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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi o de identificar e estudar possiveis materiais a
serem utilizados como partes ceramicas de um sistema de protecdo contra
impactos. Deste modo, foi feita a estimativa da massa critica do detrito a ser
frenado. Esta massa determinou a escolha da blindagem do sistema Whipple,
empregada pela NASA (National Aeronautics and Space Administration) e ESA
(European Space Agency) para a protecao de impactos com detritos espaciais.
A selecdo dos materiais candidatos a serem analisados foi determina com base
nos parametros propostos pela NASA para o projeto da blindagem Whipple. As
ceramicas de alumina a, zircénia 3Y-TZP (Tetragonal Zirconia Polycrystals) e
do composito cerdmico 81,5 % alumina + 18,5% zirconia 3Y-TZP foram
apontados como candidatos promissores ao uso como blindagem e, assim,
investigados. Foram comparadas duas rotas de mistura distintas para a
obtencéo dos pos. Uma utilizando os pds como recebidos e apenas misturados
em meio alcodlico e outra utilizando pés defloculados com PABA (para-
aminobenzoic acid) também em meio alcodlico. O efeito do MgO na alumina
também foi investigado, além dos efeitos da defloculacdo em separado e em
conjunto dos pos precursores do compoésito ceramico. Os poés foram
caracterizados quanto a morfologia por MEV (microscopia eletronica de
varredura), homogeneidade por imagens formadas por elétrons retro
espalhados (backscatterd), as fases cristalinas por difratometria de raios X
(DRX), além das analises de distribuicdo de tamanho das particulas. Os pés
foram conformados por prensagem uniaxial e isostatica e sinterizados em 1550
°C. As ceramicas foram novamente caracterizadas por MEV, imagens
formadas por elétrons retroespalhados e DRX, para investigar os efeitos na
microestrutura de cada estratégia de processamento empregada no trabalho. A
densidade, dureza, tenséo de fratura, 0 modulo de elasticidade, a tenacidade a
fratura e a energia de fratura por unidade de area também foram determinadas.
As ceramicas obtidas a partir de pos defloculados apresentaram menores
valores de desvio padrdo e melhores propriedades mecéanicas do que as
ceramicas obtidas dos pdés como recebidos. O compdsito ceramico obtido a
partir da mistura de suspensfes de pods defloculados apresentou Otimas
propriedades mecéanicas menores dispersdes nos valores destas. Estes
resultados classificaram estes compdsitos de alumina-zirconia como o0s
melhores candidatos, entre os materiais estudados, para aplicagdo como
blindagem de satélites.

Palavras-chave: Satélite. Blindagem. Alumina. Zirconia. Detrito.
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COMPARATIVE ANALYSIS OF THE PROCESS FOR OBTAINING ALUMINA
a, Zirconia-3YTZP AND COMPOSITE ALUMINA a + 18.5% Zirconia-3YTZP
CERAMICS FOR APPLICATION AS SATELLITES IMPACT SHIELD FOR
SPACE DEBRIS.

ABSTRACT

The objective of this study was to study and identify possible materials to be
used as ceramic pieces in a system of protection against impacts. Thus, a
critical mass of debris to be braked was estimated. This result determined the
choice of the Whipple shield system, used by NASA (National Aeronautics and
Space Administration) and ESA (European Space Agency) for the protection of
impacts with space debris. The selection of candidate materials to be analyzed
was based in parameters proposed by NASA for the Whipple shield design. The
a alumina ceramics, zirconia 3Y-TZP (tetragonal zirconia Polycrystals) ceramics
and ceramic composite 81.5% + 18.5% Alumina Zirconia 3Y-TZP were
identified as promising candidates for use in shielding. This materials were
investigated in this work. It was compared two different routes mixture to obtain
powders. One using the powders as received and mixed in an alcoholic
enviroment and another was deflocculated with PABA (para-aminobenzoic
acid) also in an alcoholic enviroment. Also, the effect of MgO in alumina was
investigated.The effects of separeted and conjunction deflocculation in
composites was studied to. The morphology characterization were done with
SEM (scanning electron microscopy), the homogeneity with back scattered
electrons images (backscatterd), the crystalline phases by X-ray diffraction
(XRD), and the size of grains with particle size distribution analysis. The
powders were uniaxially and isostatically pressed and sintered at 1550 °C. The
ceramics were characterized again by SEM and back scattered electrons
images. The DRX was used to investigate the effects on the microstructure of
each strategy process. The density, hardness, fracture strain, elastic modulus,
fracture toughness and fracture energy per unit area were also determined. The
ceramic powders obtained of separeted deflocculation process showed smaller
standard deviation values and better mechanical properties than those obtained
from ceramic powders as received. The ceramic composite obtained from a
mixture of deflocculated powders suspensions showed better mechanical
properties. These results classified these composite alumina-zirconia as the
best candidate among the studied materials for use as shielding satellites

.Keywords: Satellite. Shield. Alumina. Zirconia. Debris.
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1 INTRODUCAO: JUSTIFICATIVAS E OBJETIVOS

As blindagens mecanicas para satélites sdo componentes necessarios
devido ao ambiente hostil encontrado no espaco. Corpos errantes ou em Orbita
ao se chocarem com o satélite podem ocasionar sérios danos a integridade
estrutural ou até inutilizar parcialmente ou totalmente a carga util. Sendo assim,
rigorosos parametros de projeto relacionados principalmente ao peso, vibracao,
oscilacdo térmica, propriedades mecanicas, estabilidade quimica e resisténcia
a radiacao ionizante, tornam necessarias as pesquisas e 0s desenvolvimentos
de novos materiais (CHRISTIANSEN, 2003; ANZ-MEADOR et al.,2015).

Desde meados dos anos 50, inUmeros lancadores, satélites, capsulas e
outros sistemas foram postos em orbita. Como nem todo esse material voltou
para a terra ou foi atirado ao espaco profundo, uma fracdo desta massa,
formada por restos de carcacas de lancadores e satélites, compdem uma
constelacdo de detritos espaciais ao redor da terra. Formada pelo acumulo do
lixo de missGes anteriores, a constelacdo de detritos é uma nova barreira ao
sucesso das missdes espaciais (CHRISTIANSEN, 2003; ANZ-MEADOR et al.,
2015; NASA1, 2015; CHRISTIANSEN et al., 1997; CHRISTIANSEN et al.
2004).

Segundo investigacbes feitas pela agéncia espacial norte-americana,
NASA (National Aeronautics and Space Administration), um grande nimero de
detritos orbita a terra com velocidades de até 15 km/s (CHRISTIANSEN, 2003;
ANZ-MEADOR et al.,, 2015). Estes objetos possuem tamanhos, formas e
densidades variadas e podem causar danos em equipamentos em 6rbita. A
ameaca € tdo eminente que a NASA possui um programa gque monitora 0s
debris com auxilio de radares terrestres, chamado SSN - Space Surveillance
Network. O resultado desse monitoramento indica um aumento da massa no
decorrer das décadas de 50 até a contemporaneidade. O aumento da massa
destes objetos implica no aumento do risco de colisdo entre os satélites e os

detritos.



Outro tipo de ameaca em potencial sdo corpos que viajam pelo espaco
de modo errante, chamados de meteoros e meteoroides. Muito destes corpos,
gue vagam pelo nosso sistema solar, sdo compostos de particulas de rocha e
de metal. Ao se aproximarem do campo gravitacional da Terra, séo atraidos e
adquirem aceleracdo, tonando-se projéteis potencialmente ameacadores a
integridade dos satélites, estacfes espaciais, modulos e outros dispositivos que
transitam na Orbita do planeta (NASA1, 2015 e Christiansen et al. 1997).
Segundo a Space Surveillance Network, devido ao carater estratégico e de
segurancga, 0S governos com programas espaciais em desenvolvimento devem
investir em pesquisa e desenvolvimento de prote¢cdes contra 0s impactos em

seus produtos espaciais para garantir o sucesso das missdes futuras.

Os requisitos para a permanéncia no espaco sao dependentes do
ambiente em que estara sujeito o satélite, quando em orbita. Atualmente, as
estruturas dos satélites fabricados no INPE utilizam placas com a configuracdo
do tipo honey-comb, de aluminio aerondutico, que possui capacidade pequena
de atuar como blindagem mecanica. Devido a espessura diminuta das chapas
utilizadas na construcédo do honey-comb, escolhidas com o intuito de minimizar
0 peso, 0 satélite torna-se vulneravel a impactos de micrometeoroides e
detritos espaciais (INPE1, 2015; CBERS, 2004).

Existem inimeros tipos de materiais utilizados como blindagens a
perfuracdo. Fibras sintéticas, malhas metalicas, placas ceramicas e
composic¢des de dois ou mais materiais. No entanto, para aplicacdes espaciais,
nas quais os eventos de colisdo sdo em hipervelocidades, sdo exigidas
diferentes caracteristicas nos materiais, quando comparados aos utilizados nas
blindagens balisticas convencionais. As analises voltadas ao ambiente s&o
utilizadas para a proposicdo da massa limite dos detritos com potencial de
impacto com o0s satélites e assim, fomentar informacdes para o
dimensionamento futuro das blindagens. Densidade, velocidade e coeficiente

elastico dos projéteis sdo algumas das variaveis consideradas em um projeto



de blindagem (VIECHNICKI, et al., 1991; MEDVEDOVSKI, et al.,, 2002;
COUTO, 2010).

Varios tipos distintos de ceramicas foram estudados no desenvolvimento
de blindagens balisticas mistas, como a camada mais externa, ou anteparo de
sacrificio. De Al203, B4C, SiC, TiB2 e AIN & varios compaésitos, como Al203/SiC
e TiB2/B4C, em diferentes formatos (VIECHNICKI et al., 1991; MEDVEDOVSKI
et al., 2002). Os materiais ceramicos apresentam algumas desvantagens como
0 custo elevado de processamento e dificuldade de repetibilidade das
propriedades (confiabilidade), o que resultam em dificuldades em prever o
desempenho balistico a partir das propriedades. Para melhorar o desempenho
das ceramicas € necessario controlar tanto os médulos quanto os desvios
padrées das propriedades relevantes, além das caracteristicas
microestruturais. Sendo assim, técnicas de selecdo dos materiais sao
amplamente utilizadas para a escolha do tipo de ceramica empregado nas
protecdes (MEDVEDOVSKI et al., 2002; COUTO, 2012).

Os materiais ceramicos compostos de alumina, zircénia e alumina-
zircbnia apresentam propriedades quimicas e mecanicas com potencial de
atender aos requisitos de utilizacdo em satélites. Trabalhos disponiveis na
literatura relatam o aumento nos valores de tensdo de fratura e de tenacidade a
fratura destas ceramicas, porém com confiabilidade baixa para utilizacdo em
satélites. Ambas as propriedades sdo determinantes para o aumento da
capacidade de protecédo da blindagem (COUTO, 2012; INACIO, 2010; CBERS,
2004).

InvestigagOes realizadas por alguns pesquisadores (MORAES, 2004;
PIERRI, 2005; PIERRI et al., 2008; SILVA, et al., 2014; NONO et al., 2014),
tem mostrado que é possivel aumentar a confiabilidade das propriedades
mecéanicas da alumina, da zircbnia e dos compdsitos de alumina-zircénia
adotando técnicas de misturas que aumentem a homogeneidade da mistura

dos pos.



Com o0 objetivo de futuramente desenvolver esta blindagem,
pesquisadores do Grupo de Pesquisas em Micro e Nanotecnologia de
Ceramicas e Compasitos (TECAMB) do Laboratério Associado de Sensores e
Materiais do INPE, tém investigado os materiais alumina a, zirconia 3Y-TZP
(Tetragonal Zirconia Polycrystals stabilized with 3 mol % Y.03) e compaositos
ceramicos de alumina-zirconia 3Y-TZP. Estes materiais apresentam
propriedades como a sua inércia quimica, valores de tensdo de fratura e de
densidade compativeis para a atuagcdo como blindagem contra impactos de
micrometeoroides e detritos espaciais (COUTO, 2010; INACIO, 2010; SILVA,
2014; NONO, 2014).

Os compadsitos ceramicos alumina-zirconia 3Y-TZP foram obtidos a partir
da mistura via umida de pos de alumina a submicrométrica e de zircénia
nanomeétrica estudados por Couto (2010) e por Inacio ( 2010). Posteriormente,
foram investigadas por Silva (2004) e Nono (NONO et al, 2014) as
microestruturas e propriedades mecanicas de compdsito ceramico obtido a
partir de misturas de suspensfes defloculadas dos mesmos materiais
estudados por Couto (2010) e Souza, (2014). Este método foi baseado no
trabalho relatado por Pierri (2008).

O aumento da quantidade de zircbnia na matriz de alumina promove um
aumento nos valores de tenséo de fratura e de tenacidade a fratura (COUTO,
2010; INACIO, 2010; SILVA et al., 2014; NONO et.al, 2014). Para 0 uso como
anteparo de sacrificio em blindagens mecanicas de satélites a composicao do
compésito alumina-zirconia 3Y-TZP com 81,5 % de Al203 + 18,5 % de ZrO2, é
um forte candidato devido as combinacdes de densidade e resisténcia
mecanicas. Este trabalho propde a investigacdo dos parametros de
processamento para a obtencéo de aluminas, zircbnias e o0 compaosito ceramico
de 81,5 % de alumina e 18,5 % de zirconia 3Y-TZP que melhor atendam aos
requisitos para serem utilizados como blindagem mecéanica em satélites. Este
projeto visa a investigacdo e comparacao das propriedades mecanicas e das

caracteristicas das microestruturas dos materiais ceramicos de alumina,



zirconia e da mistura de 81,5 % de alumina 18,5 % de zirconia 3Y-TZP
processados por de duas rotas distintas de misturas dos pOs precursores:

mistura convencional por via imida e mistura via dispersa.
Sendo assim, os objetivos especificos deste trabalho foram:

a) o desenvolvimento inicial dos requisitos de massa limite do detrito a ser

frenado pela blindagem;
b) a selecdo dos materiais de estudo dentre as ceramicas candidatas;

c) o desenvolvimento do processo de defloculacdo em meio alcodlico da
alumina, da zircbnia e dos compd@sitos ceramicos de matriz de alumina

com nanograos de zirconia 3Y-TZP;

d) a otimizacdo do processamento de mistura dos pds para aumentar a sua
homogeneidade e a confiabilidade nos valores de tensédo de fratura
(modulo de Weibull) e

e) o estudo das propriedades mecanicas das ceramicas selecionadas e

seus relacionamentos com as microestruturas.






2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1. Riscos no ambiente espacial

O ambiente espacial apresenta caracteristicas Unicas como: grande
gradiente térmico, radiacbes ionizantes, interferéncias eletromagnética,
descargas eletrostaticas e impactos de micrometeoritos e detritos espaciais
(MAZUR, 2003; CHRISTIANSEN et al., 2004; INACIO, 2015). O sucesso de
uma missao espacial € dependente da alta confiabilidade no desempenho dos
materiais componentes. As blindagens mecéanicas sdo componentes
necessarios para a protecao de satélites contra impactos de objetos presentes
na Orbita da Terra e corpos errantes provenientes do espaco. A Figura 2.1
apresenta a variacdo da quantidade de massa de objetos presentes nas

principais Orbitas utilizadas pelos satélites de 1956 a 2014.

Figura 2.1 - Grafico do acumulo da massa efetiva de detritos em fungdo dos anos.
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satélites artificiais nos ultimos 59 anos.
Fonte: Anz-Meador2 et al. (2015).



O crescente numero de langamentos anuais tem intensificado problema
do acumulo de material em Orbita terrestre, aumentando o risco de colisdes
com o0s satélites em servico, telescopios e com a Estacdo Espacial
Internacional (ISS - International Space Station) (ANZ-MEADOR?2 et al., 2015).

A agéncia espacial europeia, ESA (European Space Agency) também
divulgou em seu site oficial a evolucdo do niumero de objetos rastreados em
funcdo do tempo, por seus radares de solo (Figura 2.2). Segundo a ESA, em
quase 50 anos de atividades espaciais, mais de 4900 lancamentos foram
executados e 6600 satélites foram postos em Orbitas. Destes, 3600 objetos
estdo em Orbita e somente 1000 continuam em operacgao (ESA, 2016).

Figura 2.2 - Objetos em 6rbita catalogados até outubro de 2012.
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Representacdo grafica da evolugcdo do numero de detritos em orbita terrestre em
funcdo do tempo, compreendido dezembro de 1956 até outubro de 2012.

Fonte: Adaptado de ESA (2015).



Mais de 250 eventos de colisdo e fragmentacdo foram catalogados pela
NASA, sendo a maioria resultante de explosdes de lancadores e de
espaconaves. Outras fontes de detritos além de lancamentos e fragmentacfes
sdo a poeira de Al203, ou 6xido de aluminio, microparticulada formada pelos
milhares de langcamentos de foguetes movidos a oxidacdo de pd de aluminio
metalico, ejecdes de nucleos de reatores de satélites russos dos anos 80,
testes militares chineses de armas antissatélites e pedacos provenientes da
erosdo da superficie de carcacas, devido a degradacao pelos raios ultravioleta
provenientes do sol (ESA, 2015).

A ESA em seu site divulgou uma imagem ilustrativa da distribuicdo dos
detritos catalogados na orbita terrestre, apresentado na Figura. 2.3. A grande
concentracdo de corpos em Orbitas baixas é devido aos lancamentos mal
sucedidos e explosdes. Os corpos mais externos sao atribuidos a pedacos de

satélites em Orbitas altas e de colisdes.

Figura 2.3 - Distribuicdo dos detritos em 6rbita na Terra.

Representacdo proposta pela ESA para a distribuicdo dos detritos em érbita na Terra,
catalogados até 16/04/2013, aonde se observa o acumulo de detritos nas orbitas
baixas e na érbita geoestacionaria.

Fonte: ESA (2016).



Logo, a presenca de detritos e micrometeoroides é perigosa e prejudicial
ao sucesso das missoes espaciais (CHRISTIANSEN, 2003). Segundo a NASA,
prover uma protecdo adequada para 0s possiveis impactos de detritos em
satélites sdo essenciais ao futuro das missGes espaciais. Alguns eventos
recentes catalogados pela NASA mostram o crescente numero de danos a

satélites em operacao.

No ano de 2014 ocorreram dois eventos de colisdo entre detritos e
satélites da constelacdo Iridium. Ambos os eventos produziram novas nuvens
de detritos nas Orbitas dos satélites impactados. Alguns fragmentos possuem
velocidades de até 80 km/s (ANZ-MEADOR? et al., 2015).

Em fevereiro de 2015, um satélite do DMSP (Defense Meterological
Satellite Program) experimentou um evento de colisdo com detritos. A colisdo
gerou uma nuvem de detritos com 67 partes (ANZ-MEADOR?2 et al., 2015).
Segundo o site da ESA, as consequéncias dos impactos com detritos de até 1
cm de diametro equivalente podem ser a perfuracdo da carcaca e a danificacéo
da carga util. Impactos de detritos acima de 10 cm sdo considerados
catastroficos e podem ocasionar a desintegracdo do alvo. Essa energia
destrutiva é consequéncia das altas velocidades de impacto. Os detritos
atingem até 15 km/s e meteoroides podem atingir até 72 km/s (ESA, 2016).
Algumas projecdes calculadas pela NASA evidenciam a probabilidade de

choques entre um corpo orbitando em 6érbitas baixas ou LEO (Low Earth Orbit).

A Figura 2.4a apresenta o risco comparado a duracdo da missdo. Uma
tendéncia linear de aumento do risco € observada. A Figura 2.4b apresenta o
risco comparado ao numero de missdes realizadas. Neste gréafico a tendéncia é
exponencial. Ambos apresentam um claro aumento do risco de impacto.
(CHRISTIANSEN, 2009).
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Figura 2.4 - Risco de impactos entre detritos e satélites artificiais.
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Representagdes graficas dos riscos efetivos de colisdao entre satélites artificiais e
detritos em relacdo a (a) duracdo da missdo e (b) nimero de missoes.
Fonte: Adptado de Christiansen (2009).

2.1.1. Modelos dos ambientes onde circulam os detritos e meteoroides

Os modelos do ambiente espacial sdo utilizados para dimensionar os
riscos de impactos com meteoroides e detritos em missdes futuras. Estes
modelos também sdo utilizados para determinar o fluxo cumulativo de
particulas de diametros que excedem os limites balisticos. A andlise dos
modelos indica que existem mais particulas de tamanho pequeno do que
grandes. Deste modo, a NASA é capaz de dimensionar a capacidade de
protecdo das blindagens em funcdo dos tamanhos dos detritos. Este
monitoramento é feito por radares terrestres e por sistemas de rastreamento de
detritos em 6rbita (CHRISTIANSEN, 2003; CHRISTIANSEN, 2009; ANZ-
MEADORL1 et al., 2015). Para o monitoramento dos detritos em Orbita, a NASA
utiliza 10 fontes distintas de dados, utilizando uma rede de radares que cobre
todo o volume de um setor esférico de 2100 km de altura, a partir do nivel do
mar.
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Tabela 2.1 - Fontes de dados sobre as massas, alturas e as direcdes de movimento
dos detritos monitorados pela NASA.

FAIXA DE TAMANHO

FAIXA DE ALTITUDE

ANGULO DE IMPACTO

(km)

USA-SSN 10cm até 10 m 200 a 2000 Todos

0,3cmaté 10 m 350 a 1100 40 a 140

0,5cm até 10 m 350 a 650 28 a 152

0,5cm até 10 m 350 a 650 32a148

Haystack 0,5 cm até 10 m 700 a 1100 322148

lcmaté 10 m 1200 a 2100 40 a 140

lcm até 10 m 450 a 1050 40 a 140

HAX 0,8 cm até 10 m 450 a 1050 40 a 140
LDEF 0,01 mm até 1 mm 330 a 480 Todos
HST-AS 0,01 mm até 1 mm 586 a 614 Todos
EuReCa 0,005 mm até 0,5 mm 502 a 508 Todos
Shuttle 0,1 mm até 1 mm 300 a 400 Todos
SFU 10 ym até 1 mm 480 Todos
MIR 10 um até 100 pm 170 a 300 Todos

Goldstone 2 mm até 2 cm 280 a 2000 32 a148

USA-SSN: United State Space Surveillance Network; Haystack: Long Range Imaging

Radar;

HAX: Haystack Auxiliary Radar; LDEF?. Long-Duration Exposure Facility - Space
Debris Impact Experiment; HST-AS: Hubble Space Telescope; EuReCa: European
Retrievable Carrier; Shuttle: Space transportation system; MIR: Russian Space Station;
Goldstone: Goldstone Observatory (Goldstone Deep Space Communications Complex)

Fonte: adaptado de Liou et al. (2002).
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2.1.2. Modelo para o ambiente dos micrometeoroides

Meteoroides sdo particulas naturais que descrevem o6rbitas em torno do
sol. A faixa de velocidade dos meteoroides é de 11 km/s a 72 km/s, enquanto
0s que descrevem Orbitas em torno da Terra possuem velocidades de até 19
km/s. A maior parte dos impactos entre dispositivos artificias em Orbita e
meteoroides que foram catalogados revelam que grande parte destas
particulas sdo provenientes de cometas. Estas particulas apresentavam
densidades relativas baixas. Entre 2 g/cm? (para particulas de até 1 pg) até 0,5
g/cm? (para particulas com massa de 0,01 g ou maiores). Estes dados sdo
contrastantes com as altas densidades dos meteoros que cairam na Terra e
sobreviveram a entrada na atmosfera. Antes do conhecimento deste fato, as
blindagens eram dimensionadas levando-se em conta as densidades dos

meteoros encontrados na superficie da Terra (Christiansen, 2003).
2.1.3. Modelo para o ambiente dos detritos

Os detritos orbitais incluem pedacos de lancadores, partes nao
funcionais de satélites e detritos provenientes de eventos de colisdo. As
velocidades de impacto séo significantemente menores que as observadas em
eventos de colisdo com meteoroides. Geralmente, em Orbitas baixas, as
velocidades de impactos sao da ordem de 1 km/s até 15 km/s. Em altitudes até
400 km as velocidades sdo menores, e atingem até 9 km/s. O ambiente dos
detritos € composto de fragmentos metalicos, lascas de tintas e Oxido de
aluminio e outros 16 tipos de componentes. Tipicamente, os célculos dos riscos
de colisdo assumem a densidade de 2,8 g/cm?, correspondente ao aluminio
metalico. A proposta atual do modelo do ambiente dos detritos para propésitos
de estudos de blindagens é o ORDEMZ2000, sigla para Orbital Debris
Engineering Model 2000, descrito no documento NASA TP-2002-210780 (LIOU

et al., 2002).

O cenario mostrado na Figura 2.5 evidéncia a necessidade de protecéo

dos componentes vitais das missdes dos satélites. O quadro crescente da
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populacdo de detritos e 0 aumento da probabilidade de impactos catastréficos
fizeram com que agéncias espaciais como a ESA e a NASA compreendessem
a necessidade do uso de dispositivos protetores como blindagens e escudos e
considerarem seus usos fundamentais para a garantia de sucesso das missoes

futuras.

Figura 2.5 - Relagcdo entre o nimero de fragmentos orbitando a terra e seu diametro

aproximado.
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Fonte: Adaptado de Liou et al. (2002).

2.2. Blindagens mecanicas

Materiais metdlicos solidos ou tecidos em malhas foram utilizados pelo
homem desde os primérdios da civilizagcdo, para protecdo do corpo em
batalhas. As armaduras individuais para cavalaria ou infantaria eram
confeccionadas com diferentes ligas como cobre e ferro fundido. Na segunda
Guerra Mundial, os temidos tanques russos T-34 e o0s avancados tanques Tiger
alemaes utilizavam blindagem de aco macica. Apenas em meados dos anos 60
0S materiais ceramicos se tornaram interessantes para aplicagbes como

blindagens, devido a sua densidade baixa, resisténcia alta a compressao e
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dureza. No inicio desse periodo aeronaves militares americanas utilizavam um
sistema composto de carbeto de boro ligado as fibras de vidro ou poliaramida e
recoberto por tecido de protecdo. A substituicio de materiais metalicos por
materiais ceramicos gerou reducdo de peso, que por sua vez implicou no
aumento da autonomia, capacidade de transporte, além de maior capacidade
de blindagem das aeronaves (KARANDIKAR et al., 2009).

O modulo de elasticidade especifico (E/m), a rigidez especifica, a
relacdo a tensdo de fratura especifica (c/m) e resisténcia especifica séo

utilizados na area aeroespacial em que o peso deve ser o menor possivel. O

objetivo é selecionar materiais que apresentem os maiores valores de E/m e

o/m, ou seja, com 0s menores valores de massa.

A Figura 2.6 mostra diagramas de ilhas para médulo de elasticidade

bY

especifico (E/m), ou rigidez especifica, em relacdo a tensdo de fratura
especifica (o/m), ou resisténcia especifica, dos materiais ceramicos e

metalicos tipicos. Ceramicas geralmente apresentam altas resisténcias
especificas combinadas com alta rigidez, o que torna este material ideal para
aplicacOes balisticas especificas como fragmentacéo do projétil e dissipacdo de
energia mecanica. Por outro lado, os metais tem maior capacidade de
modelagem, sdo normalmente processados de maneiras mais simples, podem
ser soldados e séo resistentes a vibracdo. Ambos apresentam vantagens e
desvantagens e sua correta selecdo esta ligada as exigéncias particulares de
cada projeto (ZHANG et al., 2007; Ashby, 2007).
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Figura 2.6 - Diagrama de ilhas
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Os diagramas de ilhas correlacionam propriedades em funcao do tipo de material.
Materiais ceramicos apresentam elevadas combinag¢des dessas propriedades.
Fonte: Adaptado de Zhang et al. (2007).

Como nenhum material isolado possui as caracteristicas requeridas para
suportar a combinagdo de tensdes mecanicas provenientes de um evento
balistico, a combinacao de materiais em multicamadas ou blindagens mistas se
tornaram interessantes para prover uma protecdo adequada. Materiais
ceramicos sdo aplicados na primeira camada com o intuito de receberem o
impacto inicial do projétil. Sua funcdo é fragmentar o projétil e diminuir a
pressdo do impacto sobre a segunda camada. A segunda camada da
blindagem mista ou base é formada por materiais ducteis. Desempenham o
papel de absor¢cdo da energia cinética residual, dos estilhacos oriundos do

projétil e da prépria ceramica, consumindo a energia cinética do projétil através
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de sua deformacéo plastica, como observado na Figura 2.7 (Da SILVA et al,
2014).

Figura 2.7 - Esquema mostrando o evento de um impacto balistico.

a) antes da penetracdo do projétil, b) durante a penetracdo e inicio do estilhacamento
e ¢) apos a penetracdo e dissipacao dos estilhagos.
Fonte: Da Silva et al. (2014).

2.2.1. Ceramicas utilizadas em blindagens mecéanicas

As ceramicas de engenharia sdo empregadas como componentes de
sacrificio em anteparos de prote¢cdo. Suas principais fungbes sdo o
estilhacamento e o consumo da energia cinética dos projéteis. Materiais de
engenharia fibrosos compostos por poliaramida ou polietiieno de ultra-alta-
densidade s&o responsaveis pela frenagem dos estilhagos formados durante o
evento de colisdo do projétii no alvo. As ceramicas utilizadas nestes
compoésitos devem apresentar altas durezas, altas tenacidades a fratura, altas
resisténcias a ruptura, além de baixos modulos elasticos.

2.2.1.1. Blindagens de alumina

O 6xido de aluminio, ou alumina, é utilizado como blindagem balistica
desde os anos 40. O conjunto de propriedades como dureza elevada e
processamento relativamente simples aponta a alumina como o material
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ceramico de engenheira balistica com rela¢des custo/beneficio interessantes

entre as ceramicas avancadas.

As matérias-primas utilizadas na producdo desta ceramica técnica sao
de féacil disponibilidade e de custo relativamente baixo. Assim, a alumina em
sua fase a (corindon) é considerada um material de exceléncia. Sua dureza,
resisténcia a abrasdo e inércia quimica fazem-na uma possivel candidata a

utilizacdes em ambientes agressivos, como no espaco.

Em aplicacbes balisticas, a alumina € utilizada na confeccdo de
blindagens multicamadas para calibres leves devido a sua capacidade de
fragmentacdo dos projéteis e versatilidade de processamento. (HEIMANN,
2003; MEDVEDOVSKI et al., 2002).

Devido a sua estrutura do tipo hexagonal compacta, a alumina apresenta
densidade relativamente alta, quando comparada aos carbetos. No entanto,
devido ao elevado peso atdbmico do ion zircénia quando comparado ao ion
aluminio, a densidade da alumina é relativamente mais baixa quando

comparada a zirconia.

A Tabela 2.2 apresenta valores médios das principais propriedades
mecanicas da alumina a. A estrutura cristalina hexagonal compacta da alumina

a é apresentada na Figura 2.8.
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Tabela 2.2 - Principais propriedades mecanicas da a-alumina.

Formula Quimica a-Al203
Densidade relativa (g/cm?3) 3,4-3,7
Resisténcia a flexdo (MPa) 280 - 420
Tenacidade a fratura (MPa-m'/?) 3-4
Mdédulo elastico (GPa) 350 - 400
Dureza (kg/mm?) 1400 - 1800

Fonte: Adaptado de Medvedovski et al. (2002).

Figura 2.8 - Estrutura cristalina da alumina a.

Oxigénio

&

Aluminio

Vacancias

Estrutura da alumina alfa é composta por células unitarias hexagonais.
Fonte: Silva (2015).

19



2.2.1.2. Blindagens de zirconia

O O6xido de zircbnio ou zircbnia € um material de engenharia que
apresenta propriedades mecanicas interessantes para aplicacbes em
blindagens. O processamento deste Oxido é relativamente simples, pois nédo
necessita de atmosferas especiais para sinterizacdo, além de temperaturas
relativamente mais baixas para sinterizacdo em relacdo aos carbetos e a
alumina. A maior desvantagem da zirconia € a sua densidade relativa ser alta,
acrescentando peso a blindagem (Da SILVA et al., 2014; NAGLIERI, 2013).

As propriedades mecanicas relevantes em projetos de blindagem séo
apresentadas na Tabela 2.3.

Tabela 2.3 - Principais propriedades mecéanicas da zirconia estabilizada com 3 mols de
itria.

Formula Quimica ZrO2
Densidade relativa (g/cm3) 6,05
Coeficiente de expansao térmica (m/°C) 10°
Resisténcia a flexdo (MPa) 404 - 1000
Tenacidade a fratura (MPa-m'/?) 4,29 -9
Médulo elastico (GPa) 205
Microdureza (kg/mm?) 2800

Fonte: adaptado de Azo-zirconia (2016)
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O oxido de zirconio é um material que apresenta transformacdes de
fases com variacbes de volume nas faixas de temperaturas utilizadas em sua
sinterizacdo. Deste modo a obtencdo de um corpo sinterizado em temperatura
ambiente é impossivel. lons estabilizadores sdo adicionados a sua rede
cristalina para a retencdo da fase tetragonal durante o processo de
densificacéo a quente dos pos. ions de itrio, magnésio e cério séo utilizados na
estabilizacdo desta fase e deste modo um corpo sinterizado pode ser obtido
por processos convencionais de sinterizacdo. A Figura 2.9 apresenta uma
representacdo esquematica do posicionamento dos ions de itrio na estrutura da

zirconia (CAMBRIDGE, 2016; MINEIRO, 2007).

Figura 2.9 - Representacdo da estabilizacdo da fase tetragonal da zirconia apds a
adicao de itria.

-

© < it
o’

-~ Vacancia de
Oxigénio

YSZ (zircOnia estabilizada com itria)
Estrutura cubica do tipo fluorita

Fonte: adaptado de Cambridge (2016).

A zirconia estabilizada com 3 mols de itria. A quantidade 3 mols de itria
€ adicionada a zircbnia por ser apenas um pouco além do minimo para a
estabilizacdo da fase tetragonal, como observado no diagrama de fases da

Figura 2.10 onde o diagrama de fases do sistema zircbnia itria é apresentado.
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Figura 2.10 - Diagrama de fases do sistema zircénia-itria.
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A linha em azul representa a quantidade de 3 mols de itria, quantidade considerada
minima para a estabilizacao da fase tetragonal.
Fonte: Adaptado de Barcelona (2016)

2.2.1.3. Blindagens de carbeto de boro

O carbeto de Boro € um material de engenharia que apresenta altas
resisténcias mecanicas, resistente mecanicamente. Apresenta baixas
densidades relativas e é utilizado nas blindagens balisticas para calibres
pesados. O carbeto de boro necessita de cuidados especiais em seu
processamento, o que torna este material caro e de dificil processamento. Para
a sua sinterizagdo sao comumente utilizadas temperaturas elevadas,
atmosferas livres de oxigénio e condicdo sob pressdo. As propriedades
mecanicas relevantes para atuacdo como blindagens sdo apresentadas na
Tabela 2.4. (LaSALVIA, 2013; Da SILVA et al., 2014)
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Tabela 2.4 - Principais propriedades mecanicas do carbeto de boro.

Férmula Quimica CsB
Densidade relativa (g/cm?3) 25-28
Resisténcia a flexdo (MPa) 410 - 480
Tenacidade a fratura (MPa-m'/2) 25-3,1
Mdédulo elastico (GPa) 440 - 460
Médulo de cisalhamento (GPa) 140 - 160
Microdureza (kg/mm?) 2800 — 3200

Fonte: Adaptado de Da Silva et al. (2014).

O diagrama de fases do carbeto de boro € apresentado na Figura 2.11. O

carbeto de Boro de alta pureza € obtido entre composicées de 8% a 22% de

carbono e é nesta faixa de composi¢cado que atinge as melhores propriedades

mecanicas e balisticas. Estrutura romboédrica do carbeto de boro, de interesse

balistico € apresentada na figura 2.12.
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Figura 2.11 - Diagrama de fases do carbeto de boro
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Fonte: adaptado de Rigdway (1964).

Figura 2.12 - Estrutura Cristalina do carbeto de boro utilizado em aplicagfes balisticas.

@ Boro - 6h1 (ou B (1))
OBoro - 682 (ouB ()

.loro - 1b (ouB (3))

OCarbolo - 2% (ouC(4)

Fonte: Adaptado de Rigdway (1964).

2.2.1.4.Blindagens de carbeto de silicio

O carbeto de silicio € um material de engenharia com uma boa relagcéo
de propriedades mecéanicas em funcdo da densidade. E um material utilizado

em blindagens para calibres pesados. E considerado uma boa alternativa ao

24



carbeto de boro devido ao processamento relativamente mais simples
(LaSALVIA, 2013; Da SILVA et al., 2014) O carbeto de silicio € sinterizado em
atmosfera livre de oxigénio para que o carbono ndo oxide. A Tabela 2.5

apresenta os valores tipicos das propriedades mecanicas do carbeto de silicio.

Tabela 2.5- Principais propriedades mecéanicas do carbeto de silicio.

Férmula Quimica SiC
Densidade relativa (g/cm3) 2,56 — 3,22
Resisténcia a flexdo (MPa) 359 — 453
Tenacidade a fratura (MPa-m'/?) 34-64
Mdédulo elastico (GPa) 359 — 453
Microdureza (kg/mm?) 2300 - 2500

Fonte: Adaptado de DaSilva et al. (2014).

O diagrama de fases do carbeto de silicio é apresentado na Figura 2.13. O
carbeto de Silicio puro é obtido atraves da mistura de 50% em mols em relacdo
ao silicio. Em toda faixa de composicédo € possivel se obter carbeto de silicio

misturado a outras fases.
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Figura 2.13 - Diagrama de fases do carbeto de silicio.
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Fonte: Adaptado de Karandikar et al. (2009)

2.2.1.5. Blindagens de compadsitos alumina — zircénia

Os compositos ceramicos de alumina-zirconia sdo estudados como
materiais para blindagens, pois apresentam propriedades mecéanicas
superiores a alumina pura. Alguns trabalhos relatam o aumento nos valores de
tensdo de fratura e de tenacidade a fratura da alumina devido a adicdo de
zircbnia tetragonal, Estes trabalham tem mostrado que é possivel aumentar a
confiabilidade das propriedades mecanicas de compésitos de alumina-zircénia
adotando misturas de materiais micro e nanoparticulados utilizando métodos de
misturas que aumentem a homogeneidade da mistura dos pds. (MORAES,
2004; COUTO, 2010). As principais propriedades mecéanicas desta familia de

compositos ceramicos sédo apresentadas na Tabela 2.6.
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Tabela 2.6 - Principais propriedades mecénicas da familia de compdésitos cerdmicos

de alumina e zirconia itria tetragonal.

Férmula Quimica

Al2O3 + 3Y-ZrO2

Densidade relativa (g/cm?) 3,4 -6,05
Coeficiente de expansao térmica (m/°C) 7’56)_ 10 (<10
Resisténcia a flexdo (MPa) 280 — 1000
Tenacidade a fratura (MPa-m'?) 34-9
Mdédulo elastico (GPa) 359 — 453
Microdureza (kg/mm?) 1400 - 2800

Fonte: Adaptado de Accuratus-ytzp (2016)

A Figura 2.14 apresenta o diagrama de fases do sistema alumina-

zirconia. Por volta de 1900°C ocorre o aparecimento da fase liquida no

composito. Deste modo, para sinterizacdes via estado sélido ndo se deve

exceder esta temperatura. Em temperatura ambiente sdo encontradas somente

as fases alumina e zirconia, ndo sendo observados compostos provenientes da

mistura das fases.
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Figura 2.14 - Diagrama de fases do sistema alumina-zirconia.
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Fonte: Da Silva et al. (2014).

Um levantamento embasado nos dados da literatura é apresentado na
Tabela 2.7. Todos os trabalhos utilizaram suspensdes de pos de alumina e
zircdnia em suas rotas de processamento. Segundo os autores, descritos na
coluna a direita, este € o0 metodo mais eficaz para minimizar a dispersdo dos

valores de propriedades mecanicas estudadas.
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Tabela 2.7 - Valores relatados na literatura para compésitos ceramicos de alumina
zirconia 3Y-TZP, obtidas a partir de alumina submicroparticulada e

zircdbnia submicro/nanoparticulada.

QUANTIDADEDE | x| MODULO | DENSIDADE | DUREZA
2r0; FRATURA (Vipa) | DE TEGRICA | VICKERS FONTE
(% em massa) WEIBULL (8/cm®) (GPa)
5 (*%) (++%) 602 + 68,95 - 2,027 | - (Pierri, 2008)

5 (*%) 324,67 £67,13 68 4,027 175 | (Moraes, 2004)
10 (**) 342,91£75,73 5,7 4114 | 174 |  (Moraes 2004)
15 (+*) 323,77+73,5 5,7 2,201 | 174 | (Moraes2004)

18,5 (*%) 378 + 45 8,4 4262 | 168 | BlaZAsNono
21(*%) 31567£100,19 | 54 4305 | 171 | (Moraes, 2004)
80 (**) 477,62£159,94 | 12,9 5332| 154 | (Moraes, 2004)

100 (**) 385,08+192,88 | 6,8 5680 | 132 | (Moraes, 2004)

(*) Ceramicas obtidas via mistura convencional de pdés em moinho de bolas.(**)
Ceramicas obtidas via misturas de suspensdes defloculadas.(***) Ensaio de flexdo em
3 pontos.

Fonte: Producgao do autor

Nas ceramicas de zirconia dopadas, as tensdes internas que se originam
trincas, estas absorvem energias de tensées externas aplicadas e melhoram as
propriedades mecéanicas (STEVENS, 1984). Este mecanismo, chamado de
tenacificacdo induzida por tensdo externa aplicada e é mostrado na Figura
2.15. Quando uma trinca encontra graos de fase tetragonal, esta fase absorve
energia da trinca e o material se transforma em monoclinica com um aumento
de volume da cela unitaria. Este aumento de volume gera um campo de tensao
de compresséo na regido proxima da trinca que dificulta a sua propagacéo pelo
material (STEVENS,1984).
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Figura 2.15 - Mecanismo de transformacédo de fases cristalinas induzida por tenséo
externa aplicada, em grdos de zirconia tetragonal em uma matriz de

alumina.
//’O @ | Campo de
Griosde -~ | tensiode compressio
zirconia O O e O
Trine | I— 0
© 0
N Grios de zirconia
O .. monoclinica apés a
O transformagio
tetragonal —..

Fonte: Adaptado de Stevens (1984) e Assis (2007).

A transformacéo martensitica da zircénia estabilizada com itria induzida
pelo campo de tensdes da trinca cria microtrincas ao redor da das particulas da
zircOnia que se encontra em uma matriz de alumina. Estas microtrincas podem
ramificar a ponta da trinca dividindo e dissipando a energia de propagacao

(Stevens, 1984). O processo é mostrado de forma esquematica na Figura 2.16.

Figura 2.16 - Interacdo gréo de zirconia - ponta da trinca.

Fase monoclinica transformada

I—

Graos de zirconia

tetraaonal Aumento do volume do gréo
e formacao de microtrincas
a) b)

a) trinca propaga até encontrar grdo de fase tetragonal e b) transformacdo tetragonal
— monoclinica absorve energia da trinca principal e resultando em trincas menores.
Fonte: Modificado de Stevens (1984).
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2.2.2. Histérico das blindagens espaciais

Blindagens mecéanicas sdo utilizadas desde os anos 60, quando a
insercao de laboratdrios em Orbita se iniciou. Uma grande variedade de tipos
de blindagens foi testada até a determinacdo do sistema capaz de fornecer
protecdo real aos tripulantes e equipamentos. A Estacdo Espacial
Internacional, ISS, possui escudos capazes de absorver os impactos de
particulas de aluminio com tamanhos da ordem de 1,0 a 1,3 cm de diametro,
com velocidade de impacto de 9 km/s e angulo tipico de incidéncia de 45°. Em
comparacdo, a estacdo espacial russa, MIR, era capaz de absorver os
impactos de particulas com tamanhos de até 0,3 cm de didametro. O Veiculo
Espacial Orbiter é capaz de absorver os impactos de particulas de 0,2 a 0,5
cm. A Apollo e a Skylab eram capazes de absorver os impactos de particulas
de 0,15 a 0,2 cm em condi¢cdes semelhantes de impacto (CHRISTIANSEN,
2003; CHRISTIANSEN et al. 2004; CHRISTIANSEN 2009).

Materiais com valores baixos de densidade e de tenséo de fratura altos,
como o0s carbetos ceramicos, sao eficientes na protecdo de impactos com
projéteis em velocidades de até 1km/s. No entanto ndos sao eficientes na
protecdo de impactos com detritos a hipervelocidades, uma vez que a sua
densidade baixa afeta a capacidade de estilhacamento do projétil. Deste modo,
a energia cinética se conserva em um Unico corpo de projétil, proporcionando
maiores pressdes de impactos e consequentemente afeta a capacidade de
blindagem. Os niveis de protecdo requeridos pelo projeto de blindagem sédo
dependentes do tipo de missao, da érbita em que o satélite ir4 se estabelecer e
do tempo em que a missdo serd executada. A NASA geralmente expressa 0s
requisitos da blindagem em termos de (CHRISTIANSEN, 2009):

a) Probabilidade minima de falha da missdo como resultado de um

evento de colisdo entre os detritos ou;

b) Risco méaximo aceitavel ou probabilidade de néo-falha dos

equipamentos essenciais para 0 sucesso da missao.
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A necessidade do aumento dos niveis de protecdo acarreta na
necessidade de blindagens de peso maior. As curvas de protecdo em relacao
ao peso sdo descritas por curvas com comportamentos tipicamente
exponenciais, conforme observado na Figura 2.17. A curva apresenta a
probabilidade de ndo ocorréncia de falhas e indica que maiores niveis de

protecdo resultam em aumentos consideraveis do peso do sistema.

Figura 2.17 - Representacao gréfica dos niveis de protecdo em relacdo vs peso da
blindagem.
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Fonte: Adaptado de Christiansen (2009).

2.2.3. Protecdo em satélites brasileiros

Nos satélites brasileiros sdo utilizados painéis tipo honey-comb,
confeccionados em aluminio aerondutico e sdo estruturados de modo a
apresentarem resisténcia mecéanica minima e peso baixo. Por estas razdes estas
estruturas sdo utilizadas no CBERS (China-Brazil Earth Resources Satellite).
Painéis de 20 mm formam a estrutura geral do satélite e os mais espessos
suportam as baterias do sistema de energia solar (COUTO, 2012; CBERS, 2004).

A especificagdo dos satélites CBERS prevé estatisticamente a
possibilidade de impactos de meteoroides. Nesta especificacdo, a frequéncia

de impacto aleatéria (N - nimero de impactos por metro quadrado por ano) de
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meteoroides com massa igual ou maior que m gramas numa superficie
orientada aleatoriamente é dada pela equacao abaixo e é valida para massas,

em gramas, entre 10 <m < 1012

Log N = -0,063(log m)2 1,584(log m)- 14,339 + log (Ge) + log (0,5 (1+ (1- r3)1/2)) + log F
(2.1)

Para massas entre 1 <m < 10, em gramas, é utilizada a equagéo abaixo:

Log N =-1,22 (log m) — 14,41+ log (Ge) + log (0,5 (1+ (1-r2)1/2)) + log F (2.2)

Onde:

Ge = 0,568 + (0,432/r) = 0,568 + (0,432/(778/6378) = 4,1;

r = distancia da Terra em unidade de raios da Terra (6,378 x 103 km) e
F = fator sazonal

Os valores do fator sazonal para cada més do ano séo apresentados na
Tabela 2.8.

Tabela 2.8 — Fator sazonal utilizado na probabilidade de impacto da familia de satélites
CBERS.

Més Jan | Fev | Mar | Abr | Mai | Jun | Jul | Ago | Set | Out | Nov | Dez

06 {04 |05 |06 |11 |16 |18 |16 |11 |11 |09 |07

Fonte: INPE1 (2015).

A Figura 2.18 apresenta ensaios balisticos realizados em um painel
honey comb de aluminio. O teste foi realizado com um projétil calibre .44. A
cratera de impacto projetou estilhacos e as deformacgdes na chapa tarseira
foram significativas, evidénciando a fragilidade do sistema ao evento de colisdo

com um detrito espacial de maior energia cinética.
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Figura 2.18 - Crateras de impacto nos painéis do CBERS-4.

o 65 mm

P

a) b) c-)

Fotografia dos painéis apds o ensaio balistico com o calibre .44 aonde a) parte traseira
do painel honey comb utilizado no CBERS e b) parte frontal do painel apds o evento
balistico. c) parte frontal do painel com calibre.38

Fonte: Couto (2012).

2.2.4. Tipos de blindagens espaciais

O tipo de protecédo aplicada aos satélites € diretamente dependente do
tipo Orbita que descreve. Parametros como a altura e a inclinacéo da orbita sdo
necessarios devido a trajetéria que os satélites irdo percorrer. Para o correto
dimensionamento das blindagens, a NASA propés 3 classes de protecao para
serem utilizadas em diversos casos, desde protecdo para satélites até para o
Onibus espacial e a ISS. Cada tipo é definido em funcdo do numero de
camadas e do tipo de material empregado em cada uma delas
(CHRISTIANSEN, 2009).

A Figura 2.19 ilustra a massa de diferentes tipos de blindagens em
funcdo dos niveis de protecdo. Para niveis elevados de protecdo, como 0s
requeridos na estacdo espacial, a massa da blindagem Whipple de duas

paredes € inviavel devido a espessura requerida das chapas. Nesse caso sao
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adicionadas mais paredes e materiais mais avancados para que 0s niveis de

protecdo requeridos pelo projeto sejam atendidos.

Figura 2.19 - Efeito da massa da blindagem em funcédo do nivel de protecao
requisitado para uma misséo espacial.

2 paredes, materiais

3 paredes, materiais avancados
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NiVEL DE PROTECAO

Fonte: Adaptado de Christiansen (2009)

2.2.4.1. Blindagens com placas rigidas e camada unica

Este tipo de blindagem é composta de uma Unica camada de material. A
NASA investigou e equacionou o uso desse sistema para diferentes tipos de
materiais. No entanto, devido as forcas geradas no evento balistico de
hipervelocidade, se torna inviavel devido a capacidade limitada de protecéo.
Até o momento, ndo existe nenhum material de engenharia capaz de suportar
um evento balistico em hipervelocidade. A NASA rapidamente abandonou a
ideia e a solucdo encontrada, apos inUmeras investigacdes, foi a utilizacdo da
blindagem Whipple (CHRISTIANSEN, 2009).
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2.2.4.2. Blindagem tipo whipple

No final dos anos 1940, a NASA desenvolveu uma prote¢do contra
meteoroides chamada de blindagem Whipple, em homenagem ao cientista
Fred Whipple, autor da ideia (WHIPPLE, 1947). Este dispositivo de protecao
era constituido por um anteparo de sacrificio fino e distanciado de outra parede

posterior. O sistema é apresentado na Figura 2.20.

Figura 2.20 - Esquematizacéo da Protecdo Whipple.
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Fonte: Adaptado de Christiansen (2009)

A primeira camada tem o objetivo de estilhacar o projétil em uma nuvem
de material contendo detritos de menor massa. Como a energia cinética é
proporcional a massa e ao quadrado da velocidade, os corpos fragmentados
perdem drasticamente a capacidade de causar danos a carga util. Essa nuvem
expande enquanto se movimenta através do espaco livre, resultando em
pequenos choques que sao distribuidos no painel traseiro. A parede de fundo
deveria ser espessa o0 suficiente para suportar a pressdo de carregamento da
nuvem de detritos. O esquema ilustrativo do impacto em hipervelocidade de
uma esfera contra uma blindagem Whipple é apresentado na Figura 2.21
(CHRISTIANSEN, 2009; WHIPPLE,1947).
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Figura 2.21 - Representacdo esquematica de um evento de colisdo a hipervelocidades
contra uma blindagem Whipple.
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a) escudo Whipple consiste em um amortecedor, um espagamento entre as placas e a
parede de fundo, responsdvel pela contencdo do detrito, b) impactos em
hipervelocidade geram nuvens de detritos que contém fragmentos de particulas
sélidas, liquidas e vapores e c) A parede de fundo deve suportar as pressdes do
carregamento imposto durante os impactos. Esta blindagem falhara caso algum
fragmento atravesse essa estrutura.

Fonte: Adaptado de Christiansen (2009).

A Figura 2.22 apresenta a massa das blindagens em fungdo do
espacamento entre as paredes. A base de calculos utilizou um escudo Whipple
com 0,127 cm, de aluminio 6061-T6 na primeira camada e aluminio 2219-T87
na parede de fundo. A espessura da parede de fundo foi variada para suportar
os impactos. Foram utilizadas esferas de aluminio 6061-T6 atiradas a 11 m/s.
O grafico mostra que é possivel diminuir drasticamente a massa ao aumentar o
espacamento estre os escudos. O aumento do espacamento prové um cone de
detritos com a base mais larga, espalhando com maior eficacia as pressées de
impacto pela parede de fundo (CHRISTIANSEN, 2009).
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Figura 2.22 - Grafico correlacionando a massa da blindagem em relacdo ao
espacamento entre as paredes para uma blindagem do tipo Whipple de

2 camadas.
120
Massa U ‘R\.\
da 80 ‘\-\.\1__
blindagem 60 ——a
(kg) 40
20
0 . | | . . T
0 H] 10 15 20 25 30 39

Espacamento da blindagem (cm)

Fonte: Adaptado de Christiansen (2009).

2.3. Impactos de projéteis em alvos

O equacionamento dos impactos de projéteis em alvos tem o intuido de
identificar e quantificar as variaveis dos envolvidas em eventos balisticos. A
determinacdo destas varidveis auxilia os projetistas a desenharem blindagens
mais confidveis e seguras. O choque de um satélite contra um detrito espacial
gue pode estar de velocidades quase nulas até algumas dezenas de km/s.
Como os eventos em hipervelocidades sdo extremamente energéticos, tanto
equacdes balisticas para altas quanto hipervelocidades devem ser analisadas
para a correta selecdo do material da blindagem, bem como sua espessura e
geometria. (CHRISTIANSEN, 2009).

2.3.1. Impactos em altas velocidades

Impactos em altas velocidades sé&o eventos aonde um projétil € atirado
contra um determinado alvo em velocidades inferiores a 5 vezes a velocidade

do som (CHRISTMAN et al.,, 1966). Nos processos de impactos em altas
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velocidades ocorrem eventos distintos, divididos em um modelo que incorpora

4 fases, como descrito na Figura 2.23.

Figura 2.23 - Representacdo esquematica em quatro fases de impactos em alta
velocidade de projéteis em alvos ceramicos.

PRESSAO

Fase Transiente Fase Primaria Fase Secunddria Fase de TEMPD

Recuperagio

Fonte: Adaptado de Christman (1966).

2.3.1.1. Fase transiente

A fase transiente se inicia com quando o projétil tem seu primeiro
contato com o alvo. A duracdo é apenas um breve periodo de tempo,
geralmente inferior a alguns microssegundos, como observado em fotografias
de impactos de alta velocidade. A Figura 2.20 mostra um pico de presséo
nessa fase. O pico pode ser explicado se a interacdo alvo/projétil for embasada
no comportamento microscopico como, por exemplo, a transmissdo da onda de
choque entre atomo-atomo, movimentos de deslocamento e interacdo entre 0s
graos, além da densidade e ponto de fusdo. Um flash de luz de alguns
microssegundos é gerado durante a fase transiente e pode ser atribuida a
conversao da energia térmica em energia eletromagnética atraves da ionizacao
e alteracdo dos niveis de energia dos elétrons dos 4&tomos. De modo geral, a
maior pressao que o alvo sofre ocorre na fase transiente. Uma onda de choque

se inicia na interface entre o projétil se deformando e a cratera em crescimento
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e se move para dentro do alvo a uma distancia fixa da interface. Deste modo, a
profundidade da cratera € funcéo dos parametros de impacto. A cratera cresce
até que a condicdo de equilibrio com a fase primaria seja atingida
(CHRISTMAN et al., 1966).

2.3.1.2. Fase primaria

A fase primaria da penetracdo € o periodo de tempo aonde o projétil
aplica a forca sobre o alvo enquanto a sua energia cinética € transmitida em
um processo hidrodindmico. Durante esta fase, as densidades e
compressibilidades dos materiais do alvo e do projétil, bem como a velocidade
e as dimensdes do projétil sdo parametros para a determinacéo da intensidade,
forma e duracdo do campo de pressao induzido durante o evento balistico. A
fase de penetracdo primaria € caracterizada por um nivel de pressao constante
por trds da frente de choque. Projéteis com as razfes de aspecto baixas (ex:
discos) apresentam pouca contribuicdo na profundidade da cratera e
apresentam a fase primaria relativamente curta enquanto projéteis com razées
de aspectos altas (ex: varas longas) contribuem mais para os diametros e
profundidades finais das crateras. A razdo de aspecto € calculada pela relacdo
comprimento (L) dividido pelo diametro (d) de um projétil cilindrico. Nesta fase
ocorre a deformacéo completa do projétil (CHRISTMAN, 1966).

2.3.1.3. Fase secundaria

A fase secundaria da penetracdo, algumas vezes chamada de cavitacao,
inicia-se apos o projétil ser completamente deformado e removido do sistema
de fornecimento de energia. Nesta fase ocorre o crescimento da cratera. Tanto
a fase secundaria quanto a fase de recuperagcdo podem existir
simultaneamente durante o evento balistico. Durante a segunda fase, projéteis
com altas relacbes de aspecto podem apresentar regides ainda nao
completamente deformadas, ainda nas fases primarias e podem ser envolvidos
por uma cratera com expansao radial ja na segunda fase. Durante a segunda e

a terceira fase esforgcos cisalhantes ocorrem paralelamente as paredes da
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cratera em expansdo e o projéetii é ejetado da cratera. Com pressdes
suficientemente elevadas os conceitos hidrodinamicos sdo adequados, mas
quando o campo de pressbOes decai, a influéncia do material, da forca do
impacto e da velocidade devem ser consideradas. Diferengas brutas nos
comportamentos dos materiais sdo observadas nessa fase. A fase secundaria
perdura até que a energia por detrds da onda de choque em expanséo seja
menor que a energia necessaria para superar a resisténcia intrinseca do
material a deformacdo (CHRISTMAN, 1966).

2.3.1.4. Fase de recuperacgéo

A quarta fase ou fase de recuperacéo é definida como o periodo no qual
ocorre a contracdo da cratera em materiais ducteis, como metais e polimeros,
ou a ruptura de corpos frageis, como materiais ceramicos. O coeficiente de
recuperacgédo, propriedade intrinseca do material € uma fungéo dependente da
tensdo de ruptura, do coeficiente de Poisson e méddulo elastico do alvo. Em
matérias frageis, as tensdes de tracdo produzidas pela interacdo dos campos
de tensdo e as superficies das crateras produzem trincas que tornam obscuras
as predicdbes sobre as profundidades e diametros finais das crateras.

Embora o modelo de formacédo das crateras seja apresentado em quatro
fases, o processo completo de crescimento da cratera € continuo. A equacéo
abaixo considera a fluidez do material em determinada a velocidade do projétil,

U, em cada ponto da deformacéo.
P+ -+ —-=0 (2.3)

Onde:

p = densidade do alvo (g/cm?);
t = tempo (s);

P = presséao e (kgf/mm?)

o = tensédo de escoamento do alvo. (MPa)
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Para alvos ducteis atingidos por projéteis em altas velocidades, o<<P
(fase secundaria) e o termo do/dx é desprezivel. O mesmo ocorre em materiais
frageis. No caso dos materiais ceramicos o termo € desprezado, pois materiais

ceramicos nao apresentam escoamento (CHRISTMAN, 1966).

2.3.2. Impactos em hipervelocidade

Testes de impactos em hipervelocidade sdo uma parte fundamental de
analise dos sistemas de blindagem contra detritos. Este tipo de testes ndo so
estabelece os limites de velocidade, como também testa os diferentes modelos
dos sistemas protetores. Deste modo, estes testes podem fornecer dados
extremamente Uteis para a validagdo numérica das simulacdes. Para a
simulacdo dos impactos em hipervelocidade, um canhdo especifico foi
projetado. Esse canh&o € composto de armas leves de gas com dois estagios,
capazes de acelerar projéteis acima dos 7 km/s. Este tipo de dispositivo é
capaz de lancar uma grande variedade de formas e massas. A desvantagem €&
que os canhdes de gas sdo capazes de disparar projéteis em uma pequena
faixa de velocidade. Sendo assim sédo capazes de cobrir apenas uma fracdo do
espectro de velocidades dos detritos. As velocidades médias dos detritos em
Orbitas baixas € da ordem de 9 km/s e o canhéo € capaz de simular até 40% do
espectro. Existem outras técnicas existentes para o lancamento de projéteis
acima de 10 km/s. No Southwest Research Institute, nos EUA, h4d um sistema

capaz de lancar projéteis esféricos de aluminio de 0,25 a 2 g de massa.

Outro lancador de projéteis em altas velocidades foi desenvolvido pela
Sandia National Laboratories e € capaz de exceder velocidades de 10 km/s e é

capaz de lancar diferentes geometrias e materiais.

As simulagbes numéricas de eventos de impacto em altas velocidades
sdao normalmente equacionadas com consideracdes hidrodinamicas
(hydrocodes). Estas simulac¢des resolvem todas as equagdes fundamentais da

conservagdo como a de energia, a de massa e a de momento, que sdo
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importantes. Estas equacgOes foram resolvidas por volta dos anos 50. Foi
verificado que eventos de impacto em altas velocidades produzem campos de
pressdo locais que excedem drasticamente a resisténcia mecanica dos
materiais e estes se comportam com modelos descritos pela mecéanica dos
fluidos.

A Figura 2.24 mostra o canhdo utilizado pela NASA em testes balisticos
em hipervelocidades (CHRISTIANSEN, 2009; LEVIN et al., 1997).

Figura 2.24 - Canhao utilizado pela NASA em testes balisticos em hipervelocidades.

Fonte: Christiansen (2009).

2.3.2.1. Fisica do impacto na blindagem whipple

O fator chave que governa a performance das blindagens espaciais é a
forma da nuvem de detritos, gerada apd6s um teste de impacto em
hipervelocidade. Os projetos da parede amortecedora e da parede de fundo
dependem diretamente desse parametro. A nuvem de detritos contém a

mistura de sélidos, liquidos e/ou vapores proveniente da parede amortecedora
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e do projétil e o formato e o estado dos materiais contidos na nuvem s&o
dependentes das pressfes de impacto geradas no evento balistico. Tanto
propriedades térmicas quanto mecanicas estdo envolvidas no modelamento
desta blindagem. Durante o impacto em hipervelocidades, os fragmentos
sélidos sdo geralmente mais penetrantes que 0s materiais liquidos e
vaporizados formados no impacto. A pressdo de impacto aumenta com o
aumento da velocidade de impacto e com a diminuicdo do angulo de impacto
em relacdo a normal. O aumento da densidade do projétil e do alvo também
sdo considerados como variaveis na pressdo de impacto. A variacdo da
pressao cria ondas de choque no material que podem ser de carater destrutivo,
dependendo da energia que carregarem e da capacidade do material de

absorver esta energia.

As ondas de choque que ocorrem no impacto inicial do projetil contra a
parede amortecedora sdo eventos complexos. A onda de choque inicial na
parede amortecedora comprime os materiais do alvo elevando a densidade e a
temperatura. Ondas compressivas sao refletidas como uma onda de tensao ou
rarefacao nas superficies da parte traseira da parede amortecedora e dos lados
dos projéteis. Se os esforcos de flexdo na superficie traseira da parede
amortecedora excederem a tensdo de ruptura do material, lascas planas
podem ser formadas. As ondas de chogue se movimentam com velocidades
maiores em solidos ultradensos. Deste modo, materiais muito densos, com
maiores concentracdes de ligacbes quimicas por unidade de volume, ao serem
sujeitos ao evento balistico de hipervelocidade podem ser liquefeitos ou
vaporizados. Energias envolvidas na quebra das ligacfes sdo consumidas de
forma térmica elevando a temperatura do sistema. Tanto os projéteis (ou
detritos) quanto alvos (ou blindagens) podem ser sujeitos a este tipo de evento
(CHRISTIANSEN, 2009).
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2.3.3. Equacionamento para testes em hipervelocidade
2.3.3.1. Equacdes de limite balistico (elb)

As ELBs definem as condi¢cdes do impacto que resultam em falha das
blindagens. Sao definidas através de parametros como tamanho da particula,
densidade da particula, velocidade de impacto, angulo de impacto e
propriedades mecanicas dos materiais utilizados nas blindagens. As
combinac¢des dos resultados dos testes de impactos em altas velocidades sdo
utilizadas pela NASA para determinar as ELBs. Algumas ELBs s&o
semiempiricas, combinando resultados dos testes de impacto além de
resultados dos modelos analiticos ou simula¢cdes numéricas. Dois tipos de
ELBs sdo tipicamente definidos para um sistema de blindagem
(CHRISTIANSEN, 2009):

a) Equacdes de projeto: Sdo utilizadas para determinar as dimensdes do
escudo como espessura, densidade real e volume em fungdo do design
do impacto cujos parametros sdo diametro e densidade do projétil,

velocidade e angulo de impacto e

b) Equacbes de desempenho: Essas equagdes relacionam o tamanho e
velocidade das particulas com a falha das blindagens.

2.3.3.2. Equac0bes de projeto para blindagens whipple

Para a compreensao deste modelo, deve-se observar a Figura 2.20 que
mostra uma montagem de blindagem do tipo Wipple de 2 camadas, utilizadas
para projetos de blindagens. As equacdes abaixo sédo frutos de estudos
desenvolvidos pela NASA e apresentam equacdes que podem ser utilizadas
preliminarmente para o projeto da blindagem Whipple para impactos com
detritos espaciais. A NASA recomenda analises de suporte posteriores como
testes de impactos em hipervelocidade para verificar se a blindagem suporta ou

nao os niveis de requisitos. A espessura das paredes do amortecedor e da
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parede de fundo podem ser determinadas pela Equacao 2.4, assumindo a
velocidade normal ao plano de impacto Nv =2 7 km/s (CHRISTIANSEN, 2009).

(cm).

th = Co Mp /pb =Cyd Pp /pb (2.4)

Onde

tb = espessura da parede amortecedora (cm);

Cb = coeficiente 0.25, quando S/d < 30 e c» = 0.2, quando S/d = 30;
d = diametro do projétil (cm);

mp = densidade real do projétil (g/cm?);

pp = densidade do projétil (g/cm?3);

pb = densidade da parede amortecedora (g/cm?3) e

S = espacamento entre a parede amortecedora e a parede de fundo

O modelo proposto para o equacionamento da parede de fundo,

proposto pela NASA ¢é apresentado na Equacéo 2.5:

(2.5)

tw = Cw _d0.5_(pp. Pb )1/6.Mp1/3. Vi / SO’S.(70/G)O‘5

Onde:

tw = espessura da parede de fundo (cm);
cw = coeficiente 0.16 [cm2-sec/(g¥3km)];
d =diametro do projétil (cm);

Mp = massa do projétil (g);
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pp = densidade do projétil (g/cm?);

pb = densidade da parede amortecedora (g/cm?3);

V = Velocidade do projétil (km/s);

Vn = componente da velocidade, normal ao plano de impacto (km/sec);

S = espacamento entre a parede amortecedora e a parede de fundo

(cm) e

o =tensdao de fratura da parede de fundo (ksi).

2.3.3.3. Equacgdes balisticas em funcdo do didmetro critico da particula

para blindagem whipple

As equacOes apresentadas nesta secdo definem a capacidade de
protecdo das blindagens Whipple em funcédo do tamanho critico de particulas
que causam a falha da blindagem (CHRISTIANSEN, 2009). A falha € atingida
quando ocorre a completa penetracdo do projétii no alvo. As equacdes
assumem que a espessura da parede amortecedora € adequada para que
ocorra o estilhacamento do projétil. A Equacédo 2.6 € satisfeita para valores de

velocidade do projétil de até 7 km/s e € dada por:

23 -1/3_ -l9 213 1/ /
d,=39018: " p 7" p, 7" (Veos o) 51 (0 /70)"" (2.6)

Onde:
dc = didmetro critico da particula (cm);
pp = densidade do projétil (g/cm?);

pv = densidade do material da parede amortecedora (g/cm3);
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o =tensdo de ruptura da parede de fundo (kgf.cm?);
S = espacamento entre as paredes (cm);
tw = espessura da parede de fundo (cm);

6 = angulo de impacto em relacdo a normal ao alvo (note que o impacto

em 6 = 0 grau é normal ao alvo);
V = velocidade do projétil (km/s) e
Vn = componente normal da velocidade do projétil (km/s).

Para velocidades menores que 3 km/s a Equacéo 2.7 € vélida e satisfaz

as condic¢des de contorno do sistema.

df‘ = [(IH- (U,-'I’:iﬂ'}[}'j +Ib )..-"Ir(olﬁ{c{}sij 9}}}130.5 V};; )](18:’19] o

Onde:

dc = didmetro critico do projétil para ocasionar falha da blindagem (cm);
pp = densidade do projétil (g/cm?3);

o = tensdo de ruptura da parede traseira (ksi);

to = espessura da parede amortecedora (cm);

tw = espessura da parede de fundo (cm);

0 = angulo de impacto em relagéo a normal do alvo (graus);

V = velocidade do projétil (km/s) e

Vh = componente normal ao alvo da velocidade =V cos6 (km/sec).
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2.4. Propriedades mecanicas e seus efeitos no desempenho na protecéo

dos satélites

O desempenho das blindagens espaciais € diretamente correlacionado
as propriedades mecanicas dos materiais utilizados nos alvos e nos projéteis.
Os equacionamentos propostos pela NASA para o projeto das blindagens
utilizam como entradas para as funcdes estas propriedades mecanicas, além
das velocidades e angulos de impacto. A Tabela 2.9 apresenta algumas
propriedades mecanicas e seus efeitos no desempenho balistico. A densidade
€ a propriedade mais importante dos materiais para o alto desempenho em
impactos balisticos e influéncia o peso do sistema de protecdo (ROSLER,
2007).

Tabela 2.9 — Algumas propriedades mecanicas e seus efeitos no desempenho

balistico.
.PROPRIEDADE EFEITO NO DESEMPENHO
Densidade Variacdo de peso do sistema de
protecao
Dureza Variacdo do dano no projétil (efeito
de estilhacamento)
Modulo de elasticidade Variacdo da protecdo contra as
ondas de choque
Tenséao de flexao Variacdo da resisténcia a impactos
multiplos e absorcdo de energia
cinética
Tenacidade a fratura Variacdo da resisténcia a impactos
multiplos e absorcdo de energia
cinética.
Modo de fratura (inter ou | Variagdo da absorcdo de energia
intragranular) cinética
Tolerancia a radiacao Variacdo da difracdo de energia
eletromagnética

Fonte: Adaptado de Karandikar (2009) e Christiansen (2009).
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A toleréncia a radiagdo, principalmente, aquelas ionizantes tem sido
considerada também como requisito aos materiais para blindagem em
aplicacdes espaciais. A incidéncia de radiacdes altera a estrutura atdbmica

destes materiais e, consequentemente, afetam as suas propriedades.
2.5. Processamento das ceramicas

O processamento das ceramicas e o controle dos parametros dos
processos envolvidos sdo de importancia fundamental para a obtencédo das
propriedades almejadas (RING 1996; REED, 1995; CARTER et al, 2007;
RAHAMAN,1995; CHIANG et al.,1995).

2.5.1. Métodos de mistura dos pGs precursores

A mistura dos pos componentes é uma etapa importante no
processamento dos pés ceramicos. O método escolhido determina a
homogeneidade da dispersao dos pds na microestrutura e consequentemente
das propriedades das ceramicas. Deste modo, a mistura deve alterar

minimamente a morfologia e o tamanho das particulas.

As misturas realizadas em moinho de bolas rotatorio sédo muito utilizadas
para moagem de poés (RING, 1996, GERMAN, 2008; BRISTOT, 1996). Para ter
uma maior eficiéncia de moagem, a quantidade de esferas deve ocupar de 35 a
55 % do volume util. Considerando-se que o volume real ocupado pelo meio de
moagem, a quantidade do meio de moagem a ser colocada no moinho pode
ser calculada pela Equacao 2.8 (GERMAN, 2008; BRISTOT, 1996):

~ Vud.p.0,60

Q 100

(2.8)

Onde:

Q = quantidade do meio de moagem (kg);
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Vu = volume util do moinho (1); cm?
d = densidade do meio de moagem (g/cm3) e

p = porcentagem de ocupacédo aparente do meio de moagem (%).

7

Caso o0 objetivo do processamento € a mistura e ndo a moagem, a
massa deve bolas deve ser inferior & estimada pela Equacdo 2.8.para
minimizar a possibilidade de que o material ndo seja moido. Deste modo €
possivel estimar uma quantidade mais apropriada de esferas para que a

mistura se torne eficiente, mas a moagem nao.

Ndo ha uma regra geral sobre a quantidade o6tima de produtos
misturados e sim indicagBes gerais. O material a misturar serd tal que a
barbotina formada cubra ligeiramente as bolas. Uma quantidade menor deixaria
as bolas fora da barbotina sofrendo um desgaste desnecessario e alteracdes
na morfologia e tamanho das particulas seriam observados. Um excesso de
material retardara demasiadamente o tempo de mistura. Em geral o contetdo
maximo de barbotina deve ser tal que deixe livre 25 % do volume util do
moinho (BRISTOT, 1996).

A Figura 2.25 Apresenta um esquema simples para boas préaticas ao
preencher o jarro de moagem. Tais praticas podem ser aproveitadas nas

técnicas de misturas.
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Figura 2.25 - Preenchimento dos jarros de mistura.
Correto Errado Errado

a = nivel de material
b = nivel de esferas

Excessos de bolas ou liquidos podem interferir no tamanho das particulas ou na
capacidade de desaglomeramento do sistema.
Fonte: Bristot (1996).

2.5.2. Quantidade de agua e densidade da barbotina

A densidade da barbotina dependera do peso especifico dos materiais a
misturar, porém, € ideal que seja a mais alta possivel para minimizar os
processos de secagem e desperdicios de meios liquidos caros como o alcool

etilico. O meio liquefeito devera ser o mais puro possivel (RING, 1996).
2.5.3. Velocidade critica de mistura

A velocidade critica de mistura pode ser determinada indiretamente pela
velocidade critica de inicio da moagem. Para uma mistura eficaz, sem
alteracdes de morfologia e tamanho das particulas do p6, a velocidade de
rotacdo do jarro deve ser ligeiramente menor que a utilizada num processo de
cominuicao (BRISTOT, 1996).

A velocidade critica de cominuigédo é dada pela Equacéo 2.9:
Ve =423/ (D-d)¥? (2.9)

Onde:
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D = didmetro interno do moinho (cm);
d = diametro médio das bolas (cm) e
Vc = velocidade critica (rpm).

2.5.4. Desaglomeracéo do po

Nos poOs, as particulas com tamanhos na escala nanométrica
(nanoparticulas) tendem a aglomerar, devido as suas areas superficiais
especificas serem elevadas, originando defeitos oriundos do processamento. A
energia de superficie das nanoparticulas atrai as particulas vizinhas e forma
ligacbes secundarias fracas com menor energia. A unido de muitas dessas
nanoparticulas por ligagbes secundarias fracas d& origem aos chamados
aglomerados. Outro tipo de particulas que podem estar presentes em pds sdo
os agregados. Neles, ocorrem ligacBes quimicas secundarias fortes, tornando a
separacdo dos nanogrdos muito mais dificil ou até impossivel pelos métodos
atuais de desaglomeracdo. Varios métodos distintos foram propostos para
desaglomerar e dispersar as particulas das misturas de pos com diferentes
granulometrias. Os mais utilizados sdo métodos quimicos que utilizam solucdes
organometalicas de zirconio sendo transformadas em zirconia (ZrOz) durante o
tratamento térmico. Apesar dos resultados serem satisfatorios, estes métodos
sdo caros devido aos altos custos dos reagentes Recentemente, PIERRI
propés um método mais barato e simples que a rota quimica para se obter a
homogeneidade da mistura. Neste processo, particulas de alumina comercial
foram dispersas em uma suspensdo com defloculante PABA (acido 4-
Aminobenzoico) em alcool etilico. Outra suspensao também defloculada com
PABA de ZrO2 nanométrica foi preparada separadamente. Esta foi gotejada na
suspensdo de alumina. Deste modo, Pierri, conseguiu obter resultados
satisfatorios de dispersao (RING, 1996; REED, 1995).
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2.5.5. Curvas de defloculacao

Suspensfes ceramicas sdo produzidas com o objetivo de obter corpos
verdes com menor ocorréncia de defeitos de compactacdo (BERGSTROM,
2001; ORTEGA, 1997; OLIVEIRA, 2000). A reducéo destes defeitos maximiza
a propriedade mecanica, pois diminui a quantidade de concentradores de
tensdo na estrutura. Outro fator benéfico ao sistema é a separacdo de
aglomerados, promovendo uma grande dispersdo das particulas no sistema e
formando grdos com tamanho médio pequeno dentro da microestrutura do
corpo sinterizado. A adi¢do de defloculante auxilia na dispersdo das particulas,
pois as suas moléculas interagem com a superficie da alumina gerando forcas
repulsivas entre as particulas e tornando-as suspensas no meio liquido. A
adsorcdo das moléculas do polimero sobre a superficie da particula leva a
estabilizacdo estérica e o resultado € o distanciamento entre as particulas. O
aumento das distancias das particulas diminuem as forgas atrativas de Van der
Walls. A utilizacdo de sistemas particulados resolve o problema da
conformacao de pecas ceramicas, porém, esses sistemas apresentam elevada
area superficial em relacdo ao volume. Sendo assim, se tornam suscetiveis a
interacOes entre forgas superficiais como a forca atrativa de Van der Walls que
€ a principal causadora a agregacdo das particulas (OLIVEIRA, 2000). A
conformacdo adotada pelo polimero na interface sera determinada
primeiramente pela afinidade da ligacao polimero-superficie e pela repulsdo

polimero-polimero.

Em pH acido a superficie da alumina esta positivamente carregada e o
mecanismo de estabilizacdo € principalmente eletrostatico (BERGSTROM,
2001).

A adicdo de grandes quantidades de defloculante promove a
reaglomeracdo do sistema, pois surgem interacdes entre 0s polimeros,
principalmente pontes de hidrogénio, acarretando em atragdo e consequente

reaglomeramento. POs diferentes apresentam granulometrias diferentes com
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areas superficiais diferentes, e logo, torna-se necessario um meétodo eficiente
para a obtencdo da quantidade ideal de defloculante a ser utilizado. Uma
técnica simples e confiavel, empregada para se obter essa quantidade € a
medida da viscosidade da suspensdo em funcdo da massa de defloculante

adicionada. A curva normalmente esperada € esquematizada na Figura. 2.26:

Figura 2.26 - Esquematizag&o de uma curva tipica de defloculacéo de particulas de
pos.

A

Ponto de
viscosidade minima

Viscosidade (mPa.s)

-
Quantidade de defloculante (% em massa)

Fonte: Adaptado de Oliveira (2000).

2.6. Aditivos de processamento
2.6.1. Controlador de crescimento de grédos - MgO

O oxido de magnésio, ou magnésia (MgO), € utilizado como aditivo de
processo na Alumina (CHIANG et al., 1995; DADKHAH et al.,, 2014). Em
guantidades reduzidas é capaz de conter o crescimento dos grdos devido
principalmente a formacdo de espinélios alumina-magnésia na interface de
difusdo atdmica do sistema. O espinélio atua como barreira fisica, devido ao

tamanho relativamente maior da estrutura, dificultando a difusdo atbmica entre

55



0S graos da matriz de alumina. A Figura 2.27 apresenta a influéncia de
pequenas adicbes do MgO em relagcdo ao tamanho do grdo obtido apés
sinterizacdo de uma alumina (DADKHAH et al., 2014).

Figura 2.27 - Gréfico da densidade relativa vs tamanho médio de gréo para uma matriz
de alumina dopada com MgO.
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(1)Al,03sem MgO; (2) Al,03 com 0,1 % de MgO e; (3) Al,03 com 0,5 % de MgO.
Fonte: Dadkhah et al. (2014).

O diagrama de fases do sistema binario alumina-magnésia é
apresentado na Figura 2.28. Para pequenas quantidades de magnésio, apenas
as fases magnésia e o espinélio estdo presentes até temperaturas proximas de
2000 °C. Deste modo, durante uma etapa de sinterizacao da alumina, nenhuma

fase fora as descritas acima dever&o estar presentes nos corpos sinterizados.
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Figura 2.28 - Diagrama de equilibrio de fases do sistema binério alumina-magnésia.
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Fonte: Adaptado de Unibar (2016).

2.6.2. DEFLOCULANTE PABA (ACIDO 4-AMINOBENZOICO)

O éacido 4-aminobenzdico ou PABA é um composto organico cuja
férmula molecular € C7H7NO2. E caracterizado por tratar-se de um p6 cristalino
de cor branca ou branco-amarelado, inodoro, de sabor amargo e ligeiramente
solivel em agua, porém altamente soluvel em alcool etilico. A sua molécula
consiste de um anel de benzeno ligado a um grupo amina e a um grupo
carboxila. Deste modo o PABA é classificado como um polieletrélito [CRC
1994; PABA 2016]. Moléculas polares como o PABA adsorvem na superficie da

alumina, reduzindo seu potencial de superficie e alterando o pH da suspenséo,
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até um ponto de saturacdo (SUMITA, 1991; KITAYAMA, 1996). Neste ponto, as
moléculas de PABA em solucdo englobam todas as particulas até atingir o
ponto em que permanecem em suspensdo (OLIVEIRA, 2000). A molécula de

PABA é apresentada na Figura 2.29.

Figura 2.29 - Representagfes esquematicas da molécula de PABA (acido 4-
aminobenzaico).

COOH

NH.,

Fonte: Adaptado de Paba (2016).

2.6.3. Acido oleico

O acido oleico é uma molécula organica alongada cujas extremidades
sao diferentes. Um dos lados € constituido por carbonos e hidrogénio, ausente
de alguma funcdo organica. A outra extremidade contém uma funcéo acido
carboxilico. Este tipo de &cido, ao ionizar, libera o ion hidroxonio e
consequentemente a ponta da cadeia adquire carga negativa. Deste modo o
acido oleico é pertencente ao grupo dos monoeletrdlitos (CRC, 1994; PABA

2016). A molécula de acido oleico é apresentada na Figura 2.30.
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Figura 2.30 - Representacao esquematica de uma molécula de &cido oleico
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A funcdo acido carboxilico é apresentada em vermelho.
Fonte: Herbolaria (2015).

2.6.4. O mecanismo de estabilizacéo eletroestérico

A estabilizacao eletroestérica € caracterizada pela adsorcdo a superficie
de moléculas com grupos ionizaveis, como por exemplo, citratos, fosfatos,
sulfatos, ou moléculas poliméricas, como poliacrilatos e polimetacrilatos,
denominados genericamente por polieletrolitos. No caso dos polieletrélitos, o
efeito estérico é o mais significativo (Oliveira, 2000). As fun¢Bes quimicas
ionizdveis se dissociam em fase liquida e os ions provenientes dessa
dissociacdo somam ao efeito estérico como uma barreira eletrostatica. Assim,
produzem uma pelicula que impede a aglomeragédo do sistema pelo aumento
da distancia minima de separacdo entre as particulas. Os polieletrolitos
também estabilizam as suspensdes pela interacdo de carater elétrico repulsivo

entre as cadeias.

A interacdo entre a superficie da particula e as moléculas portadoras de

carga ocorre quando o polieletrélito adsorve na superficie de uma particula e
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altera a energia superficial resultante. Apds a adsor¢do, a carga superficial
passa a ser determinada pela soma entre a carga originada pela reacao entre a
superficie da particula, o0 meio e as moléculas adsorvidas. Supondo que a
molécula ionizada contenha cargas negativas, a condicdo de neutralidade da
particula é atingida pela inducao de cargas elétricas positivas na superficie da
particula pela reacdo da superficie com os ions hidroxdnio presentes no meio
liquido.

Este sistema € apresentado na Figura 2.31. Caso o meio esteja com pH
negativo. Quando o excesso de cargas negativas ocorre, 0 meio apresenta
uma carga elétrica residual, como demonstrado na Figura (2.31b). A diferenca

€ exatamente o somatorio das cargas dos ions H+ do meio (Oliveira, 2000).

Figura 2.31 - Energia de atracdo eletrostatica entre as moléculas de defloculante e a
superficie das particulas.
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da particula Meio liquido da particula Meio liquido
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Pt O\
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a) b)

Onde, (a) Meio sem cargas residuais e (b) meio com cargas residuais
Fonte: Oliveira (2000).
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2.7. Conformacao por prensagem uniaxial

O processo de compactacdo dos pés é uma etapa muito importante e
consiste na prensagem do pé em um molde, originando um corpo no formato
desejado e com resisténcia suficiente para o manuseio. E necesséario que a
compactacao seja adequada para minimizar os gradientes de densidade,
devido as préprias caracteristicas do processo e ao estado de

aglomeracao/agregacéao dos pos.

A compactacdo € praticada com objetivo de minimizar a distancia das
particulas do pd. O objetivo € reduzir ao maximo a porosidade residual durante
a densificagdo em altas temperaturas ou sinterizacdo. Caso a pressao de
compactacdo seja demasiadamente baixa, 0 corpo ceramico apresenta a
densidade final menor que a prevista na teoria. Pressdes em excesso podem
introduzir defeitos na microestrutura, como planos de cisalhamento e falta de
homogeneidade. A prensagem uniaxial é comumente utlizada devido a
simplicidade do maquinario e moldes envolvidos no processo. A aplicacdo da
pressdo sobre o p6 pode ser de carater uni ou bidirecional. Quanto maiores
forem as quantidades de dire¢cdes que as cargas sao aplicadas, melhores
serdo as compactacdes e consequentemente melhores serdo as propriedades
mecanicas dos corpos densificados. Caso a pressao aplicada seja
unidirecional, causara grande atrito entre o0 pé e as paredes da matriz,
dificultando a movimentacao do p6 e distribuindo de forma irregular a pressao.
Este efeito pode fornecer compactos com densidade n&o uniforme e, como
consequéncia, introduzir defeitos no compactado. A utilizagcdo de matrizes com
dupla acdo dos pistdes de compressao, aplicando uma pressado uniaxial e
bidirecional, fornece um compacto com melhor distribuicdo de densidade. Na
dupla acdo dos pistbes sao aplicadas pressdes iguais na parte superior e
inferior da matriz diminuindo os gradientes de densidade durante a
compactacdo. O uso de lubrificantes diminui as perdas de energia de

compactacao e facilita a ejecdo do corpo ceramico (MINEIRO, 2007).
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Durante a compactacdo do po, as amostras formadas resultam em duas
diferentes populacdes de poros: os formados entre os aglomerados no
compacto a verde sdo chamados de poros interaglomerados, enquanto que 0s
espacos internos das particulas unidas sdo chamados de porosidade intra-
aglomerado ou interparticulas, como mostrado na Figura 2.32 (FERKEL, 1999;
GROZA, 1999).

Figura 2.32 - Representacao esquematica dos tipo de defeitos gerados na
prensagem uniaxial.
Cristalitos

ou
particulas primarias

Cristalitos
ou
particulas primarias

agregados /
BEO'

aglomerados

Poro intra-aglomerado

Poro intra-agregado

Poros interaglomerados

Fonte: Adaptado de Ferkel (1999) e Groza (1999).

2.8. Conformacéo por prensagem isostatica

A etapa da prensagem isostatica objetiva um compacto de alta
uniformidade. O po pode ser previamente conformado por diversas técnicas
para conferir a forma da peca, com resisténcia mecéanica adequada ao
manuseio. A técnica mais corrigueiramente utilizada para obtencdo de corpos
de provas € a prensagem uniaxial. A compactacao isostatica acontece dentro

de um vaso de pressdo, sendo que o compacto encapsulado fica imerso em

62



um fluido. Como a presséao é distribuida uniformemente por toda a superficie do
compacto, o gradiente de pressdo € quase que totalmente eliminado,
resultando numa alta densidade e homogeneidade do corpo ceramico. A
incorporacdo de lubrificante ao p6é minimiza os efeitos devido ao atrito entre
particulas, provocado por seus movimentos relativos, faciltando o seu

deslizamento e rearranjo durante a prensagem (MINEIRO, 2007).
2.9. Processo de sinterizacao

A sinterizacdo € um tratamento térmico que objetiva a densificacdo de
um dado corpo constituido de pds. Os pés sdo submetidos a temperaturas
abaixo de sua temperatura de fusdo até suas particulas aderirem umas as
outras pelo fenbmeno conhecido como empescocamento. Este fenébmeno
acarreta uma mudanca na microestrutura desse material por meio de um ou
mais mecanismos de transporte, que podem ser concorrentes ou consecutivos.
Trés fases distintas sdo observadas no processo de sinterizagdo de sistemas
unarios. A primeira fase é a de sinterizacdo via estado solido, seguida da
sinterizacdo via estado liquido e da sinterizacdo via estado vaporizado. Na
maioria dos sistemas ceramicos € utilizada apenas a sinterizacdo pelo estado

solido devido a economia de energia utilizada pelo processo.

Na sinterizacdo via estado solido ocorrem reacfes que Sao
termicamente ativadas somente entre as particulas em contato. A temperatura,
o tamanho de particula e a area de contato entre elas sdo fatores que
influenciam diretamente a taxa de difusédo atbmica entre as particulas. Em geral
as reacfes no estado solido envolvem trés processos subsequentes: o
transporte de (ions) e a propria reacdo entre 0s componentes em contato e o
transporte dos produtos das reacdes. Esse transporte de matéria leva o
sistema a densificagdo e contracdo volumétrica preenchendo a regido de
contato interparticulas. A densificacdo maxima do material € atingida pela
mudanca na forma dos graos constituintes. A forga motriz fator do processo de

sinterizag&o é a reducédo da energia livre de superficie do sistema. Este estado
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de menor energia é assistido por uma reducdo nas &reas das superficies e
interfaces dos pds compactados. A densificacdo ocorre através da conversao
da maioria de pequenas particulas para uma menor quantidade particulas
maiores, envolvendo crescimento de grdo e a substituicdo das interfaces gas-
sélido por interfaces solido-sélido de menor energia (CHIANG et al., 1995). A
Figura 2.33 abaixo exemplifica o processo de densificacdo de um corpo

ceramico submetido ao tratamento térmico de sinterizacao.

Figura 2.33 - Representacdo esquematica do processo de densificagdo de um sistema
ceramico monocomponente.

s (-O

Fonte: Adaptado de Chiang et al. (1995).

2.10.Microestrutura micro e nanoestruturada

Com o aumento da capacidade de ampliacdo das imagens, através do
desenvolvimento de microscopios eletrbnicos mais sensiveis, foi possivel a
observacdo mais detalhada da microestrutura. Com a capacidade de aumento
maximizada foi observado que materiais ceramicos densos que sao frutos da
mistura de pos micrométricos e nhanométricos também apresentam
nanoestruturas. Graos formados pelos aglomerados de nanoparticulas foram
observados nesse tipo de sistema. Porosidades e inclusdes intragranulares séo
observadas, além das inclusfes e porosidades do tipo intergranular, que ja séo
bem conhecidas e estudadas. Compoésitos formados por particulas
micrométricas e nanométricas normalmente apresentam os dois tipos de
defeitos sendo classificados como intra/intergranular, conforme a Figura. 2.34
(PALMERO, 2015; STERNITZKE, 1997).
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Figura 2.34 - Representacdo esquemdatica dos tipos de defeitos comumente
observados num sistema de particulas com tamanhos nano-micro.

Tipo Intra Tipo Inter Tipo Intra/Inter

Fonte: Adaptado de Sternitzke (1997).

O tamanho reduzido das particulas de uma ceramica sinterizada
promove o aumento da fracdo volumétrica dos contornos de gréos no sistema
policristalino. Em geral, nas matrizes de alumina tenacificadas com zircbnia, as
trincas sao preferencialmente conduzidas pelos contornos (quando séo
pequenos). Deste modo, o caminho médio percorrido pela trinca tende a
aumentar com a diminui¢do do tamanho médio dos graos da matriz (MORRIS,
2016; ARZT, 1998). Hall e Petch investigaram a correlacdo entre o tamanho
dos graos em funcdo da tensdo de fratura e uma expressao foi formulada para

correlacionar os valores como apresentado na Equacgéo 2.10 (MORRIS, 2016):

Of = Oo + k1.d¥? (2.10)

onde:

or = tensao de fratura (MPa);

Oo = tensao de fratura de corpos com graos extremamente grandes;
ki = constante relacionada a textura dos cristais e a concentragdo de
solutos e

d = tamanho médio dos graos na microestrutura.
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2.11.Propriedades mecanicas e ensaios
2.11.1. Dureza

A dureza é uma propriedade que relaciona diretamente a resisténcia a
deformacédo (ASHBY, 2007; WACHTMAN, 2009). Tanto em materiais ducteis
quanto materiais frageis a dureza esta intimamente relacionada a capacidade
de protecdo em eventos balisticos. Em materiais ceramicos o0 mesmo conceito

é aplicado.

A dureza esté intimamente ligada a capacidade de estilhacamento dos
projéteis. Quanto mais duro for o material do alvo em relacdo ao material do
projétil, maiores serdo os danos ao projétil e maior serd a capacidade de
contencédo da energia cinética pelas camadas posteriores. A dureza também &
parametro para algumas formulacdes de calculo da tenacidade a fratura.
Quanto maior for a dureza maior é a tenacidade a fratura e consequentemente
a capacidade de absor¢cdo de energia cinética do evento balistico
(STEMBERG, 1989).

A determinacdo da dureza pode ser feita através da medida da
resisténcia do material de teste a penetracdo de uma ponta de diamante. Tanto
a carga aplicada quanto a geometria da ponta penetradora sao variaveis
utilizadas nos calculos da dureza. Dentre os modelos propostos, o ensaio de
penetracdo Vickers € muito utilizado devido a simplicidade do seu
equacionamento (PIORINO, 1990).

O esquema do ensaio de dureza é mostrado na Figura 2.35.
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Figura 2.35 - Representacdo esquematica do ensaio de dureza

Q

Superficie ’

a) b)
Onde a) a marca sendo executada e b) marca deixada no corpo de testes
Fonte: Adaptado de Piorino (1990).

A expressao que calcula a dureza Vickers é apresentada na equacgao
2.11.

H; = ms%loz (2.11)
Onde:

Hv = dureza Vickers (GPa);

Q = carga aplicada pelo penetrador (kgf);

© = angulo de inclinagao do penetrador e

a = comprimento médio da diagonal da impressao (m)
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2.11.2. Tensao de fratura

A resisténcia a ruptura reflete a capacidade de um material suportar
carregamentos mecanicos. Quanto maior for esta propriedade, mais resistente
€ o0 material ao impacto balistico e maior € a capacidade do material de
absorver parte da energia do impacto. Para a determinacdo desta propriedade
sao utilizados ensaios de resisténcia a flexdo devido a sua simplicidade e ao
grande namero de informacgdes que podem ser obtidas. A tensao de ruptura, o
modulo elastico e tenacidade a fratura podem ser estimados com este tipo de
ensaio. Para o estudo de materiais ceramicos é recomendado a utilizacdo do
ensaio de resisténcia a flexdo em quatro pontos. Neste ensaio o corpo de prova
€ apoiado entre dois roletes e a carga é aplicada através de outros dois roletes
permitindo que um volume maior do corpo seja submetido ao carregamento
maximo. Deste modo uma regido maior € solicitada aumentando a
confiabilidade dos dados. A Figura 2.36 apresenta um desenho esquematico da
montagem para ensaio de flexdo em quatro pontos, mostrando também a
distribuicdo das tensdes mecanicas ao longo do corpo de prova (ASHBY, 2007;
WACHTMAN, 2009; PIORINO; 1990).

Figura 2.36 - Representacdo esquematica do modo de carregamento em um ensaio de
flexdo em 4 pontos.

Q
ESFERA .
ROLETES . 9 SASE
~ . . CORPO
~ ? 1 ! DE PROVA
? | ?
P P
| s Mg

Fonte: Mineiro (2007).

68



A tensdo de fratura, em flexdo em 4 pontos, é calculada através da
Equacéo 2.12:

_3Q
~ 2bh’

G (L—e)

(2.12)
Onde:
o = tensao de flexao (MPa);
Qs = carga aplicada (kgf);
b = largura do corpo de prova (mm);
h = espessura do corpo de prova (mm);
L = espacamento dos apoios (mm) e
e = espacamento dos pontos de aplicacdo da carga (mm).
2.11.3. Analise estatistica de weibull

Devido a grande quantidade de defeitos provenientes das etapas de
processamentos dos pos, foi necesséaria a introducdo de ferramentas de
analises de estatisticas para quantificar a qualidade dos corpos sinterizados
obtidos apds os processamentos. A etapa de compactacéo é vista como critica,
pois é a etapa de maior chance de ocorrem defeitos de empacotamento. Vérias
ferramentas foram propostas para colher e tratar os dados estatisticos nos
materiais ceramicos; Dentre elas, uma das mais utlizadas devido
principalmente a sua simplicidade € a estatistica de Weibull. Esta ferramenta
tem se mostrado bastante adequada e sua utilizacéo ja é bastante difundida no
campo da pesquisa de materiais. Weibull propés a Equacdo 2.13 para a
probabilidade de fratura acumulativa, considerando os volumes das amostras
constantes (COUTO, 2010; PIORINO, 1990).
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P=1-e (2.13)
Onde:
P = probabilidade da fratura;

m = moédulo de Weibull;

O =tenséo de ruptura do material;
Oo = parametro de ajuste e
Ou = tensdo abaixo da qual a probabilidade de fratura é zero.

As constantes m, Oo e Ou sdo conhecidas como parametros de Weibull.
A determinacao destes parametros é feita considerando primeiramente Ou=0 e
depois linearizando a expresséo de forma a transforma-la na equacédo de uma
reta segundo um sistema de eixos In[In(1/(1-P)) x In O]. Assim, a Equacgéo 2.14

permite o calculo do modulo de Weibull. O estimador foi proposto por Bergman

(1984).
1
In ]11[ ] =mho-mhao,
1-P

(2.14)
Onde:
P = probabilidade da fratura,

m = moédulo de Weibull;

O = tensé&o de ruptura do material e

Oo = parametro de ajuste.
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2.11.4. Mbédulo de elasticidade

O modulo de elasticidade é a medida do material a deformacéao elastica.
Materiais com valor baixo médulo elastico tendem a fletir mais em ensaios de
flexdo que materiais com valor alto médulo. Esta propriedade € calculada
através da Lei de Hooke. Hooke observou que para deformacdes pequenas, a
flecha de deformacédo cresce em proporcdo ao aumento da tensdo. A Lei de
Hooke é apresentada na Equacao 2.15 (ASHBY, 2007; WACHTMAN, 2009):

o= Ee¢ (2.15)

Onde:

o = tensao aplicada (MPa);

E = mddulo de elasticidade (MPa) e

€ = comprimento da deformacdo (mm/mm).

O moddulo de elasticidade também influencia diretamente a frequéncia
natural de vibracdo das estruturas. Materiais com valores de modulo de
elasticidade maiores vibram em frequéncias maiores, conhecidas como
frequéncias naturais. Em sistemas espaciais a frequéncia natural tem grande
importancia durante o lancamento. Uma faixa de vibracdo especificada é
atingida durante o langcamento e todos os materiais utilizados devem ter sua
frequéncia natural de vibracdo fora desta faixa. Esta faixa de frequéncia é
caracteristica do veiculo lancador, como mostrado na Figura 2.37 para o Ariane
5 (ARIANES, 2016).
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Figura 2.37 - Espectro de vibragcbes durante o lancamento e as separacdes dos
estagios do veiculo lancador Ariane 5.
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Fonte: Adaptado de Ariane5 (2016).

2.11.5. Tenacidade a fratura por penetracdo vickers

A tenacidade € uma medida da habilidade de um material em absorver
energia até a sua fratura. Os fatores determinantes para definir esta
propriedade s&o a forma do corpo de prova, o tempo e a maneira com que a
carga é aplicada. Para uma elevada taxa de deformacédo e a presenca de um
entalhe no corpo de prova, a tenacidade ao entalhe é verificada com o uso de
um ensaio de impacto. A tenacidade a fratura é também uma propriedade
indicativa da resisténcia do material a fratura quando este possuir uma trinca.
Uma medicdo confiavel de tenacidade a fratura é um pré-requisito para o
projeto de componentes estruturais com base nos principios da Mecanica da
Fratura. Para situagcdes onde o processo € estatico a tenacidade pode ser
avaliada a partir dos resultados de um ensaio tracdo-deformagdo em tragao.
Ela representa a area sob a curva obtida até o ponto de fratura. Esta
propriedade € desejavel para pecas sujeitas a choque e impactos como
ceramicas balisticas, engrenagens e correntes (ROSLER 2007; Da SILVA et al
2014; CALLISTER 2002; ASHBY, 2007).
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Uma grande variedade de ensaios foram propostos para se estimar a
tenacidade a fratura. A maioria necessita de um corpo de provas com entalhes
elaborados e complexos de serem feitos. No entanto, alguns ensaios propostos
utilizam a marca deixada po uma indentagéo produzida durante o ensaio de
penetragdo de uma ponta de diamante com geometria conhecida. Dentre as
técnicas a impressao Vickers € um metodo utilizado para a determinacdo da
tenacidade a fratura em materiais frageis. (ASHBY, 2007; STEVENS, 1984,
WACHTMAN, 2009; PIORINO, 1990; ANSTIS, et al., 1981; EVANS et al 1976).

Neste ensaio, um penetrador Vickers € utlizado para produzir uma
impressé@o na superficie da cerdmica com trincas radiais, como mostrado na
Figura 2.38.

Figura 2.38 - Desenho esquematico das microtrincas radiais originadas na superficie

de uma ceramica resultantes da impresséao Vickers.

P

I

L=

Fonte: Adaptado de Evans et al. (1976) e Anstis et al. (1981)

Y

Para o célculo da tenacidade a fratura (Kic), o valor médio do
comprimento das duas trincas radiais que se originam do vértice da diagonal de

cada impresséao Vickers é determinado de acordo com a Equacgéo 2.16:

Kic= 0.0726 = Q
3/2 (2.16)

Onde:
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Kic = tenacidade a fratura (MPa. m/2);
Q4 = carga aplicada (kgf) e
¢ = metade do comprimento da trinca provocada pela penetracdo (mm).

Outros autores propuseram expressdes para a obtencdo dos valores
calculados de tenacidade a fratura. A Equacgéo 2.17 foi desenvolvida por Evans
e Charles (EVANS et al.,1976) e € dada por:

Kic= 0,036 E%* Q%6 a%7 (c/a)1® parac/a>25 (2.17)
Onde:
E= Mdodulo de elasticidade (MPa/mm);
a = tamanho da marca impressa (m);
¢ = tamanho da trinca aberta (m) e
Q = Forca aplicada pela ponta Vickers (kgf).
2.11.6. Energiade fratura

A area sob a curva tensédo x deformacado (Gf) representa a energia de
fratura especifica. Essa € a energia necessaria para que seja criada uma
fissura completa de area unitaria. Diversos métodos de ensaio podem ser
empregados para a determinacao da energia de fratura. O método depende do
modo de fratura que se deseja analisar. Para o denominado modo | ou modo
de abertura, pode-se adotar o ensaio de tracdo simples. Entretanto, um ensaio
mais facil de ser realizado € o de flexdo de uma viga biapoiada. Na Figura 2.39
€ apresentada uma curva tipica de ensaio de flexdo para materiais ceramicos
(CALLISTER, 2002; ASHBY, 2007; BRADT et al., 2005).
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Figura 2.39 - Curva tipica de tensdo x deformacao de materiais ceramicos.
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Fonte: Adaptada de Callister (2002).

2.11.7. Resisténcia ao desgaste mecanico

O material a ser utilizado em uma blindagem espacial necessita ser
resistente ao desgaste mecéanico. O motivo € a grande quantidade de detritos
microparticulados provenientes da oxidacdo dos combustiveis solidos utilizados
pelos lancadores. Com o comportamento similar a um jateamento com areia, a
nuvem de detritos microparticulados promove o0 desgaste das estruturas
externas dos satélites como carcacgas, antenas e painéis solares. Na Figura
2.40 sao apresentadas curvas comparativas de resisténcia a erosao das
principais ceramicas balisticas. Dentre os materiais utilizados, o Carbeto de
silicio apresenta a melhor propriedade, seguido do carbeto de boro e da
alumina (CHRISTIANSEN, 2009).

75



Figura 2.40 - Curvas de desgaste por erosdo em funcao do angulo de impacto para as

Desgaste Erosivo (um/h)

principais cerdmicas usadas como blindagem balistica.
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Fonte: Adaptado de Tungstek (2016).
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3 MATERIAIS E METODOLOGIA

O trabalho experimental foi desenvolvido no INPE e no AMR-DCTA. As
infraestruturas disponiveis nestas duas Instituicbes propiciaram a execucao
deste trabalho. Os parametros de processamento das ceramicas produzidas
neste trabalho foram baseados em dados experimentais obtidos para a alumina
a, OP 1000, produzida pela Alcan e estudada por Inacio e Couto. (INACIO,
2010 e Couto, 2010). Este p6 apresenta caracteristicas semelhantes ao po6 de
alumina a CT 3000 SG, produzida pela Almatis, utilizado nos experimentos

desta obra.

A mistura com 81,5 % em massa de alumina a e 18,5 % de zirconia 3Y-
TZP foi selecionada, pois € a composi¢cao que melhor satisfaz os requisitos de
compoésito ceramico para a aplicacdo objetivo deste trabalho, conforme
demonstrado por Couto, Silva e Nono (COUTO, 2005; SILVA, 2014; NONO,
2014). As misturas dos pos de alumina e de zirconia foram feitas utilizando trés
rotas de misturas, visando um estudo comparativo. Foram estudados os pés
das matérias primas como recebidos, obtidos a partir suspensdes defloculadas
da alumina CT 3000 SG e da zirconia 3Y-TZP, da mistura alumina-zirconia
como recebido (via Umida); mistura alumina+zircdnia defloculada e também a
mistura das suspensdes defloculadas (mistura via dispersa), orientada pelo
procedimento desenvolvido por (PIERRI 2005; PIERRI 2008). No entanto, os
parametros de processo que serdo utilizados neste trabalho foram obtidos em
trabalhos anteriores (SILVA, 2014; NONO, 2014) e ajustados para a alumina
utilizada neste trabalho. Em todas estas composicfes, exceto aquelas com
zirconia 100 %, foi adicionado MgO para atuar como inibidor de crescimento de

graos da alumina.

Neste trabalho, foi utilizada apenas a mistura dos pés com o objetivo de
desaglomerar (destruir aglomerados). Nao foi utilizada a técnica convencional

gue consiste na mistura/moagem, que promove a mistura, mas pode alterar as
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distribuic6es granulométricas dos pés com a destruicdo também de agregados,

além do risco de contaminacéo quimica do po.

Os pos e as suas misturas foram caracterizados por MEV (microscopia
eletrbnica de varredura de alta resolu¢cdo ou FESEM - Field emission scanning
electronic microscopy), EDX (espectroscopia por espalhamento de raios X) e
difratometria de raios X (DRX).

Os po6s foram conformados por prensagem uniaxial e isostatica. As
temperaturas de sinterizacdo de cada composicdo foram determinadas
considerando informacdes fornecidas pelos fabricantes dos pos e resultados
obtidos por outros autores para 0os mesmos materiais (TONELLO, 2013;
BRANDES et al., 2014).

As ceramicas de alumina, de zircbnia e dos compadsitos ceramicos foram
caracterizadas por MEV, EDX e DRX. As ceramicas foram submetidas ao
ensaio de flexdo em 4 pontos, teste de dureza por penetracdo Vickers e

tenacidade a fratura por penetracéo Vickers.

No ensaio de flexdo em 4 pontos foram obtidas curvas de tensao x
deformacédo utilizadas para a determinacdo da tensdo de fratura, modulo de
elasticidade e energia de fratura. Os valores de energia de fratura média,
obtidos pelo uso das curvas de tensdo x deformacdo, foram utilizados para
comparacdo com energia média de um detrito espacial para a andlise de
impactos destes objetos.

O fluxograma experimental do trabalho é apresentado na Figura 3.1.
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Figura 3.1 - Fluxograma experimental do processo de obtencdo dos corpos ceramicos.
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3.1. Materiais

3.1.1.

Os materiais que foram utilizados neste trabalho séo:
- Alumina alfa reativa CT 3000 SG, fabricada pela Almatis, Alemanha;

- Zirconia Y-TZP nanoparticulada, do tipo Nano-zirconic powder ZS-1,
fabricada pela Shandong Zhongshun Sci. & Tech. Devel. Co. Ltd.,China;

- PABA (4cido 4-amino benzoico), fabricado pela Sigma-Aldrich;
- Alcool etilico, fabricado pela LabSynth Produtos Laboratérios Ltda;

- Nitrato de magnésio hexahidratado, fabricado pela LAFAN Quimica
Fina Ltda;

- Acido oleico, fabricado pela LabSynth Produtos para Laboratérios Ltda.

- Alcool polivinilico, fabricado pela LabSynth Produtos Laboratérios Ltda.
Descricdo da alumina Ot reativa

O p6 de alumina utilizado neste trabalho, do tipo CT 3000 SG e

fabricado pela Almatis (Alemanha), foi obtido via processo Bayer, calcinado

para transformacéo na fase cristalina a. e posteriormente moido. Este material

possui pureza quimica de 99,9 % em massa e concentracdo baixa de Na:zO,

conforme a Tabela 3.1. Este 6xido, quando em quantidade maior, promove o

crescimento de graos alongados nas ceramicas de alumina.
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Tabela 3.1 Analise quimica tipica das impurezas presentes no p6 alumina o CT 3000
SG, conforme informada pelo fabricante.

COMPONENTE QUIMICO 8/;’2':1[;255
Na20 0,08
Fe20s3 0,02
SiO2 0,03
CaO 0,02
MgO 0,07

Fonte: adaptado de CT3000 (2016)

A curva de distribuicdo de tamanhos de particulas mostrada na Figura
3.1, obtida por Tornello (Tonello, 2013), indica que o p6 de alumina CT 3000
SG, como recebido, é composto de particulas com tamanhos na faixa de 0,02 a
11 um e com tamanho médio de 880 nm, conforme apresentado na Figura
3.1a. No entanto, apos desaglomeracdo em moinho de bolas (desaglomeracao
mecanica) esta alumina apresentou particulas com tamanhos na faixa de 0,2 a
2,0 um e com tamanho médio de 460 nm ou 0,46 um, conforme a Figura 3.1b.
Estes valores mostram que as particulas deste pd, com tamanhos acima de 2,0
um é formado, na sua maioria, por aglomerados. A alumina CT 3000 SG
utilizada por Brandes (Brandes et al., 2014), ap6s a desaglomerag¢do mecanica,
apresentou uma distribuicdo de tamanho de particulas na faixa de 0,13 e 1,1
um, com tamanho médio de 494 nm ou 0,49 um conforme apresentado na
Figura 3.3. Estes dados mostram que as particulas deste pd, apdés a
desaglomeracdo mecéanica, possuem tamanhos médios com valores préximos
e a curva de distribuicdo de tamanhos de particulas, obtida por Tonello,
apresenta cerca de 20 % de particulas com tamanhos menores que o obtido
por Brandes et al. (2014). Estes dados sao coerentes com os valores
fornecidos pelo fabricante e apresentados na Tabela 3.1.

A imagem do p6 obtida por MEV, apresentada na Figura 3.4, foi
fornecida pelo fabricante e mostra que a maioria das particulas possui

tamanhos menores que 2 um e também a presenca de aglomerados destas
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particulas, que s&o coerentes com a curva de distribuicdo de tamanho de
particulas mostrada na Figura 3.2a.

Figura 3.2 - Curva de distribuicdo de tamanho de particulas do pé de alumina CT 3000

SG.
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A curva de distribuicdo de tamanho de particulas € apresentada na
Figura 3.3.

Figura 3.3 - Curva de distribuicdo de tamanho de particulas do p6 de alumina CT 3000

SG.
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82



Tabela 3.2 Caracteristicas tipicas do p6 de alumina o CT 3000 SG, conforme
informada pelo fabricante.

CARACTERISTICA VALOR TiPICO
Area superficial especifica - B.E.T. (m%/g) 7,5
Tamanho de particulas - D50 (um) 0,5
Tamanho de particulas - D90 (um) 2,0

Fonte: adaptado de CT3000 (2016).

A imagem de MEV fornecida pelo fabricante € apresentada na Figura
3.4.

Figura 3.4 - Imagem obtida por MEV do p6é de alumina CT 3000 SG, fornecida pelo
fabricante.

Jym L (T 3000 S6
Fonte: adaptado de CT3000 (2016).

Nas Figuras 3.5 e 3.6 sdo mostradas curvas de variacdo de
dimensao e derivada, respectivamente, obtidas por Tonello (2013). De acordo
com estas figuras, a densificacdo do material € alcangcada em temperatura
proxima de 1570 °C, com retracdo de 14,4 %. O inicio da retracdo ocorre em
aproximadamente 1100 °C e termina em cerca de 1550 °C, sendo a retracéo

maxima em 1390 °C.
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Figura 3.5 - Variagao da dimensao em func¢do da temperatura da ceramica de alumina
CT 3000 SG, sinterizada até 1800 °C.
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Figura 3.6 - Taxa da variacdo da dimensdo em funcdo da temperatura da ceramica de
alumina CT3000 SG, sinterizada até 1800 °C.
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Na Tabela 3.3 sdo mostradas algumas propriedades das ceramicas,
associadas aos parametros de processo de pressdo de compactacdo e

temperatura de sinterizacédo da alumina.

Tabela 3.3 Propriedades tipicas da alumina oo CT 3000 SG, obtidas.

PROPRIEDADE/PROCESSO VALOR TIiPICO

Densidade a verde (Puniaxiar = 50 MPa e Pisostatica = 200 MPa)

(@/em?) 2,25
Densidade ceramica sinterizada (g/cm?) 3,90
Temperatura de sinterizagcao (°C) 1600
Tempo de sinterizagdo (min) 30
Densidade relativa (%) 94,10
Retracgao linear (%) 14.40

Fonte: Adaptada de Tonello (2013)
3.2.2. Descricéao da zirconia (3Y-TZP)
A zircbnia 3Y-TZP nanoparticulada utilizada neste trabalho apresenta

composicdo quimica tipica e caracteristicas do pés fornecidas pelo fabricante
como mostradas nas Tabelas 3.4 e 3.5 respectivamente.

Tabela 3.4 - Composi¢do quimica do pdé nanoparticulado de zirconia (3Y-TZP),
conforme informado pelo fabricante.

COMPONENTE QuUiMico |  QUANTIDADE
(% em massa)

Zr(Hf)02 94,8

Y203 5,2

Sio» 0,005

Al203 0,02

Fe20s 0,006

TiO2 0,002

Fonte: Adaptado de ZS2 (2016)
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Tabela 3.5 Caracteristicas do pd de zircbnia nanoparticulado comercial ZS2,
fornecidas pelo fabricante.

Dger (nm) 20-30

Drtem (nm) 20 - 30

SeeT (M?/g) > 45
Egtrutgra Monoclinica + tetragonal
cristalina

Dger = Diametro de particulas determinado por B.E.T.

Drem = Diametro de particulas medido por microscopia eletrénica de transmissao
Seer = Superficie especifica das particulas do pé medida por B.E.T.

Fonte: adaptado de ZS2 (2016).

Anteriormente, Mineiro (2007) obteve o valor de superficie especifica, de
42 m?/g para este pé de zirconia, além das curvas de dilatometria para a
ceramica de zirconia compactada com 300 MPa (prensagem isostatica). O
resultados indicam que a densificacdo final desta zircbnia ocorreu na
temperatura de 1230 °C, como apresentado na Figura 3.7. Porém, a densidade

relativa experimental da ceramica obtida foi de 89,2 % (Tabela 3.6).

Figura 3.7 - Variacdo dimensional em funcdo da temperatura da zircbnia 3Y-TZP
nanoparticulada, até 1580 °C.
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Tabela 3.6 - Caracteristicas e propriedades do p6 de zircbnia nanoparticulada 3Y-TZP
comercial ZS2.

CARACTERISTICAS/PROPRIEDADES VALOR
Press&o compactacao uniaxial (MPa) 60
Pressdo compactacdo isostatica 300
(MPa)
Temperatura de sinterizacéo (°C) 1230
Densidade relativa (%) 89,2
Retracao linear (%) 13,9
Fases cristalinas presentes Tetrago,ngl N
monoclinica
Tensdao de fratura (MPa) 344
Dureza Vickers (GPa) 14,0
Tenacidade a fratura (MPa.m??2)* 5.6

* - Penetracdo Vickers
Fonte: Adaptada de Mineiro (2007)
Considerando as informacbes dadas pelo fabricante e outros autores
foram selecionados o0s parametros de processamento (conformacdo e
sinterizacdo) para todos os pés preparados neste trabalho. Estes valores sao

mostrados na Tabela 3.7.
Tabela 3.7 - Parametros de processamento das ceramicas estudadas neste

trabalho
PARAMETROS VALOR
Presséo de compactacao uniaxial (MPa) 50
Presséo de compactacao isostatica (MPa) 300
Temperatura de sinterizagéo (°C) 1550
Tempo de sinterizacao (h) 2

Fonte: Producdo do Autor

3.2. Procedimento experimental

Neste trabalho utilizou-se 3 rotas distintas de processamento e foram

obtidas 8 composic¢des distintas, como descrito na Tabela 3.8.
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Tabela.3.8 - Designacdo das amostras, de acordo com a composicdo quimica,
estudadas neste trabalho.

QUANTIDADE QUANTIDADE
NOME DA AMOSTRA Al203 Zr0O2
(% em peso) (% em peso)
Al203- CR 100 0
Al203-MgO - CR 100 0
Al20s3 - Def 100 0
Al203-MgO - Def 100 0
ZrOz2 - CR 0 100
ZrOz - Def 0 100
Mistura (Al203-MgO + ZrO2) - CR 81,5 18,5
Mistura (Al203-MgO + ZrQO) - Def 81,5 18,5
Mistura (AIzOs—g/Iegi? - Def + ZrO2 - 815 185

CR: p6é como recebido

Def: p6 defloculado, em forma de suspensao

Mistura (Al,03-MgO + ZrO;) - Def: mistura de pds e defloculagdo simultanea

Mistura (Al,03-MgO - Def + ZrO, — Def): mistura das suspensdes defloculadas de
alumina e zirconia.

Fonte: Producdo do Autor

3.2.1. Caracterizacdo das matérias-primas

Os po6s de alumina e zircbnia 3Y-TZP, como recebidos, foram

previamente secos em estufa em 100 °C e caracterizados por:

a) MEV - Analise da morfologia das particulas dos pds (aglomerados e
agregados) (LAS/CTE/INPE);

b) EDX - Composicdo semiquantitativa dos elementos quimicos
(LAS/CTE/INPE) e

d) DRX - Identificagao de fases cristalinas (LAS/CTE/INPE).
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Para a obtencdo das imagens de MEV e andlises por EDX foi utilizado
um microscopio eletrbnico de varredura de alta resolucdo, Marca TESCAN,
modelo MIRA 3, alocado no LAS/CTE/INPE.

Os difratogramas de raios X foram obtidos em um difratbmetro da marca
PANalytical, modelo Xpert Pro, alocado no LAS/CTE/INPE. Os valores dos
angulos (20) e as intensidades relativas dos picos mostrados nos difratogramas
foram comparadas com as fichas do JCPDS, para as identificacbes das fases

cristalinas presentes nos pos ceramicos.
3.2.2. Curvas de defloculacdo da alumina e da zirc6nia

As suspensdes dos pés de alumina e de zircbnia foram preparadas com
0 uso de alcool etilico como fase liquida. Foram utilizadas as propor¢des de 40
% de massa de sélidos em relacdo a massa dos liquidos. Curvas de
viscosidade x quantidade de defloculante (PABA) foram obtidas em um
viscosimetro da marca Brookfield, modelo LVT, com spindle nimero 2 e
velocidade de rotacédo de 0,3 rpm (AMR/IAE/DCTA). As andlises destas curvas
permitiram obter as quantidades minimas de defloculante necessarias que
cada suspensao atingisse o menor valor de viscosidade. Estes valores foram
utilizados para as obtencdes das suspensdes defloculadas de alumina e de

zircOnia utilizadas neste trabalho.
3.2.3. Processamento dos poés

O moinho de bolas e os jarros de nylon utilizados neste trabalho foram
projetados e construidos pelos membros do Grupo de Pesquisas TECAMB,
pertencente ao LAS/CTE/INPE. Para os procedimentos de desaglomeragao e
misturas/desaglomeracdo dos pos utilizados neste trabalho, foram
determinados os parametros de moagem baseados nas Equacgbes 2.8 e 2.9.
Estes calculos e consideragfes estdo detalhados no Apéndice A. Neste
trabalho foram utilizados jarros de 1 litro para desaglomeracao da alumina e de

500 ml para a desaglomeracao da zirconia. Os valores da velocidade critica de
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rotacdo foram 32 rpm para o jarro de 1 litro, com relacdo de massas bolas:po
de 5:1 para alumina e de 25 rpm para o jarro de 500 ml, com relacdo de
massas bolas:p6 de 4:1 para zircbnia. Os parametros utilizados para o

carregamento de cada material sédo apresentados a seguir.
3.2.3.1. Processamento do p6 Al203- CR (sem MgO)

Ao po de Al203, como recebido, foi adicionado o &lcool etilico na

proporcao 50 % em volume, em relacdo ao volume dos sélidos.

Os parametros de carregamento do jarro utilizados sdo mostrados na
Tabela 3.9. O p6 de alumina foi submetido a desaglomeragcdo em moinho de

bolas por 8 horas.

Tabela 3.9 - ParAmetros de processo para desaglomeracdo do po de alumina como
recebido, sem adi¢éo de MgO.

PARAMETRO VALOR
Volume total ocupado no interior do jarro (%)* 75
Relagdo (volume de sélidos/volume de
liquido)*** 1:6,75
Relacdo (massa bolas / massa p6)** 5:1

Liquido: alcool etilico
Fonte: * German et al. (2008); Carvalho et al. (2007) e** Pierri (2005). ***
Determinado experimentalmente neste trabalho (Apéndice A).

3.2.3.2. Processamento do p6 Al203-MgO - CR (com MgO)

Para a preparacdo deste p6 foram utilizados os parametros mostrados
na Tabela 3.9, com a adi¢cdo nitrato de magnésio hexahidratado, soluvel em
alcool etilico, na quantidade suficiente para obtencdo 0,20 %, em massa, de
MgO na alumina como mostrado na Tabela 3.10 e no Apéndice A (Pierri, 2005
e Dadkahah 2014).
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Tabela 3.10 - Pardmetros de processo para desaglomeracdo do p6 de alumina como
recebido, com adicdo de MgO.

PARAMETRO VALOR

Volume total ocupado no interior do jarro (%)* 75

Relacéo (volume de solidos/volume de liquido)**** 1:6,75

Relacdo (massa bolas / massa p6)** 5:1
Quantidade de MgO na Al203 (% em massa)** © *** 0,20
Liquido: alcool etilico
Fonte: *German (2008); Carvalho et al., (2007); ** Pierri (2005) e *** Dadkahah
(2014). **** Determinado experimentalmente neste trabalho (Apéndice A).

3.2.3.3. Processamento do p6 Al203- CR - DEF (SEM MgO)

Os parametros utilizados para a obtencdo deste pé de alumina como
recebida e defloculada, sdo aqueles mostrados na Tabela 3.9, com a adicao de
0,40 %, em massa, de PABA.

O procedimento de defloculagdo e mistura foi realizado em moinho de
bolas com bolas de 3mm de didmetro, por 8 horas. Foi adicionado ao contetdo
do jarro 0,5 % (em massa) de &cido oleico e misturados por 30 min (PIERRI,

2005), com o objetivo de inibir o crescimento da cadeia do PABA.
Os principais parametros sao apresentados na Tabela 3.11.

Tabela 3.11 - Pardmetros de processo para defloculagdo do pé de alumina como
recebido, sem adicéo de MgO.

PARAMETRO VALOR
Volume total ocupado no interior do jarro (%)* 75
Relacao (volume de sdlidos/volume de liquido)**** 1:6,75
Relacdo (massa bolas / massa po)** 5:1
Quantidade de PABA na Al203 (% em massa)**** 0,40
Quantidade de acido oleico na Al203 (% em massa)*** 0,50

Liquido: alcool etilico
Fonte: * German (2008); **Carvalho et al. (2007); *** Pierri (2005) e ****
Determinado experimentalmente neste trabalho (Apéndice A).

91



3.2.3.4. Processamento do p6 Al203-MgO - DEF (COM MgO)

Para obter este material foi adicionado ao p6 de alumina o nitrato de
magnésio hexahidratado na quantidade suficiente para obtencdo 0,20 %, em
massa, de MgO na alumina (PIERRI, 2005; DADKAHAH, 2014).

Os demais parametros adotados foram os mesmos utilizados para a
alumina defloculada sem MgO. A mistura/defloculacéo foi realizada em moinho
de bolas, com bolas de zircénia com 2,5 mm de diametro, por 8 horas. Foi

adicionado o acido oleico e misturado por mais 30 min.

Os parametros adotados neste procedimento sdo apresentados na
Tabela 3.12.

Tabela 3.12 - Par&metros de processo para defloculagdo do pé de alumina como
recebido, com adi¢éo de MgO.

PARAMETRO VALOR
Volume total ocupado no interior do jarro (%)* 75
Relacao (volume de sélidos/volume de liquido)* 1:6,75
Relacdo (massa bolas / massa pg)**** 5:1
Quantidade de MgO na Al203 (% em massa)** & *** 0,20
Quantidade de PABA na Al203 (% em massa)**** 0,40
Quantidade de &cido oleico na Al203 (% em massa)** 0,50

Liquido: alcool etilico
Fonte: *German (2008); Carvalho et al. (2007); ** Pierri (2005); *** Dadkahah (2014)
e **** Determinado experimentalmente neste trabalho (Apéndice A).

3.2.3.5. Processamento do p6 ZrOz - CR

Ao po de ZrO2, como recebido, foi adicionado o alcool etilico na
proporcdo 50 % em volume, em relacdo ao volume do p6. Os parametros de
carregamento do jarro utilizados sdo mostrados na Tabela 3.13. O p6 de
alumina foi submetido a desaglomeracdo em moinho de bolas, com bolas de

zirconia de 2,5 mm de diametro, por 8 horas.
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Tabela 3.13 - Pardmetros de processo para desaglomeragdo do pé de zircénia 3Y-
TZP, como recebido.

PARAMETRO VALOR
Volume total ocupado no interior do jarro (%)* 75
Relacéo (volume de sdlidos/volume de liquido)*** 1:8,35
Relacdo (massa bolas / massa po)** 4:1

Liquido: alcool etilico
Fonte: *German (2008); Carvalho et al. (2007); ** Pierri (2005) *** Determinado
experimentalmente neste trabalho (Apéndice A).

3.2.3.6. Processamento do p6 ZrOz - DEF

A suspenséo de zirconia defloculada utilizando os parametros mostrados
na Tabela 3.14. A gquantidade de PABA na ZrO: % em massa, foi obtida

utilizando dado experimental obtido neste trabalho.

A defloculacdo deste material foi realizada em moinho de bolas, com
bolas de zirconia com 2,5 mm de diametro, por 8 horas. ApoOs este
procedimento foi adicionado a suspensdo de zirconia 0,5 %, em massa de
acido oleico e misturado por 2 horas, de acordo com procedimento relatado por
Pierri (2005).

Tabela 3.14 - Parametros de processo para obtencdo de suspenséo defloculada do p6
de zircOnia 3Y-TZP.

PARAMETRO VALOR
Volume total ocupado no interior do jarro (%)* 75
Relacéo (volume de solidos/volume de liquido)**** 1:8,35
Relacdo (massa bolas / massa pd)** 4:1
Quantidade de PABA na ZrO2 (% em massa)**** 0,60
Quantidade de &cido oleico na ZrO2 (% em massa)*** 0,50

Liquido: alcool etilico
Fonte: *German (2008); **Carvalho et al.,, (2007); *** Pierri (2005) e ****
Determinado experimentalmente neste trabalho (Apéndice A).
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3.2.3.7. Processamento do p6 mistura (Al203-MgO + ZrO2) - CR

Para a obtencdo da mistura dos pés de alumina e de zircbnia foram
utilizados os parametros de processamento utilizado para a alumina,
apresentados na Tabela 3.9, uma vez este material possui 81,5 %, em massa,
do total da composicéo.

Assim, para esta mistura os parametros utilizados sdo mostrados na
Tabela 3.15.

Tabela 3.15 - Par&metros de processo para desaglomeracdo/mistura dos pos de
alumina e zirconia, como recebidos.

PARAMETRO VALOR
Volume total ocupado no interior do jarro (%)* 75
Relacéo (volume de solidos/volume de liquido)**** 1:8,1
Relacdo (massa bolas / massa po)** 5:1
Quantidade de MgO na Al203 (% em massa)** & *** 0,20

Fonte: * German (2008), ** Pierri (2005), ***Dadkahah (2014) e **** Determinado
experimentalmente neste trabalho (Apéndice A).

3.2.3.8. Processamento do p6 mistura (Al203-MgO + ZrO2) - DEF

A mistura dos pos de alumina e zircbnia, na composi¢cdo 81,5 %, em
massa de AlO3 e 18,5 %, em massa de ZrO2. O processo de defloculacao

dessa mistura foi executado com os dois componentes juntos.

Foram adotados os parametros utilizados para a produgcédo da alumina
defloculada, pois este material entra na composicdo em quantidade muito
maior do que a zirconia. A defloculacdo e mistura destes pds foi feita por 8

horas em moinho de bolas, com bolas de zirconia de 2,5 mm de diametro.

Apoés este procedimento foi adicionado a suspensao da mistura 0,5 %
em massa de acido oleico e misturados por 2 horas, de acordo com relato de
Pierri (Pierri, 2005).
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Tabela 3.16 - Parametros de processo para a defloculagdo e mistura simultaneas dos
pos de alumina e de zircbnia 3Y-TZP, como recebido e com adicdo de

MgO.
PARAMETRO VALOR

Volume total ocupado no interior do jarro (%)* 75
Relacéo (volume de sdlidos/volume de liquido)**** 1.7,5
Relacdo (massa bolas / massa po)** 5:1
Quantidade de MgO na Al203 (% em massa)** © *** 0,20
Quantidade de PABA na AlO3 + ZrO2 (% em 0.40
massa)****

Quantidade de acido oleico na Al203 (% em massa)** 0,50

Fonte: * German (2008), Carvalho et al. (2007) ** Pierri (2005); ***Dadkahah (2014) e
**** Determinado experimentalmente neste trabalho (Apéndice A).

3.2.3.9. Processamento do p6 mistura (Al203-MgO - DEF + ZrOz - DEF)

Este p6é foi obtido pela mistura das suspensbes previamente
defloculadas de alumina e de zircénia, nas quantidades massicas adequadas
para produzir uma mistura dos pds com a composicdo de 81,5 % (em massa)
de Al2Os e 18,5 % (em massa) de ZrO2. Foram misturadas as suspensoes
defloculadas dos pés de alumina e de zircdnia, obtidas conforme os pardmetros
mostrados nas Tabelas 3.12 e 3.14, respectivamente. A mistura destas
suspensdes foi feita por 8 horas em moinho de bolas, com bolas de zirconia de
2,5 mm de diametro. Apéds este procedimento foi adicionado a mistura das
suspensdes 0,5 % (em massa) de acido oleico.

ApoOs a execucdo dos processamentos descritos, 0os materiais foram
secos em estufa na temperatura de 100 °C. Os p6s foram desaglomerados em
um almofariz e posteriormente peneirado na peneira com espagamento de
trama de 150 mesh. Em todos os pés foram adicionados 5 % em massa de
uma solucdo de 5 % de alcool polivinilico em &agua, como aditivo de

compactacao.
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3.2.4. Caracterizacdo dos pos de alumina, zircOnia e das misturas

As técnicas empregadas para a caracterizacdo deste o p6 obtido foram

as mesmas utilizadas para as matérias primas e descritas no item 3.2.1.
3.2.5. Conformagéo e sinterizagdo das ceramicas

A pressdo de compactacdo da mistura defloculada foi obtida
experimentalmente, utilizando 40 e 50 MPa de pressdo uniaxial. Foram
avaliadas a tenséo de fratura e a microestrutura das ceramicas sinterizadas. As
ceramicas conformadas com pressdao de compactacdo de 50 MPa
apresentaram evidéncias de laminagcédo nas suas microestruturas. Portanto, foi
selecionada a presséo de compactacao uniaxial de 40 MPa para a obtencao de

todas as ceramicas de alumina, zirconia e mistura alumina-zirconia.

Desta forma, a conformacdo das ceramicas foi realizada pela
compactacdo do pés com 40 MPa de pressdo. Posteriormente, 0os corpos de
provas foram compactados com 300 MPa de pressdo, em uma em uma prensa
isostatica automatica da marca Paul Weber, modelo D7064, no AMR-IEAE-
DCTA.

A escolha da temperatura de sinterizagdo das ceramicas de alumina e
do compdsito foi baseada no apresentado no item 3.1.1, em que o fabricante
recomenda a temperatura de 1540 °C e os dados obtidos por dilatometria por
Tonello (Tonello, 2013) indicam 1550 °C. Para a sinterizacdo da zirconia, foi
selecionada a temperatura de 1550 °C e tempo de 2 horas para a sinterizagao

das ceramicas de alumina, zircbnia e da mistura.

As amostras foram sinterizadas em um forno fabricado pela CARBOLITE
modelo HTF1800 na temperatura de 1550 °C por 2 horas, com taxa de
aguecimento constante de 10 °C/min, no LAS/CTE/INPE.
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3.2.6. Caracterizagcao das ceramicas sinterizadas
As ceramicas sinterizadas foram caracterizadas por:

a) MEV e EDX - Analise das microestruturas das superficies de fratura e
polida (tamanho, forma de gréos, poros, distribuicdo e posicionamento

de alumina e zirconia na microestrutura) no LAS/INPE;

b) DRX - Fases cristalinas (LAS/INPE)

c) Densidade - segundo a norma ASTM C20.1207686-1 (LAS/INPE).

Os equipamentos utilizados foram os mesmos citados no item 3.2.1.
3.2.6.1. Densidade

Os valores de densidade das ceramicas sinterizadas foi determinada a

partir das dimensfes e da massa das amostras.
3.2.6.2. Fases presentes

A identificacdo das fases presentes nas ceramicas sinterizadas foi
realizada usando a técnica de difratometria de raios X. O equipamento
utilizando um difratdmetro de raios X da marca PANalytical, modelo Xpert Pro,
no LAS/CTE/INPE.

Os valores dos angulos (20) e as intensidades relativas dos picos
mostrados nos difratogramas foram comparados com as fichas do JCPDS,
para as identificacOes das fases cristalinas presentes nas ceramicas.

3.2.6.3. Microestruturas

As analises das microestruturas das superficies de fratura e superficies
polidas das ceramicas sinterizadas foram analisadas utilizando imagens

obtidas por MEV de alta resolugao.
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Para a preparagdo das superficies polidas foram obtidas secdes
transversais dos corpos de prova de ceramica sinterizada, na foram de barras
(fabricados para o ensaio de flexdo). Para a obtencdo destas amostras foi
utilizado uma cortadeira metalografica de precisdo, da marca Buehler, modelo
ISOMET 1000 com disco de diamante da marca, no LAS/CTE/INPE.

As amostras das ceramicas sinterizadas foram embutidas em baquelite e
polidas em lixas dagua de granulometria 300, 600, 900 e 1200.
Posteriormente, foram lixadas e polidas com pasta de diamante de 5 um, 1 um

e 0,25 pm.

Para a revelagdo dos grdos nas microestruturas, as amostras das
ceramicas sinterizadas polidas foram submetidas ao tratamento térmico ao ar
na temperatura de 1400 °C, por 10 minutos, com taxa de aquecimento e

resfriamento de 10 °C/min.

Todas as superficies das amostra receberam uma camada condutora

elétrica de ouro, depositada por sputtering.

Foram obtidas imagens das superficies de fratura e polidas das
ceramicas em um microscopio eletrébnico de varredura de alta resolucédo da
marca TESCAN, modelo MIRA 3, no LAS/CTE/INPE.

As imagens obtidas por elétrons secundarios foram utilizadas para a
observacdo da morfologia dos gréos, poros e defeitos de compactacédo. Para
as andlises da distribuicdo de zircbnia na matriz de alumina foram utilizadas
imagens obtidas por elétrons retroespalhados. As andlises semiquantativas das

ceramicas foram obtidas por EDX acoplado ao MEV.

3.2.7. Propriedades mecanicas
3.2.7.1. Dureza

A obtencéo dos valores de dureza Vickers utilizou as superficies polidas,

sem tratamento térmico, obtidas no item 3.2.5.3.
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Neste ensaio, um penetrador de diamante piramidal com base quadrada
foi comprimido sobre a superficie da ceramica, com pressao de 20 kgf de

presséao, por 10 segundos.

O valor da dureza foi dado automaticamente pelo microdurémetro, apés
0 posicionamento manual das barras de alinhamento das extremidades da
indentacdo. Para este ensaio foi usado um microdurémetro da marca Instron,
modelo Tukon 2100 B, do Laboratério de Caracterizacdo de Materiais do
AMR/IAE/DCTA.

Os valores de dureza Vickers foram fornecidos pelo préprio
equipamento, que usa um programa pra fazer os célculos, utilizando a Equacao
2.11.

3.2.7.2. Tenséao de fratura e moédulo de elasticidade

As curvas de tensdo x deformacdo foram utilizadas para as
determinacdes dos valores de tensdo de fratura e mddulo de elasticidade
(AMR/IAE/DCTA).

O ensaio de flexdo seguiu a norma ASTM C1161 — 02c com utilizagao
de corpos de prova com dimensBes menores, conforme ajuste relatado por
Piorino (1990).

O equipamento utilizado foi uma maquina de ensaios mecanicos
universal da marca Instron, modelo 4301, acoplada a um microcomputador,
para o controle dos parametros do ensaio e aquisicdo dos dados, no
Laboratorio de Ensaios Mecanicos, no AMR/IAE/DCTA.

3.2.6.3. Energia de fratura por unidade de area

Foram utilizadas as curvas tensdo x deformacao, obtidas para estudo da
tensdo média de fratura, para determinar o valor da energia de fratura por

unidade de area. A area abaixo da curva foi aproximada a um triangulo com um
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dos vértices posicionado na origem. Os célculos foram feitos em planilhas

levando-se em conta todas as amostras ensaiadas.
3.2.7.3. Tenacidade a fratura por indentacao Vickers

As impressbes foram feitas em um microdurdmetro, com penetrador
Vickers e as medi¢cdes da diagonal da impressdo e o comprimento da trinca
realizadas no mesmo equipamento. A carga utilizada foi de 20 kgf adequada
para trincas visiveis na ampliacdo de 20 vezes. O equipamento utilizado foi o

mesmo usado para obter dados de dureza Vickers.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1. Selecdo dos materiais candidatos

A abordagem do problema iniciou com o desenvolvimento dos conceitos
primitivos necessarios. Primeiramente foram avaliados os riscos inerentes de
colisdes em funcdo das massas dos projéteis. Deste modo, a faixa critica de
massa dos projéteis com risco de colisdo com o CBERS foi proposta. Um outro
modelo foi desenvolvido para avaliar a mudanca da velocidade de o6rbita do
CBERS e o0 gasto de propelente em funcdo das massas dos projéteis. As
informacdes foram interpretadas e a massa critica do projetil foi calculada.
Posteriormente os materiais tradicionalmente utilizados como componentes
ceramicos de blindagens balisticas foram avaliados com a utilizacdo de
ferramentas de selecdo de materiais semelhantes as propostas em projetos de
escudos da NASA (CHRISTIANSEN, 2009). Deste modo, 0os materiais com as
maiores capacidades de protecdo foram determinados. Os detalhamentos sao

apresentados a seguir.

4.2. Estimativa da massa critica do detrito, para os satélites cbers 3, 4 e
4b

4.2.1. Estimativa da massa do detrito - abordagem estatistica

Para essa analise foram calculados os niameros de impactos por metro
quadrado por ano possiveis na rota do CIBERS 4B, conforme as equacdes 2.1
e 2.2 (CBERS, 2004). Os resultados mostram que particulas de massas muito
pequenas, da ordem de 10'2g sdo as mais provaveis, ocorrendo aos milhares
por ano. Estas particulas sdo apontadas pela literatura como provenientes
principalmente de produtos da oxidagdo do aluminio solido utilizado como
combustivel pelos lancadores. Ja os choques com detritos maiores, da ordem
de 10%g até 1g tem a probabilidade de ocorréncia estimada em centenas por

ano e foi apontado como uma faixa critica de massa. Os impactos com
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projéteis de maiores massas foram considerados raros e 0S riscos muito

pequenos.

A Equacédo 2.1 prevé o numero de choques por metro quadrado com

detritos com massa entre 10® < m < 10*? e para detritos com massas entre 1 <

m < 10%, em gramas, foi utilizada a Equacgédo 2.2. O célculo dos nimeros de

choques levando-se em conta o fator sazonal € apresentado na Tabela.4.1.

Da analise da tabela se concluiu que a massa critica de detritos a serem

protegidos nos satélites da familia CBERS foi determinada como aquela

pertencente a faixa de 10¢a 1 g.

Tabela 4.1 — Estimativa de numero de choques em fun¢éo dos meses do ano para a
oOrbita descrita pelos satélites da familia CBERS.

Nimero de | NUmero de| . NUumero de
NUumero de
choques por | choques por choques
Fator A A A choques  por A
Més | més de | més de ~ por més de
Sazonal 6 més de massa
massa < 10°e | massa entre 5 massa de
0,6 Jan 326,99 1638,83 33,69 1,61x10*
0,4 Fev 217,99 1092,55 22,46 1,08 x10*
0,5 Mar 272,49 1365,69 28,07 1,34 x10*
0,6 Mai 326,99 1638,83 33,69 1,61 x10*
11 Abr 599,48 3004,52 61,76 2,96 x10*
1,6 Jun 871,97 4370,22 89,84 4,3 x10*
1,8 Jul 980,97 4916,5 101,07 4,84 x10*
1,6 Ago 871,97 4370,22 89,84 4,3 x10*
11 Set 599,48 3004,52 61,76 2,96 x10*
11 Out 599,48 3004,52 61,76 2,96 x10*
0,9 Nov 490,48 2458,25 50,53 2,42 x10*
0,7 Dez 381,48 1911,97 39,30 1,88 x10*

Fonte: Producdo do autor

102



4.2.2. Estimativa da massa do detrito - abordagem newtoniana

O objeto desse calculo foi 0 de estimar a massa limite que a blindagem
deve suportar. A condicdo de contorno imposta foi que apdés uma determinada
massa do projétil, o impacto fornece tanto empuxo que o satélite desviard da
Orbita e os atuadores ndo serdo capazes de corrigir a altitude. Para este calculo

foram utilizados os dados apresentados na Tabela 4.2.

Tabela 4.2 — Massa dos satélites da familia CBERS.

CARACTERISTICA CBERS 1,2e 2B CBERS 3e4

Massa total (kg) 1450 2080
Fonte: Adaptado de Inpe3 (2016) e Inpe4d (2016).

A primeira avaliacdo foi a da massa que ao colidir com o satélite, dentro
das condicbes de contorno de impacto propostas abaixo, deslocaria o satélite
de sua Orbita de modo irrecuperavel. Para essa avaliacdo o calculo da
velocidade de escape do CBERS foi feito, utilizando a equacdo da mecéanica
classica newtoniana, onde o raio da orbita foi calculado somando ao raio da
terra, 6380 km com a altura da Orbita em relacdo ao nivel do mar, 760 km
Equacéo 4.1:

Veir = 631,3481.(1/a1)22 (4.1)
Onde:
Vcir = Velocidade tangencial (km/s) e
a1 = raio da orbita a partir do centro de massa da terra (km).
O valor da velocidade tangencial (Vcir) obtido foi 7,48 km/s.

A velocidade minima de escape necessaria para o satélite escapar do

campo gravitacional em uma curva parabdlica. E dada por:

Vesc = (H.(Z/ra)llz (42)
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Onde:

Vesc = velocidade minima de escape da orbita (m/s);

U = Constante da gravitacdo universal (m3kg.s?) e

ra = raio da Orbita a partir do centro de massa da terra (m).
Logo, a velocidade de escape do CBERS 4B é 11,47 km/s.

Os calculos mostram que o CBERS precisa de uma variacdo de
velocidade, AV, de 3,99 km/s para ser retirado da sua Orbita. A massa
necessaria para promover este evento foi estimada em aproximadamente
10.000 kg, como descrito abaixo. Esse tipo de impacto seria completamente
destrutivo para o satélite. Em eventos de colisdo com massas menores a Orbita
do satélite pode ser corrigida através do uso de atuadores. Logo o foco foi a

faixa critica de massa determinada anteriormente.

O modelamento do impacto em funcédo da massa do detrito considerou
algumas condi¢des de contorno:

a) primeiramente, o detrito colidiu no centro de massa do satélite.

b) o detrito ndo penetra o alvo.

c) o choque apresentou coeficiente elastico 1, condicédo

necessaria para utilizar a equacdo de quantidade de movimento.

Deste modo foi assumida a condicdo de contorno que toda a

energia cinética do detrito foi transferida para o centro de massa

do satélite.

Admitidas as condi¢des de contorno acima, a equacao da quantidade de

movimento pode ser aplicada a Equacéo 4.3:

Qi = Ms.Vsi + Md.Vd (43)

Onde:
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Qi = Quantidade de movimento inicial do sistema. (kg.m/s);
Ms = Massa do satélite (kg);

Vsi = Velocidade inicial do satélite (m/s);

Md = Massa do detrito (kg) e

Vdi = Velocidade inicial do detrito (7 km/s = 7000 m/s).

Os resultados das quantidades de movimento calculados é apresentado
na Tabela 4.3

Tabela 4.3 Valores obtidos para as quantidades de movimento.

QUANTIDADE DE MOVIMENTO
MASSA DO DETRITO (kg)

(kg.m/s)
10-15 15462675,07
10-9 15462675,07
10-3 15462668,07

Fonte: Producgdo do Autor

A figura 4.1 ilustra a representacéo gréfica utilizada para o calculo das

guantidades de movimento.

105



Figura 4.1 - Evento de colisdo do detrito com o satélite.
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Fonte: Producdo do autor

Apo6s o célculo da quantidade de movimento inicial, e assumindo as
condicBes de contorno acima, foi utilizado o teorema do impulso da mecanica
newtoniana para a obtencdo da velocidade imposta ao satélite ap6s o impacto

conforme a Equacéao 4.4.
AQ=0=Q-Qi (4.4)
Onde:
AQ = Variacao da quantidade de movimento (kg.m/s);
Qf = Quantidade de movimento final (kg.m/s) e
Qi = Quantidade de movimento inicial (kg.m/s).
Logo:
Vst = Qil(ms + mq) (4.5)
Onde:

Vst = Velocidade final do satélite (m/s);
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Qi= Quantidade de movimento inicial do sistema (kg.m/s);

ms = Massa do satélite (kg)

md = Massa do detrito (kg)

As velocidades finais atingidas pelo satélite apds a colisdo foram obtidas

e a variacdo em relacdo a velocidade inicial pode ser calculada através da

expressao abaixo:

AV = Vi -V

Onde:

AV = Variagdo da velocidade do satélite (m/s);
V¢ = Velocidade final do satélite (m/s) e

Vi = Velocidade inicial do satélite (m/s).

(4.6)

Deste modo, os valores da variacdo da velocidade obtidos, em funcéo

da massa do detrito sdo mostrados na Tabela 4.4.

Tabela 4.4 — Resultados dos médulos das variacfes de velocidade do satélite em
funcdo da massa do detrito.

MASSA DO DETRITO |AV]
(kg) (m/s)
1015 6,98.1012
109 6,93.10°
103 6,09.10°
102 6,99.10°3
101 6,93.10%2
1 6,93
10 6,91. 10
102 6,62.102
103 8,46.10°
104 5,45.108

Fonte: Producdo do autor
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Calculada a velocidade, foi possivel determinar a aceleracdo. Foi
admitido que a transferéncia de energia ocorre em 1, 87.10-7s, tempo levado
para uma esfera de aluminio 100 % densa percorrer um décimo do seu raio a

velocidade de 7 km/s. A Equacéo 4.7 descreve o calculo.

as=(Vs-Vo) / (tr-to) 4.7

Onde:

as= aceleracgdo resultante no satélite (m/s?);

Vi = Velocidade apds a colisdo (m/s);

Vo = Velocidade antes da colisédo, (m/s);

tr = Tempo imediatamente apds o impacto (s) e
ti = Tempo imediatamente antes do impacto (s).

Utilizando a segunda lei de newton, foi possivel calcular a forca aplicada

no satélite durante a colisdo. A equacao utilizada é apresentada abaixo.
Fs = Ms.as (4.8)
Onde:
Fs = Forca resultante do satélite (N);
Ms = Massa do satélite (kg) e

as = Aceleragéao resultante no satélite (m/s2).
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Tabela 4.5 — Resultados da aceleracdo imposta ao satélite apés o evento de colisdo
em funcdo da massa do detrito.

MASSA DO DETRITO 2|
(kg) (m/s?)

101 0
10°° 1.86.10%
10 1,85.10°
102 1,85.108
101 1,92.107
1 1,92.108
10 1,84.10°
102 1,84.10%
10° 1,25.10%
10* 3,19. 10

Fonte: Producgao do autor

Tabela 4.6 - Resultados dos modulos da forga de impacto no satélite em funcdo da
massa dos detritos.

MASSA DO DETRITO | MODULO DA FORGA DO IMPACTO
(kg) (N)
1015 0
10° 38,59
10 3,86.107
102 3,91.10°
101 3,92.10°
1 3,92.10%°
10 3,81.101
102 3,78.1012
10° 2,60.10%3
104 6,64.101°

Fonte: Producdo do autor
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Deste modo, o impulso imposto ao satélite durante o evento de colisdo

foi calculado conforme a Equacdo.4.9. O tempo admitido de impacto foi igual
proposto acima.

| = F.At (4.9)

Onde:

| = Impulso no satélite apos o evento de colisdo (N.s).
F = Forca de colisdo (N).

At = Variacdo do tempo antes e apds o impacto. (s)

Tabela 4.7 - Resultados do impulso aplicado no satélite apds o evento de colisdo, em
func8o da massa dos detritos.

MASSA DO DETRITO IMPULSO
(kg) (N.s)
1015 0
10° -1,4410°%
1078 -14,43
1072 -144,33
10-1 -1443,32
1 -14427,04
10 -143649,16
100 -1377186,93
1.000 -9747621,77
10.000 -24853207,84

Fonte: Producdo do autor

A plataforma CBERS utiliza atuadores a gas para manobrar pelo espaco.
Segundo as especificagbes técnicas do CBERS 3 e 4, os atuadores
apresentam as caracteristicas mostradas na Tabela 4.8.
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Tabela 4.8 - Atuadores e faixas de impulso utilizados no projeto CBERS-3 e 4.

ATUADORES FAIXA D(EI ISI\)/IPULSO FABRICANTE
Laterais 16unidades x1 N.s Moog, Bendix, Honeywell
Princinais 2 unidades x 20 Moog, Kaiser Marquardt, SEP,
P N.s Hamilton Standard, TRW

Fonte: Adaptado de Inpe5 (2016).

Mesmo que todos os propulsores principais do CBERS atuassem juntos,
forneceriam no maximo 56 N.s por disparo. Se o0 impacto exceder
demasiadamente esse limite, o satélite consumiria muito propelente para
corrigir sua atitude e altitude, além de estressar as rodas de inércia dos sistema
estabilizadores, o que comprometeria 0 seu tempo de vida util. Sendo assim,
foi admitido que a massa limite de particula projétii € 1 g pois o impacto
transfere 14,43 N.s de empuxo e o gasto de propelente na correcdo nao
ameaca a vida util do satélite. Outro fator que apoiou esta decisdo foi que a
faixa de massa de maior probabilidade de impacto, segundo as especificacdes
do CBERS 3e 4 ¢é 10°a 1 g. Para valores acima dessa massa, a probabilidade

de choques é muito pequena, como previamente exposto.

4.3. Selecdo da blindagem adequada

Como descrito na revisdo bibliografica, eventos balisticos em
hipervelocidades movimentam grandes quantidades de energia. Como nenhum
material sozinho possui a habilidade de suportar os impacto a estas
velocidades, outras estratégias devem ser empregadas para que a blindagem
cumpra o requisito de protecdo. A utilizacdo da blindagem proposta por
Whipple é apontada como a melhor solugdo devido a relacdo peso/capacidade
de protecdo elevada deste tipo de arranjo. Como ja utilizado pela NASA, o
sistema Whipple é considerado o mais eficaz para a protecédo contra impacto
dessa magnitude e foi determinado como ideal para o0 modelo proposto neste

trabalho. O nivel de protecdo foi estipulado como 1 (duas paredes), neste
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trabalho, foi estipulado com base nos conhecimentos adquiridos nos projetos
de prote¢Oes contra impactos de detritos da NASA (CHRISTIANSEN, 2009).

4.4. Selecdo dos materiais candidatos

A investigacdo das equacOes de dimensionamento das espessuras das
paredes, (Equacdes 2.3 e 2.7) e tamanhos criticos de detritos suportaveis pela
blindagem Whipple de duas camadas sem ocorrer perfuracdo, levou a
determinacdo de fatores quantitativos de impacto na protecdo tanto para a
parede amortecedora quanto para a parede de fundo. Para a determinacdo dos
pesos foi utilizada uma escala aonde 0 representa impacto minimo e 1
representa impacto maximo. As propriedades e os pesos atribuidos a elas séo

descritos na tabela 4.9:

Tabela 4.9 — Fatores quantitativos atribuidos as propriedades mecanicas

investigadas.
PESO ATRIBUIDO PESO ATRIBUIDO
PROPRIEDADE MECANICA | £38 A PAREDE | PARAA F/REDE DE
Densidade 0,8 0,6
Dureza 0,8 0,6
Moédulo de elasticidade 0,6 0,8
Resisténcia a flexao 0,8 0,8
Tenacidade a fratura 0,8 0,8
Modo de Fratura 0,6 0,8
Resisténcia a radiacao 0,2 0,2

Fonte: Producdo do autor

Na parede amortecedora, cujo papel é basicamente de estilhagamento
do projétil, a densidade, a tenacidade a fratura, a resisténcia a flexdo e a
dureza receberam o0s maiores valores, pois sdo as propriedades mais
intimamente ligadas a capacidade de fragmentacdo do projétii. O modo de
fratura e o moédulo elastico receberam o peso moderado, pois foram mais

relacionados a capacidade de frenagem do projétil. A resisténcia a radiacéo
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recebeu um peso relativamente baixo, pois foi considerada uma propriedade
complementar. Na parede de fundo cujo papel € a frenagem do projétil, o
modulo de elasticidade, a resisténcia a flexdo, o modo de fratura e a
tenacidade a fratura foram consideradas as mais relevantes, pois sao
atribuidas pela literatura como as principais absorvedoras de energia cinética
do projétil. A densidade, e a dureza receberam pesos moderados, pois Sao
menos criticas na etapa de frenagem do projétil. A resisténcia a radiacao
novamente recebeu um peso relativamente baixo, pois foi considerada uma
propriedade complementar. Com base nos dados obtidos na bibliografia foi
possivel selecionar os materiais mais propensos a serem utilizados nas
paredes amortecedoras e de fundo. Para a formulacéo da tabela de analise dos
materiais candidatos, os pesos foram multiplicados pelas propriedades tipicas,
obtidas na literatura utilizada na revisao bibliografica. Todas as propriedades
entraram na matriz de calculos com apenas uma casa decimal. Assim, a
proporcao entre elas foi mantida mas o seu impacto na soma foi normalizado.
No caso dos valores das propriedades, dados em faixas, a média aritmética foi

aplicada na matriz de calculos. A tabela 4.10 apresenta os célculos.

Tabela 4.10 — Resultados da matriz de calculo utilizada na selecdo dos materiais

candidatos.
ESTRUTURA / MATERIAL B4C SiC Al;O3 Z2r0O; Compoésito ZTA
Parede Amortecedora 13,02 13,76 15,9 19,12 15,54
Parede de fundo 11,66 12,46 10,66 14,38 14,92

Fonte: Producgao do autor

A analise da tabela acima mostra que para na parede amortecedora €
preferivel a utilizacdo da zircbnia enquanto para a parede de fundo € preferivel
a utilizacdo da mistura. Como os trés melhores candidatos sdo a alumina, a
zircdnia e a mistura alumina-zirconia, este trabalho focou a analise destes trés

materiais.
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4.5. Processamento e caracterizagcdo das ceramicas
4.5.1. Caracterizacdo dos po6s como recebidos

Os pos utilizados como matérias primas foram caracterizados com o
objetivo de fornecer informacgfes para a andlise das eficiéncias dos processos
de obtencéo das ceramicas sinterizados, bem como justificar os valores e as
variacbes dos valores das propriedades medidas durante o procedimento
experimental. As informacdes sobre as distribuicbes dos tamanhos de
particulas, as morfologias das particulas e as fases cristalinas presentes foram

coletadas e analisadas.

A curva de distribuicdo do tamanho de particulas do p6 de alumina como
recebido mostra tamanhos de particulas na faixa de 0,12 a 15 um, com
didmetro médio (dso) de 1,1 um (Fig. 4.2). Estes valores sdo maiores do que
agueles fornecidos pelo fabricante (Tabela 3.2) e por Tonello (Fig. 3.1). Este
resultado pode estar relacionado a eficiéncia de desaglomeracdo do p6 de

alumina na preparacédo para a medicao.

Figura 4.2 - Curva de distribuicdo do tamanho de particulas do pés de alumina
utilizado no trabalho.
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Fonte: Producdo do Autor

A alumina também foi investigada pela técnica de difracdo de raios X
para a identificacdo das fases cristalinas presentes. Somente a fase alfa foi

observada no p4, como apresentado na Figura 4.2.
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Figura 4.3 - Difratograma de raios X do p6 de alumina como recebida.

3500 - A A
3000 o A
2500 o
® 1 A
g 2000 <
=
w A A
é 1500 A
I ]
1000 A
500 < A AA AR
v el

-500 T T T T 1
0 20 40 60 80 100

26
Fonte: Producdo do Autor

A distribuicdo do tamanho das particulas da zirconia foi investigada para
obter informacdes e correlacionar fatos sobre a estrutura, propriedade e
processamento da matéria prima. A Figura 4.4 mostra que os diametros de
particulas estdo na faixa de 0,12 a 100 um, com diametro médio (dso) de 1,1
um.

Figura 4.4 - Distribuicdo do tamanho de particulas da amostra do pé de zirconia
utilizado no trabalho.
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Fonte: Producdo do Autor
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O p6 de zircbnia apresenta uma grande faixa de distribuicdo
granulométrica devido ao processo de spray drying utilizado em sua obtencdao.
Este processo produz particulas esféricas com tamanhos diferentes, como
mostrado na Fig. 4.5a. Estas esferas s@o formadas de nanoparticulas
aglomeradas (Fig. 4.5b). Desta forma, o pd de zircbnia 3Y-TZP utilizado
apresentou-se na forma globular cujas esferas possuem tamanhos de
aproximadamente 300 a 50 um. A diferenca em relacdo aos dados obtidos a
partir da Figura 4.3 indica que, durante a preparacdo da amostra para a analise
de distribuicdo de tamanhos de particulas, os aglomerados (glébulos) foram

apenas parcialmente destruidos.

Estes resultados indicam a necessidade da utilizacdo de técnicas de

disperséo de particulas de aglomerados para a utilizacdo deste tipo de po.

A andlise do difratograma de raios X foi feita para a identificacdo das
fases presentes na zirconia como recebida (Fig. 4.6). O resultado mostra que 0
pd apresenta tanto a fase tetragonal quanto a monoclinica. De acordo com a
literatura, apenas a fase tetragonal promove o aumento da tenacidade a fratura

da zirconia.
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Figura.4.5 — Imagens obtidas por MEV dos pés de zircbnia
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a) gloébulos de zirconia (spraydried) como recebida e b) detalhe da estrutura do

glébulo.
Fonte: Producdo do Autor.

Figura 4.6 - Difratograma de raios X do p6 de zircébnia como recebida.
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Fonte: Producdo do Autor.
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A andlise das misturas via umida com 81,5 % (em massa) de alumina
com 18,5 % (em massa) de zircbnia (pdés como recebidos), também foram
avaliadas. A curva se comportou como previsto, tendo o aspecto semelhante
ao esperado pela soma das curvas dos pés separados. A distribuicdo do
tamanho médio de particulas é apresentado na Fig.4.7. A mistura de poés
apresenta didmetros de particulas estdo na faixa de 0,12 a 100 pum, com

didmetro médio (dso) de 1,1 um.

Figura 4.7 - Distribuicdo do tamanho de particulas da mistura de pos alumina-zircnia
como recebidos
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Fonte: Producgdo do Autor.

A imagem obtida por MEV, apresentada na Figura 4.8, evidéncia a
presenca de aglomerados e aglomerados de particulas de diferentes tamanhos
e morfologias, como resultado da mistura dos pds de alumina e de zirconia
como recebidos.

Tanto os pos de alumina, zircbnia e a mistura mostraram caracteristicas
de aglomeramento das particulas. O pd de alumina apresentou também
agregados densos Deste modo, o estudo da dispersao destas particulas foi
necessario para a determinacdo das quantidades corretas de defloculante
PABA a ser adicionadas, para as obtencdes das suspensodes defloculadas de
alumina e de zircbnia. A escolha do estudo da estratégia de dispersdo
proposta por Pierri (Pierri, 2005 e Pierri, 2008) foi devido as otimas

propriedades mecanicas obtidas em seus trabalhos.
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Figura 4.8 - Imagens por MEV das particulas da mistura dos pos de alumina e zirconia
como recebidos.
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Fonte: Producdo do autor.

4.6. Andlises das defloculacdes dos pos de alumina e zircdnia

As curvas de viscosidade em fungcdo da porcentagem do defloculante
foram construidas para investigar a quantidade ideal de defloculante utilizada
nas suspensdes de alumina e de zirconia. As relacdes entre massa de pos e
massas de liquidos utilizadas foram iguais as utilizadas nos processos
experimentais para evitar novas varidveis nas analises. Os resultados s&o

apresentados abaixo.

A defloculacéo da alumina foi estudada através da curva de viscosidade
em funcdo da quantidade de PABA adicionada ao sistema alumina-alcool
etilico. O objetivo do experimento foi a determina¢édo da quantidade de minima
de defloculante que apresentou a menor viscosidade da suspensao de alumina.
O resultado € apresentado na Figura 4.9.

Conforme a quantidade de PABA na suspensdao aumentou, a
viscosidade decresceu. A queda da viscosidade perdurou até que o primeiro
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ponto de minimo da viscosidade foi atingido com 0,4 % de massa PABA.
Dentro do campo amostral do teste ndo foi observado o aumento da
viscosidade, o que demosntrou a forte tolerancia do sistema a adicao do

defloculante.

As fungBes organicas amina e acido carboxilico presentes nas moléculas
de PABA, em presenca de alcool etilico, dissociam-se e a molécula do PABA
se polariza. A molécula de acido oleico também se ioniza como mostrado na
Figura 4.10.

Figura 4.9 - Curva de defloculacdo da alumina utilizando o defloculante PABA.
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Fonte: Producdo do Autor.
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Figura 4.10 - Representagcdo esquematica da reacdo de ionizacdo do PABA, em meio

alcodlico.
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Fonte: Producgdo do Autor.

Figura 4.11 - Representacdo esquematica da reacao de ionizacdo do PABA, em meio
alcodlico.

Y 0 Meio liquido

| L
NNVVNVNVNVNYNY = AANAAAAAN, B
OH ’

Fonte: Producgdo do Autor.

Como citado na revisao bibliografica, a alumina tende a apresentar carga
superficial positiva em meio alcodlico. Durante o processo de mistura a funcéo
organica carboxila, contida na molécula de PABA, foi atraida, por adsorcéo
fisica, para a superficie da particula de alumina e a fungdo amina orientou-se
em sentido oposto. O modelo proposto para explicar este comportamento é

esquematizado na Figura 4.12.
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Figura 4.12 - Representagéo esquematica da acédo do defloculante PABA na superficie
da alumina em meio alcoolico e a estabilizacéo estérica.
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Fonte: Producdo do Autor.

A Figura 4.12 apresenta uma representacdo esquematica do
encadeamento do PABA e o potencial elétrico em funcdo da distancia da

superficie das particulas de alumina.

A defloculacdo da zirconia também foi estudada através da curva de
viscosidade em fungdo da massa de PABA adicionada ao sistema. O
experimento objetivou a determinacdo da quantidade de minima de
defloculante que apresentou a menor viscosidade da suspensao estudada. O
resultado é apresentado no gréafico da Figura 4.14.
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Figura 4.13 - Representacdo esquematica do encadeiamento do PABA e o poténcial
elétrico em funcéo da distancia da superficie das particulas de alumina.
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Fonte: Producdo do Autor.

Figura 4.14 - Curva de defloculagéo da zirconia utilizando o defloculante PABA.
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Fonte: Producdo do Autor.
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Os mesmos mecanismos de dissociacdo das fungdes organicas do
PABA e do acido carboxilico ocorreram na suspenséo de zirconia. O processo
de formacao da pelicula polimérica é semelhante ao ocorrido na suspenséao de
alumina. A estabilizac&o da viscosidade durante o experimento ocorreu em 0,6
%. A Figura 4.15 apresenta uma representacdo esquematica do processo
descrito.

Figura 4.15 - Representacdo esquematica da acéo do defloculante PABA na superficie
da alumina em meio alcodlico e a estabilizag&o estérica.
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Fonte: producdo do Autor.

Tanto as distribuicbes granulométricas quanto as morfologias das
particulas foram analisadas ap6s a defloculacdo para o entendimento dos

efeitos desta técnica nos paos utilizados neste estudo.
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4.7. Caracterizacdo dos pos apos defloculacéo

Apoés o processo de mistura, defloculacédo e secagem dos pos, amostras
da alumina, da zircénia e da mistura foram coletadas e analisadas em busca de
informacdes sobre a eficacia dos processos de defloculacdo. Curvas de
distribuicdo de particulas, imagens obtidas por MEV e técnicas de difracdo de

raios X também foram empregadas para as caraterizacoes.

A alumina defloculada também apresentou variagdes significativas na
distribuicdo das particulas apés o processo de defloculagdo. A curva foi
deslocada para as faixas de menores tamanho de particulas. No entanto a
alumina apresentou um pequeno volume de particulas na ordem de 5 a 30 um,
evidenciando que o sistema reaglomerou em alguma etapa do processamento.
A secagem foi apontada como fator principal deste evento. A curva de

distribuicdo da alumina defloculada € apresentada na Figura 4.16.

Figura 4.16 - Distribuicdo do tamanho de particulas do p6 de alumina defloculada
utilizada neste trabalho.

—~ B .-’:.“"‘---’ ™\ Alumina CT 3000 SG defloculada
= { \
© f
g ¢ | .
3 ‘ ™~
>O ¢ \l " _\_‘v'_,.-—\
%01 01 1 10 100 1000 3000

Diametro de particulas (um)

Fonte: Producédo do Autor.

A morfologia das particulas de alumina também sofreram alteracdes
devido a dispersdo dos aglomerados. As imagens de MEV, apresentadas na
Figura 4.17 mostram a variedade de formas e tamanhos de particulas
presentes no pé de alumina defloculado. Este pé apresenta aglomerados de
particulas de varios tamanhos, desde particulas na escala nanométrica até
submicrométrica, e agregados com tamanhos até na escala micrométrica. O p6

original, de acordo com informacbes do fabricante, foi obtido pelo processo
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Bayer e depois moido. Assim, as particulas que compdem os aglomerados
apresentam caracteristicas tipicas de agregados densos fraturados durante a

moagem.

O difratograma de raios X mostrou que o p6 de alumina submetido ao
processo de defloculacdo, baseado no proposto por Pierri (Pierri 2005), n&o
sofreu alteracdo nos tipos e quantidades de fases presentes, como observado

na Figura 4.18.

Figura 4.17 - Imagem obtida por MEV do p6 de alumina defloculada.

SEM HV: 5.0 kv WD:9.07mm ||| ]| SEM HV: 5.0 kvV WD: 4.81 mm L MIRA3 TESCAN

View field: 13.8 ym SEM MAG: 200 kx 2pm View field: 5.54 pym SEM MAG: 500 kx  1pm
Det: SE Stage Tiit: 0.0° Det: SE Stage Tiit: 0.0° LAS - INPE

a) b)
a) mostrando aglomerados e agregados e b) detalhe das particulas componentes de
aglomerado do pé.
Fonte: Producdo do Autor.
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Figura 4.18 - Difratograma de raios X da alumina defloculada utilizada neste trabalho.
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Fonte: Producgdo do Autor.

O pé de zircbnia obtido com uso da técnica de defloculagéo, baseado na
proposta de Pierri (2005) apresentaram um deslocamento da &rea do gréfico de
distribuicdo de particulas para as regibes de menores tamanhos, mostrando a
eficacia da técnica de desaglomeramento. Para este p6 obtido um volume
maior de particulas com tamanhos menores que 1 um, indicando que a maioria
dos aglomerados de particulas acima de 15 pm foram dispersos, como é

possivel observar na Fig.4.19.

Figura 4.19 - Distribuicdo do tamanho de particulas da zirconia defloculada utilizada
neste trabalho.
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Fonte: Producdo do Autor.
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As imagens obtidas por MEV da zirconia defloculada confirmam a
presenca de uma faixa larga de distribuicdo de tamanhos de particulas. As
esferas formadas por aglomerados de nanoparticulas presentes no pés como
recebido ndo foram observada no p6 defloculado, evidenciando novamente a

eficacia da técnica.

Figura 4.20 - Imagem obtida por MEV do pé de zirconia defloculada mostrando a
auséncia da esferas de aglomerados.
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Fonte: Producgdo do Autor.

As andlises de difracdo de raios X, apresentadas na Figura 4.21 nao
apontam alteracOes significativas nas intensidades relativas dos picos das
fases presentes, mostrando que o processamento a que os pés foram sujeitos

nao transformam as fases tetragonais em monoclinicas.
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Figura 4.21 - Difratograma de raios X da amostra de p6 de zirconia defloculada.
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Fonte: Producgdo do Autor.

A curva de distribuicdo de tamanhos de particulas mistura dos pés de
alumina+zircbnia defloculada, obtidos ap6s o processo de defloculacgéo,
apresentou um volume maior em faixas de particulas de tamanhos menores.
No entanto, uma faixa do volume permaneceu entre 10 e 60 um, evidenciando
uma pequena parcela de aglomerados de particulas. O tamanho médio de
particulas do p6 desta mistura € de 0,50 um. A curva de distribuicdo do

tamanho de particulas da mistura defloculada é apresentada na Figura 4.22.

Ao po6 deste compdsito apresentou variacdo na morfologia das particulas
apos a defloculacdo, como observado na imagem mostrada na Figura 4.23
obtida por MEV. A imagem também confirma a presenca de particulas menores

neste sistema defloculado.
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Figura 4.22 - Curva de distribuicdo de tamanhos de particulas para a mistura de pés
de alumina+zirconia defloculada.
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Fonte: Producdo do Autor.

Figura 4.23 - Imagens obtidas por MEV do pdé da mistura alumina+zircnia
defloculada, mostrando a auséncia das esferas de aglomerados.

- 4]
SEM HV: 5.0 kV R MIRA3 TESCAN
View fleld: 13.8 ym SEM MAG: 200 kx 2 pum
Det: SE Stage Tiit 0.0* LAS - INPE

Fonte: Producgdo do Autor.

A andlise do difratograma de raios X também confirmou a auséncia de
transformacao de fases na mistura ap6s o processamento de defloculacdo

aplicado, conforme apresentado na Figura 4.24.
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Figura 4.24 - Difratograma de raios X da amostra de p6 mistura defloculada.
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Fonte: Producgdo do Autor.

4.8. Andlise das microestruturas

A Figura 4.25 mostra como a adicdo de MgO na alumina afetou o
tamanho e a forma dos grdos nas ceramicas sinterizadas. Observa-se que
razdo de aspecto dos graos diminuiu, devido a maior quantidade de gréos
colunares presentes na microestrutura da ceramica de alumina sem MgO. As
ceramicas produzidas a partir dos pos de alumina defloculados apresentaram
microestruturas com tamanhos de grdos menores, além de menor quantidade

de defeitos de empacotamento de particulas, como esperado.

As ceramicas de zircbnia, apesar de terem sido preparadas com pos
nanoparticulados, apresentaram um crescimento de graos, perdendo a
caracteristica de nanoestrutura, como observado na Figura 4.25. Este fato foi
correlacionado, principalmente a alta temperatura de sinterizagdo,1550 °C,
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utilizada para ambas as ceramicas. De acordo com a curva de dilatagdo linear
deste material como apresentado na Figura 3.6, a temperatura adequada para

sinterizacdo deveria ser da ordem de 1400 °C.

Figura 4.25 - Imagens obtidas por MEV das ceramicas de alumina sinterizadas.
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a) b)

a) como recebida e b) como recebida com MgO.

Fonte: Producdo do Autor.
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Figura 4.26 - Imagens obtidas por MEV das ceramicas de alumina sinterizadas
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Fonte: Producdo do Autor.

Figura.4.27 - Imagens obtidas por MEV das cer@micas de zircbnia sinterizadas.

SEM HV: 5.0 kV WD: 4.78 mm
View field: 27.7 ym SEM MAG: 10.0kx §um
Det: SE Stage Tiit: 0.0°

a) como recebida e b) defloculada
Fonte: Producdo do Autor.
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As imagens obtidas por MEV dos compdsitos ceramicos de alumina-
zirconia obtidos neste trabalho sdo mostrados nas Figuras 4.28 a 35. Observa-
se pela Figura 4.27 que a mistura dos pos como recebidos, apesar de terem
sido misturados por via Umida, apresentou a dispersdo mais heterogénea de
particulas de zirconia na matriz da alumina. A andlise da imagem da Figura
4.28 mostra que a mistura das suspensodes defloculadas de alumina e de
zirconia apresentou a melhor homogeneidade de distribuicdo dos grdos de
zircbnia na matriz de alumina. A Figura 4.30 mostra que mistura
alumina+zirconia defloculada apresentou caracteristicas intermediarias quanto

a presenca de poros e homogeneidade da microestrutura.

Figura 4.28 - Imagens obtidas por MEV da ceramica obtida a partir da mistura de
alumina-zirconia como recebidas.
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a) b)
Obtidas por: a) elétrons secundarios e b) elétrons retroespalhados.
Fonte: Producdo do Autor.
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Figura.4.29 - Imagens obtidas por MEV da ceramicas sinterizada obtida a partir da
mistura defloculada de alumina+zircénia

MIRAS TRSCAN|

LAS - INPE

Obtidas por: a) elétrons secundarios e b) elétrons retroespalhados.
Fonte: Producdo do Autor.

Figura.4.30 - Imagens obtidas por MEV da ceramica sinterizada obtida a partir da
mistura de suspensodes defloculadas de alumina e de zirconia

a) b)

Obtidas por: a) elétrons secundarios e b) elétrons retroespalhados.
Fonte: Producdo do Autor.
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As imagens mostradas nas Figuras de 4.31 a 4.33 permitem a
observacdo do posicionamento dos grados de zirconia na microestrutura da
matriz da alumina. Em todos os compdsitos, os grados de zirconia estao
localizados preferencialmente nos contornos de gréos e regido de interseccao
dos grdos da matriz da alumina. No entanto, existem alguns gréos de zirconia
no interior de grdos de alumina, intragranulares. Devido a quantidade de
zirconia presente nos compdositos e a aglomeracao ocorrida durante a etapa de
secagem dos pos, mesmo nos sistemas defloculados, € possivel observar
aglomerados sinterizados de particulas por toda a microestrutura. Deste modo,
0S gréos que apresentam composicdo mista e tamanho relativamente maior
gue os demais sao apontados como fruto da densificacdo dos aglomerados de
particulas menores. Estas caracteristicas podem ser melhor observadas nas
Figuras 4.34 a4 4.36.

Figura 4.31 - Imagens obtidas por MEV da ceramica obtida a partir da mistura de
alumina-zirconia como recebidas

a) b)

Obtidas por: a) elétrons secundarios e b) elétrons retroespalhados.
Fonte: Producdo do Autor.
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Figura 4.32 - Imagens obtidas por MEV da ceramica obtida a partir da mistura de
alumina-zirconia como defloculada

Obtidas por: a) elétrons secundarios e b) elétrons retroespalhados.
Fonte: producdo do Autor.

Figura 4.33 - Imagens obtidas por MEV da ceramica sinterizada obtida a partir da
mistura defloculada de alumina+zirconia.

SEM NV 50NV
View Nl 138
Det: 52, D55

Obtidas por: a) elétrons secundarios e b) elétrons retroespalhados.
Fonte: producdo do Autor
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Figura 4.34 - Imagens obtidas por MEV da cerdmica sinterizada obtida a partir da
mistura de suspensdes defloculadas de alumina e de zircdnia
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Obtidas por: a) elétrons secundarios e b) elétrons retroespalhados.
Fonte: producao do Autor

Figura 4.35 - Imagens obtidas por MEV da ceramica obtida a partir da mistura de
alumina-zirconia como recebidas

by \

Obtidas por: a) elétrons secundarios e b) elétrons retroespalhados.
Fonte: produgao do Autor
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Figura 4.36 - Imagens obtidas por MEV da ceramica sinterizada obtida a partir da
mistura defloculada de alumina zirconia.
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a) b)
Obtidas por: a) elétrons secundarios e b) elétrons retroespalhados.
Fonte: producao do Autor

Figura 4.37 - Imagens obtidas por MEV, da ceramica sinterizada obtida a partir da
mistura de suspensodes defloculadas de alumina e de zirconia

[ ¢) 4

MIRA3 TESCAN SEM HV: 5.0 kV
View fleld: 5.54 ym SEM MAG: 50.0 kx

Det: SE, BSE Stage Tilt: 0.0°

LAS - INPE

Obtidas por: a) elétrons secundarios e b) elétrons retroespalhados.
Fonte: produgao do Autor
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4.9. Anélises das superficies de fratura das ceramicas sinterizadas

O comportamento da fratura nos compositos ceramicos pode estar
relacionado as modificacdes nos contornos de gréo e ao tamanho dos gréos da
matriz. (Faber, 1983 e Tonello, 2013).

A presenga de uma segunda fase no contorno de graos, tende a
promover a dissipacao da energia da trinca por mecanismo de deflexdo desta,
mudando o caminho desta trinca. Como consequéncia, ocorre o aumento da
tensdo de fratura e da tenacidade a fratura do compadsito. O desvio do caminho
desta trinca permite, que ela continue a caminhar pelo contorno de gréo,

promovendo a fratura intergranular (Faber, 1983).

A distribuicdo dos tamanhos de grdos da microestrutura da matriz
também afeta o comportamento da fratura. Para toda ceramica densa existe
um tamanho critico de gréao (dc). Para grdos com tamanhos menores que dc as
trincas tendem a caminhar pelo contorno de grdo (fratura intergranular) e para
graos com tamanhos maiores que dc as trincas tendem a caminhar pelo interior

do grao, promovendo a fratura intragranular (FABER, 1983).

As superficies de fratura das cerdmicas de alumina, da zircbnia e do
compésito alumina-zirconia (Figs 4.38 a 4.41) mostram a ocorréncia de fraturas

inter e intragranular.
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Figura 4.38 - Superficies de fratura das ceramicas de alumina sinterizadas

N
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Obtida a partir da: a) alumina como recebida, b) alumina como recebida com MgO, c)
Alumina defloculada com MgO.
Fonte: Producdo do Autor.

As zircOnias também apresentaram algumas superficies planas na
fratura e este fato foi correlacionado ao modo de fratura intra e intergranular
observado neste material. As superficies sdo bastante irregulares e sdo uma
evidéncia dos tamanhos reduzidos de grdos em ambas as amostras. As
imagens obtidas por MEV séo apresentadas na Figura 4.39.
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As misturas apresentaram comportamento similar aos de seus
constituintes em separado. Ambas apresentaram modos de fraturas mistos,
tanto inter quanto intragranulares, como observado na Figura 4.39. Alguns
graos foram rompidos, pois apresentam sub estruturas dentro dos gréos, com
subcontornos e subgraos, provenientes da densificacdo de aglomerados de
nanoparticulas. Deste modo, algumas superficies de fratura dos grédos sao na

verdade provenientes fraturas intragranulares entre os subgraos.

Figura 4.39 - Superficies de fratura das cerdmicas de zircbnia sinterizadas.

W

MIRAS TESCAN| SEM NV 1008V

View fiela. 27.7 ym View field: 27.7 pmn
SEM MAG: 10.00 kx LAS - INPE SEM MAG: 9.99 kx LAS - INPE

Obtidas a partir da: a) zirconia como recebida e b) zirconia defloculada.
Fonte: Producgdo do Autor.

A Fig.4.40 apresenta as imagens obtidas por MEV das superficies de

fratura das amostras defloculadas.
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Figura 3.40 - Superficies de fratura dos compdsitos ceramicos de alumina-zircénia
sinterizados.
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Obtidas a partir da: a) mistura de pds da mistura defloculada e b) mistura de
suspensdes defloculadas.
Fonte: Produgdo do Autor

4.10. Difracéo de raios x dos p0Os e das ceramicas sinterizadas

As fases presentes nos pdés e nas ceramicas sinterizadas foram
investigadas. O objetivo foi avaliar possiveis formac¢des de compostos quimicos
e se as caracteristicas das matérias primas foram alteradas durante o
processamento. A Tabela 4.11 mostra as fases cristalinas presentes nos pés e
ceramicas produzidos neste trabalho.

Os pos e ceramicas de alumina apresentaram a fase cristalina alumina a
unicamente. Apos o tratamento térmico de sinterizacdo ndo foram observadas
mudancas nas fases cristalinas presentes. A fase cristalina espinélio, esperada
nos sistemas com MgO, néo foi detectada no experimento. Isto pode estar

relacionado a pequena quantidade de MgO adicionado.

Tanto os pds quanto as ceramicas de zirconia apresentaram tanto as

fases cristalinas tetragonal e monoclinica. As ceradmicas de zircbnia
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sinterizadas apresentaram picos de difracdo da fase monoclinica maiores, uma

evidéncia indireta do aumento da quantidade dessa fase e da transformacao de

parte da fase tetragonal durante o processamento. A diminuicdo quantidade de

fase tetragonal afeta o potencial madximo das propriedades mecéanicas, como

tenacidade a fratura, dureza e tenséao de fratura.

Tabela 4.11 - Fases cristalinas presentes nos p0s e ceramicas ceramicos

sinterizados.

MATERIAL POS CORPOS SINTERIZADOS
Alumina CR Alumina a Alumina a
Alumina CR + MgO Alumina a Alumina a
Alumina defloculada Alumina a Alumina a
Alumina defloculada + . .

Alumina a Alumina a
MgO
Zirconia CR Tetragonal e monoclinica Tetragonal e monoclinica

Zirconia Defloculada

Tetragonal e monoclinica

Tetragonal e monoclinica

Mistura CR

Alumina a e zirconia
tetragonal

Alumina a e zirconia
tetragonal e monoclinica

Mistura Defloculada

Alumina a e zircbnia
tetragonal

Alumina a e zirconia
tetragonal e monoclinica

Mistura de
defloculadas

suspensodes

Alumina a e zirconia
tetragonal

Alumina a e zirconia
tetragonal e monoclinica

CR: como recebido
Fonte: Producdo do Autor.

Os pOs e ceramicas de obtidas a partir das misturas de pGOs resultados

similares ao observado nas aluminas e nas zirconias, ou seja, a fase alumina o

manteve-se estavel e uma fracdo da zircénia se transformou em monoclinica.
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4.11.Densidade dos corpos sinterizados

Os valores de densidade das ceramicas sinterizadas foram avaliados,
devido a importancia desta propriedade no projeto das blindagens. Os

resultados séo apresentados na Tabela 4.12.

Tabela 4.12 — Densidade dos corpos ceramicos avaliados.

DENSIDADE DENSIDADE
MATERIAL (g/cmd) RELATIVA (%)
Alumina CR 3,61+0,12 92,56
Alumina CR + MgO 3,64 +£ 0,15 93,33
Alumina defloculada 3,67+ 0,08 94,10
Alumina defloculada + MgO 3,78+ 0,13 96,92
Zirconia CR 5,41 +0,15 89,13
Zirconia defloculada 591+0,12 97,36
Mistura CR 4,07 +0,18 92,92
Mistura defloculada 4,13+0,13 94,29
Mistura suspensdes defloculadas 4,21 +0,08 96,12

Fonte: Producdo do Autor.

Entre as aluminas, os sistemas defloculados atingiram uma densificagéo
ligeiramente melhor com desvio padrdo menor. Este resultado evidencia a
melhor homogeneidade alcancada e a presenca de menos defeitos na
microestrutura, provenientes principalmente do empacotamento do p6 na etapa
de prensagem. As ceramicas que continham MgO também apresentaram
maiores densificacbes, 0 que refletiu nas propriedades mecénicas de modo
positivo. A presenca do MgO resultou em graos com tamanhos menores, o que
resultou em maiores areas de contato grdo-grdo e, devido aos processos

difusivos inerentes do processo de sinterizacao, densificou a microestrutura.
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A zirconia defloculada apresentou densificacdo maior pelos mesmos
motivos mencionados para a alumina, ao seja, as faixas menores de tamanhos
de gréos dos poés defloculados propiciaram empacotamentos melhores durante
a etapa de prensagem. Isto refletiu nas microestruturas mais densas e com
valores maiores de propriedades mecéanicas. Foram observados desvios
padrées menores para as ceramicas defloculadas, apoiando o argumento de
que o processo de defloculacdo melhora a homogeneidade do sistema. Nas
ceramicas obtidas a partir das misturas € possivel observar a diminuicdo da
quantidade de defeitos de empacotamento, provenientes dos processos de
defloculagdo. As misturas defloculadas apresentaram os maiores valores de
densidade e os menores valores de desvio padrdo. Os maiores valores de
densidade refletiram nas melhores propriedades mecanicas deste compasito,
como relatado na literatura. Em especial, os compdésitos ceramicos de alumina-
zirconia obtidos pelo processamento proposto por Pierri (2008) apresentaram
melhores resultados. As particulas mais homogeneamente distribuidas e a

menor presenca de defeitos de empacotamento proveram maior densificacao.
4.12.Caracterizacao das propriedades mecéanicas dos corpos sinterizados
4.12.1. Durezados corpos sinterizados

Os valores de dureza Vickers dos materiais foram determinados devido
a sua grande importancia como variavel no equacionamento das espessuras
das paredes amortecedoras e de fundo da blindagem tipo Wipple. Além disto,
estes valores séo indicativos das melhorias obtidas pelo processo de

defloculacdo. As durezas séo apresentadas na Tabela 4.13.
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Tabela 4.13 — Valores médios de dureza Vickers das ceramicas sinterizadas e seus
respectivos desvios padroes.

CERAMICA DUREZ(gI\D/IaC)lKERS

Alumina CR 14.37 £ 0,81
Alumina CR + MgO 15,25 £ 0,67
Alumina defloculada 16,28 £ 0,72
Alumina defloculada + MgO 17,58 £ 0,87
Zircbnia CR 16,13 £ 0,95
Zirconia defloculada 16,33 £ 0,37
Mistura CR 14,37 £ 0,44
Mistura defloculada 17,85+ 0,89
Mistura de suspensdes 17,51 +£0,33
defloculadas

Fonte: Produgdo do Autor.

Entre as aluminas, foi observado o aumento da dureza com a adi¢éo do
MgO. O mesmo foi observado para os sistemas defloculados. Ambos foram
correlacionados aos menores tamanhos de gréos obtidos e ao consequente
aumento da densificacdo da microestrutura. Deste modo a ponta do penetrador
encontrou menos vazios e a resisténcia a penetracéo foi menor, diminuindo a
dureza. As ceramicas de alumina defloculadas apresentaram as maiores

valores de densidade e, consequentemente, os valores de maiores dureza.

Entre as ceramicas de zirconia foi observado o mesmo comportamento
dos valores de dureza, evidenciando novamente o efeito da defloculagcdo na
microestrutura. Neste caso, a zircbnia defloculada apresentou um acréscimo
significativo no valor de dureza, devido ao melhor empacotamento das
particulas nos processos de prensagem e a temperatura de sinterizacao
utilizada. O valor do desvio padrdo para a ceramica de zircénia defloculada foi

menor e reforga o argumento da validade do processo de defloculagéo.

147



As ceramicas obtidas a partir das misturas dos pés de alumina e zirconia
(compositos ceramicos) também foram diretamente influenciadas pela
defloculacdo. A ceramica obtida a partir da mistura dos pds como recebidos
apresentou menor valor de dureza dentre as demais, pois sofreu a influéncia
dos defeitos de empacotamento no processo de prensagem. As ceramicas
obtidas a partir da mistura defloculada e da mistura de suspensdes
defloculadas apresentaram valores médios semelhantes. No entanto a mistura
defloculada mostrou um valor de desvio padrdo significativamente menor,
comprovando que o processo de defloculagcdo resulta em uma maior

homogeneidade da microestrutura.
4.12.2. Tensdao de ruptura das ceramicas sinterizadas

Os valores de tensbes de fratura das ceramicas sinterizadas foram
obtidas devido a sua grande importancia como propriedade mecéanica em um
evento balistico em condicbes hipervelocidade. Estes valores sao

apresentados na Tabela.4.14:

Tabela.4.14 — Médias dos resultados obtidos das tensdes de fratura dos corpos
sinterizados e seus respectivos desvios padres.

< MODULO DE
ENAORE, | wesuL
Alumina CR 175,56 + 29,37 6,15
Alumina CR + MgO 195,52 + 55,88 3,90
Alumina defloculada 215,26 + 20,75 11,99
Alumina defloculada + MgO 218,94 + 33,77 7,33
Zirconia CR 352,72 £108,01 7,17
Zirconia defloculada 431,46 + 114,98 8,75
Mistura CR 324,06 * 80,25 4,03
Mistura defloculada 405,22 £ 45,45 8,38
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Mistura de suspensodes

defloculadas 398,48 + 44,02 10,65

Fonte: Producdo do Autor.

As ceramicas de alumina que continham MgO apresentaram maiores
valores de tensdo de fratura, mas os valores de desvio padrdo aumentaram
consideravelmente. A microestrutura destas ceramicas apresentaram menor
quantidade de graos alongados, lunares, o que pode explicar tal aumento no
valores do desvio padrédo. Os valores de tensdo de fratura das ceramicas de
alumina como recebido, se mantiveram proximos aos relatados na literatura e
as ceramicas defloculadas apresentaram valores maiores, 0 que mostra a
eficacia do uso do defloculante PABA. As ceramicas de alumina defloculadas
apresentaram os melhores valores de tensdo de fratura e menores valores de
desvio padrdo. O melhor empacotamento das particulas durante a etapa da
compactacao e a consequente maior densificacao foi o fator apontado como o
principal contribuinte. Este fato € evidenciado pelos menores valores de desvio
padrdo destas aluminas e pelos maiores valores de modulo de Weibull. Um
outro fator que fortalece a argumentacdo sao os menores valores densidade

obtidas experimentalmente.

As zircbnias se comportaram de modo similar as aluminas, ou seja, nos
ceramicas defloculadas os valores de tensdo de fratura foram superiores e 0s
valores de desvio padrdo menores. As ceramicas de zirconia como recebido
sdo formadas de pequenos aglomerados de particulas, como descrito
anteriormente. Deste modo, somente a agitacdo no moinho néo foi necessaria
para romper estes aglomerados totalmente e o sistema apresentou maior
guantidade de defeitos de empacotamento, o que levou ao decréscimo do valor
médio de tensdo de fratura. No entanto, estes valores ndo foram muito
diferentes. Este fato foi atribuido a alta temperatura de sinterizacéo utilizada e a
densificacdo das ceramicas. A zirconia defloculada densificou mais e assim
apresentou melhor homogeneidade na microestrutura, resultando no maior

valor do médulo de Weibull. Em relacdo a literatura, os dois sistemas se
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comportaram de forma semelhante e ficaram dentro da faixa tipica destas

propriedades.

As ceramicas obtidas a partir das misturas defloculadas apresentaram
resultados significativamente maiores para os valores médios de tensdo de
fratura e menores valores de desvio padrdo. Isto demonstra a melhor
homogeneidade das microestruturas das ceramicas em relacdo a ceramica
obtida pela mistura dos p6s como recebidos. Outro fato notoério foi o grande
aumento nos valores médios de tensdo de fraturada dos compdésitos alumina-
zirconia (proximos do dobro) em relacdo as ceramicas de alumina sem a
adicdo de zirconia. Este aumento € prova da atuacdo dos mecanismos de
tenacificacdo descritos na literatura. Durante a etapa experimental foram
observadas fraturas com mais de uma superficie, indicativo da ocorréncia de
mecanismos de ramificacdo das trincas. O médulo de Weibull da mistura de
suspensdes defloculadas foi muito superior aos demais, comprovando a maior

homogeneidade da microestrutura.
4.12.3. Modulo de elasticidade das ceramicas sinterizadas

Os valores médios do médulo de elasticidade, obtidos pelos ensaios de
flexdo em quatro pontos e calculados por meio da Lei de Hooke sao

apresentados na Tabela.4.15.

Tabela 4.15 — Médias dos resultados obtidos dos moddulos elasticos dos corpos
sinterizados e seus respectivos desvios padroes.

CERAMICA ELASTICIDADE (GP2)
Alumina CR 297,31+7,16
Alumina CR + MgO 290,58 +£ 67,99
Alumina defloculada 188,47 + 8,62
Alumina defloculada + MgO 183,77 £ 31,55
Zirconia CR 197,36 £ 9,37
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Zirconia defloculada 203,07 + 15,36

Mistura CR 221,13 + 44,20
Mistura defloculada 192,36 £ 11,81
Mistura de suspensoes

defloculadas 187,47 + 11,38

Fonte: Producdo do Autor.

As ceramicas de alumina como recebido apresentaram valores de
modulo de elasticidade maiores que as ceramicas obtidas a partir dos
defloculados. Estes valores maiores foram relacionados, principalmente, aos
menores tamanhos dos graos e as menores quantidades de defeitos nas
microestruturas. A adicdo de MgO nas ceramicas de alumina contribuiu para a
diminuicdo dos valores do mdodulo de elasticidade e também foi menores aos
menores tamanhos dos graos na microestrutura. No entanto, o MgO alterou os
valores do desvio padréo de forma negativa e pode ser um indicio que néo foi
obtida uma boa dispersdo do MgO na microestrutura da alumina.

As ceramicas de zircbnia como recebido e defloculada apresentaram

valores médios de médulo de elasticidade semelhantes.

As ceramicas obtidas pelo processo de mistura dos p6s como recebidos,
apresentaram o maior médio do modulo elastico, devido a maior concentracdo
de defeitos na microestrutura. Ja as ceramicas obtidas pelas misturas
defloculada e de suspensBes defloculadas se comportaram de modo
semelhante. No entanto, as ceramicas de mistura de suspensdes defloculadas
apresentaram o menor valor de modulo elasticidade e menor valor de desvio
padrdo. Isto evidencia que a técnica de defloculacdo dos pds em separado

resulta em maior homogeneidade da microestrutura.
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4.12.4. Energia de fratura por unidade de é&rea das ceramicas

sinterizadas

Os valores da energia de fratura por unidade de area (Ywor) das
ceramicas foram calculados por meio do calculo das areas abaixo das curvas
tensdo deformacéo. Deste modo, a energia de fratura foi dividida pela area da
seccao transversal dos corpos de provas. Todas as dimensdes das secodes
transversais foram obtidas experimentalmente. Os valores de energia de fratura
por unidade de area obtidos, foram utilizados como comparativos entre 0s
materiais estudados. A energia de fratura por unidade de &rea esta
correlacionada a capacidade de fragmentacdo dos projéteis pela parede
amortecedora e a frenagem dos projéteis pela parede de fundo. Estes dados
sao apresentados na Tabela 4.16.

Tabela 4.16 - Médias das energias de fratura dos corpos sinterizados e seus
respectivos desvios padrdes.

- ENERGIA DE FRATURA / UNIDADE DE
CERAMICA AREA (J/mm?)
Alumina CR 47,67 £ 7,77
Alumina CR + MgO 54,2 + 10,65
Alumina defloculada 38,31+ 3,21
Alumina defloculada + MgO 40,20 + 3,15
Zirconia CR 62,70 £ 9,37
Zirconia defloculada 50,04 + 3,63
Mistura CR 54,39 + 15,00
Mistura defloculada 53,04 + 3,29

Fonte: Producdo do Autor.

As ceramicas de alumina apresentaram bons valores de energia de
fratura por unidade de area, sendo a alumina como recebida com MgO a que
apresentou a melhor média da propriedade, inclusive, maior que as ceramicas

de zirconia defloculada e as ceramicas obtidas através da mistura defloculada.

152



Os resultados sugerem que o processo de defloculagdo interferiu
negativamente nesta propriedade. Este fato pode ser explicado pela maior
densidade dos corpos defloculados. Como os valores das resisténcias a flexao
foram maiores e os valores dos médulos de elasticidade menores, os valores
das flechas de deformacdo desses materiais defloculados se tornaram
menores. Isto refletiu nos decréscimos das areas abaixo da curva tensdo
deformacédo e na consequente queda dos valores de energia de fratura por
unidade de area. A presenca do MgO aumentou os valores desta propriedade
nas ceramicas de alumina, evidenciando as maiores densificacdes obtidas com

0 uso deste aditivo.

As ceramicas de zircdnia comportaram-se de modo semelhante, sendo
que as ceramicas defloculadas apresentaram menores valores de Ywof. OS

maiores valores de médulo de elasticidade e os menores valores de flecha de
deformacéo foram apontados como os causadores dos menores valores da

area abaixo da curva tensdo x deformacdo.

As ceramicas obtidas através das mistura dos pds de zircénia + alumina

defloculadas apresentaram o0s maiores valores de energia de fratura por
unidade de area. As pequenas diferengas nos valores obtidos para Ywot nessas

ceramicas ndo permitiram correlagbes com as caracteristicas das

microestruturas.
4.12.5. Tenacidade a fratura dos corpos sinterizados

A tenacidade a fratura das ceramicas sinterizadas foi calculada por trés
métodos diferentes. O primeiro método (método 1) utilizou a Equagdo 2.14,
dada por:

Kic= 0.0726 < Q

3/2
C
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Onde Kic é a tenacidade a fratura (MPa. m%2), Q é a forca aplicada (kgf) e ¢ é

a metade do comprimento da trinca provocada pela penetracdo (m).

O segundo método (método 2) utilizou a Equacgéao 2.15:

Kic = 0,036 . E%4, Q06 a(07)  (c/a)L®s parac/a>2,5

Onde E é o md&dulo de elasticidade (MPa/mm), a é o tamanho da marca
impressa (m), ¢ € o tamanho da trinca aberta (m) e Q é forca aplicada pela
ponta Vickers (kgf).

Os dois dados foram obtidos da mesma ceramica para evitar maiores
dispersdes nos valores. A Tabela 4.17 apresenta os valores de tenacidade a

fratura calculados e os respectivos valores de desvio padrao.

Tabela 4.17 - Média dos resultados de tenacidade a fratura e seus respectivos desvios

padrdes.

ueronoL | werono2
Alumina CR 3,75+£0,23 2,03+0,16
Alumina CR + MgO 4,02 +£0,49 3,24 £ 0,45
Alumina defloculada 5,04 £ 0,48 4,04 + 0,43
Alumina defloculada + MgO 5,01 +0,89 4,00+ 0,75
Zirconia CR 8,36 +1,12 6,05 + 0,86
Zirconia defloculada 13,37 £1,62 10,48 + 1,38
Mistura CR 6,25 + 0,99 4,93 +0,83
gﬂeiflgjgl{jladage suspensoes | 44 574129 8,20 + 0,81
Mistura defloculada 8,96 + 0,98 6,65 + 0,82

Fonte: Producdo do Autor.



As ceramicas de alumina obtidas com os pos defloculados apresentaram
0s maiores valores de tenacidade a fratura, entre as ceramicas de alumina.
Este fato foi atribuido ao menor tamanho dos grdos da microestrutura e ao
melhor empacotamento das particulas na etapa de compactacéo, devido aos
menores tamanhos de particulas do pos defloculados. A adicdo de MgO
resultou em microestruturas com tamanhos de graos menores. Este fato
conduziu ao aumento da quantidade de contornos de gréos e do aumentou do
caminho médio percorrido pela trinca, contribuindo ao aumento dos valores de

tenacidade a fratura.

As zirconias defloculadas apresentaram o0s maiores valores de
tenacidade a fratura entre todos os materiais estudados neste trabalho, como
esperado. Novamente, o aumento da tenacidade foi atribuido a microestrutura
com grdos de tamanhos menores e, consequentemente, ao aumento do
caminho médio da trinca. Os menores valores da ceramica de zirconia como
recebida foram atribuidos aos aglomerados ndo rompidos durante a etapa de
mistura e aos defeitos de empacotamento provenientes da etapa de

compactacao, devido a auséncia do defloculante.

Dentre as misturas analisadas, a mistura de suspensdes dos pos
defloculados obteve os melhores resultados. Este fato foi atribuido a maior
homogeneidade da distribuicdo das particulas de zircénia ha matriz de alumina,
bem como ao rompimento de grande parte dos aglomerados durante a etapa
de defloculagdo. A mistura de aluminatzirconia defloculada, obtida pelo
método tradicional de defloculacdo, apresentou bons resultados apesar dos

valores menores gque a mistura de suspensdes defloculadas.
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4.12.6. Quadro comparativo das propriedades mecanicas obtidas

experimentalmente.

Tabela 4.18 — Quadro comparativo das propriedades medidas no trabalho.

i Prelativa w = M \';n\lgl%l:.lll-.?. Vi::(IIer Energ'i‘(a1 [;ratura
CERAMICA / (%) (GPa) (GPa) (MPa) N

PROPRIEDADE (Para G) (MPa.m"2) (MPa.m"2)
Al;O3 CR 92,56 14.37 £ 0,81 297,31 %£7,16 | 175,56 *29,37 6,15 2,03+0,16 4,35 %0,37
Al;03 CR + MgO 93,33 15,25+ 0,67 | 290,58 *67,99 | 195,52 % 55,88 3,90 3,24 % 0,45 5,33 0,56
Al;O; Def 94,10 16,28 £ 0,72 188,47 £8,62 | 215,26 % 20,75 11,99 4,04 £0,43 6,82 £ 0,67
Al;O3 + MgO Def 96,92 17,58 £ 0,87 183,77 £ 31,55 218,94 £ 33,77 7,33 4,00 0,75 6,36 £ 0,24
Zr0: CR 89,13 16,13 £ 0,95 197,36 £9,37 | 352,72 £ 108,01 717 6,05 % 0,86 13,99 £ 0,74
ZrO2 Def 97,36 16,33 £ 0,37 203,07 £ 15,36 | 431,46 £ 114,98 8,75 10,48 £ 1,38 15,46 £ 0,41
(Al;03 + ZrOz) CR 92,92 1437+0,44 | 221134420 | 324,06 % 80,25 4,03 4,93 +0,83 11,23 % 0,98
(Al;03 + ZrO3) Def 94,29 17,85%0,89 | 192,36*11,81 | 405,22 *4545 8,38 6,65 * 0,82 12,24 * 0,27
Al;O; Def + ZrO; Def 96,12 17,51£0,33 | 187,47 £11,38 | 398,48 % 44,02 10,65 8,20 % 0,81 12,14 £ 0,31

Fonte: Producdo do Autor.

4.12.7. Ranking dos materiais candidatos apods anélises

A tabela 4.19 apresenta os valores obtidos apds a execuc¢do do célculo

utilizando a matriz de calculo aplicada na selecdo dos materiais candidatos.

Tabela 4.19 — Quadro comparativo das propriedades medidas no trabalho.

A|303 A|303 + (A|303 + A|303
ESTRUTURA/ | Al;Os Al;0; Zr0, (Al;05  +

CR + MgO ZrO; CR ZrOy) Def +
MATERIAL CR Def Def Zr0,) Def

MgO Def CR ZrO; Def
Parede

11,01 | 10,03 | 0,32 10,48 14,46 19,09 12,28 15,83 17,60

Amortec.
Parede de
fund 7,66 9,58 9,64 0,74 13,45 17,98 11,60 13,64 14,82
undo

Fonte: Producdo do Autor.
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Dentre os materiais candidatos a parede amortecedora, a zirconia
defloculada foi o material que apresentou um conjunto de propriedades mais
proximo do ideal. Apesar da desvantagem da densidade elevada, a zircnia
tem maior capacidade de protecdo, o que lhe atribuiu valor. O compdsito
Alumina + zirconia defloculados em separado foi o segundo candidato
promissor. A ordem dos materiais mais indicados foi semelhante a esperada
em teoria devido aos resultados dos valores das propriedades obtidos ficarem

proximos a meédia da literatura.

Dentre os materiais avaliados para desempenhar a funcdo de parede de
fundo, a zircbnia defloculada novamente se mostrou apropriada, seguido
novamente pelo compdsito Alumina + zircbnia defloculados em separado.
Neste caso a disparidade dos valores da zircbnia em relacdo aos demais
candidatos mostra que realmente ela se apresenta como ideal, fazendo o uso

de outros apenas uma alternativa de projeto.
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5 CONCLUSOES

Para o estabelecimento de uma métrica da massa critica do detrito
espacial que a blindagem deve frenar, foi realizada uma andlise simplificada
gue levou a conclusdo que a massa de 1 g € um limite plausivel. Este valor de
massa critica é valido para os satélites CBERS 4 e 4B e contribuiu para a
escolha do tipo de sistema de blindagem (Wipple) e para a selecdo dos
materiais investigados neste trabalho.

O sistema de blindagens Whipple foi considerado o melhor candidato
entre os sistemas propostos pela NASA, devido ao fato da inexisténcia de um
material Unico capaz de suportar impactos de objetos em hipervelocidade. Por
esta razdo, este sistema foi utilizado como modelo para as analises dos

materiais ceramicos candidatos neste trabalho.

As andlises e selecdo dos materiais candidatos a aplicagdo como
blindagem, mostraram que as ceramicas de carbetos (SiC e B4C), apesar dos
valores de densidade menores, tensdo de fratura e dureza maiores, foram
considerados menos promissores para 0S Uusos tanto como parede
amortecedora quanto parede de fundo no sistema Whipple. As ceramicas de
alumina, de zircbnia e o compdsito de matriz de alumina com 18,5 % (em
massa) de zirconia foram avaliadas como candidatas promissoras para este
uso, devido aos maiores valores de densidade e capacidades de protecdo dos

impactos.

As ceramicas obtidas a partir dos pos processados por defloculacéo
apresentaram maiores homogeneidades de microestrutura, menores valores de
tamanhos de grdos e melhores valores médios de propriedades mecanicas.
Estes resultados foram correlacionados as menores quantidades de defeitos de

empacotamentos de particulas na etapa de conformacéo.
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Dentre as técnicas avaliadas para a obtencdo das misturas, a que
forneceu os melhores resultados de propriedades mecanicas foi a de mistura
de suspensdes defloculadas. Esta técnica propiciou menores valores de desvio
padrdo e maiores valores do modulo de Weibull (tensdo de ruptura),
evidenciando que este € o melhor processamento aplicavel aos compdsitos

ceramicos estudados.

A secagem estatica foi apontada como principal fonte de defeitos na
microestrutura. Este método propicia um meio favoravel ao reaglomeramento
dos pdés e alternativas melhores devem ser prospectadas a fim de solucionar
este problema.

O método de medida da tenacidade a fratura proposto apresentou
valores maiores que os métodos comparativos. No entanto, a ordem dos
resultados nao foi alterada e mostra que este método pode ser utilizado como

comparativo entre amostras.

Os valores de energia de fratura por unidade de area mostraram que as
amostras de zirconia defloculadas e as amostras das misturas de suspensodes
defloculadas apresentaram os melhores valores. Este fato foi atribuido aos
mecanismos de tenacificacdo do compdsito e as propriedades inerentes da

zirconia.

ApoOs a reavaliagdo dos materiais estudados, foi observado que a
zircOnia e o composito alumina + zirconia defloculados em separado foram os
candidatos mais promissores. Os valores foram coerentes com o esperado em
teoria e a convergéncia dos resultados aponta que 0s materiais se

comportaram de modo parecido com o esperado.

5.1 Para trabalhos futuros recomenda-se:
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- Desenvolver modelos mais detalhados e sofisticados de calculo de massa
critica de detrito espacial para otimizar a massa da blindagem a ser embarcada

em satélites;

- Investigar métodos de secagem dos pds para minimizar a reaglomeracao das

particulas;

- Determinar parametros geométricos de projetos de blindagem como
espessura das paredes e espessura entre as paredes e construir um protétipo

de testes e

- Avaliar e determinar os demais requisitos de projeto necessarios para a
implementacdo do sistema de blindagens nos satélites.
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APENDICE A — MEMORIAL DE CALCULOS PARA A O PREENCHIMENTO
DOS JARROS DE MISTURA

O objetivo deste apéndice foi 0 de esclarecer e registrar as estratégias
de célculo para o carregamento dos jarros de mistura dos pés. O objetivo foi o
de minimizar a mudanca da morfologia das particulas durante o processamento
e identificar crescimentos dos grdos nas ceramicas apOs 0s tratamentos
térmicos de sinterizacdo. Os principais parametros de mistura foram utilizados
com base em diferentes bibliografias apresentadas na revisao bibliografica. As
principais fontes dos parametros foram os trabalhos de Pierri (2005, 2008). Os
calculos foram detalhados e os resultados de cada etapa foram expressos para
elucidar a abordagem matematica utilizada. Foram determinadas as
velocidades angulares criticas dos jarros durante a mistura e as massas das

cargas utilizadas no preenchimento.
A.1. Determinacao da velocidade angular dos jarros

A estratégia do calculo da velocidade angular do jarro foi a de calcular os
parametros criticos para inicio da moagem, de modo a obter valores de
velocidade angular que ndo devem ser ultrapassados. Experimentalmente, os
pesquisadores do grupo TECAMB observaram que cerca de 40% da
velocidade critica de rotacdo é suficiente para promover agitacdo no sistema
sem efeitos observaveis de cominui¢cdo das particulas dos pos. A Tabela A.1
apresenta os valores calculados das velocidades criticas em funcdo dos
diametros internos dos jarros e dos diametros das esferas utilizadas como

meios de mistura, conforme a Equacédo 2.9 , proposta por Brsitot (1996).
Vo= 423/ (D-d)*2 (2.9)
Onde:
D = diametro interno do moinho (cm);

d = didametro médio das bolas (cm) e
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Vc = velocidade critica (rpm).

Tabela A.1 — Resultados dos calculos das velocidades criticas em funcéo do diametro
interno dos jarros e dos didmetros médios dos meios de mistura.

Jarro Diametro das Diametro Velocidade 40%
esferas do meio | interno do jarro Criticado Vc
de mistura (cm) (cm) Moinho (RPM)

Pequeno 0,3 5 90,00 36,00

(500ml)

Grande 0,3 10 43,61 17,44
(L)

Fonte: Producgdo do Autor.

Foram selecionadas as esferas de 3 mm de diametro pois sua massa
€ pequena o suficiente para evitar choques excessivamente energéticos entre
as esferas durante a mistura e a morfologia da particula pode ser melhormente
preservada. O menor diametro das esferas também promovem boas condi¢cdes
de agitacdo do sistema quando comparado a meios de mistura de diametro

maior, como observado experimentalmente
A.2. Determinacao da quantidade de meios de mistura

A proporcao de cada componente que foi adicionado no meio de mistura
foi determinada analiticamente. Parametros basicos de dimensionamento das
guantidades foram obtidos na literatura e algumas condi¢cdes de contorno foram
admitidas. A andlise se iniciou com o calculo do volume do jarro. Os resultados

sao apresentados na Tabela A.2.
Vi=T1.r%.h (A1)
Onde:

Vi= volume interno do jarro (cm?3)
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r = raio interno do jarro (cm)
h = altura interna do jarro (cm)

Tabela A.2 — Resultados dos calculos dos volumes internos dos jarros de mistura.

PARAMETRO CALCULADO Vi (cm?)
Volume interno do jarro grande 1.067,60
Volume interno do jarro pequeno 499,89

Fonte: Producgdo do Autor.

Como descrito na revisdo bibliografica, € comumente adotado que
apenas 75% do jarro seja carregado para a boa movimentacdo da carga em
seu interior. Logo, o volume util dos jarros foram obtidos pela Equagéo A.2. Os

resultados séo apresentados na Tabela A.3
Vaii= (0,75).(Vi) (A.2)
Onde:
Vil = Volume (til do jarro (cm?)
Vi = Volume interno do jarro (cm?)

Tabela A.3 - Resultados dos calculos dos volumes Uteis dos meios de mistura.

PARAMETRO CALCULADO Vatil (cm?3)
Volume dtil do jarro grande 800,70
Volume util do jarro pequeno 374,92

Fonte: Producdo do Autor.

Apoés a determinacédo dos volumes uteis dos jarros, foram calculados os

volumes aparentes de bola no jarro. Este volume representa a fracdo do
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volume ocupado pelas bolas sem descontar os vazios entre elas. A condicéo
de carregamento obtida na literatura (Pierri) afirma que 40% do volume do
carregamento deve ser de bolas. Deste modo a Equacao A.3 foi utilizada. Os

resultados séo apresentados na Tabela A.4.
Vas = (0.4).Vaii (A.3)
Onde:
VaB = Volume aparente de bolas (cm?3)
Vil = Volume til do jarro (cm?)

Tabela A.4 — Resultados dos célculos dos volumes aparentes dos jarros de mistura

PARAMETRO CALCULADO Vag (cm?)
Volume aparente de bolas do jarro grande 320,28
Volume aparente de bolas do jarro pequeno 149,97

Fonte: Producgdo do Autor.

No entanto, o volume aparente ndo é o real. Para o célculo do volume
real foi assumido como condi¢éo de contorno que as bolas se empacotam da
condicdo CFC, cujo fator de empacotamento é 0,74. Deste modo, a Equacéao

A.4 foi aplicada. Os resultados sao apresentados na Tabela A.5.
Vreal = (0,74).(Vas) (A.4)
Onde:
Vreal = Volume real de Bolas (cm?)
Vae =Volume aparente de bolas (cm3)

Tabela A.5 — Resultados dos calculos dos volumes reais de bolas nos jarros
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PARAMETRO CALCULADO

V'real (C m 3)

Volume real de bolas para o jarro grande

237,01

Volume real de bolas para o jarro pequeno

110,98

Fonte: Producdo do Autor

ApoOs a obtencao dos volumes de bolas, foi possivel a determinacdo da
massa de bolas utilizadas nos carregamentos dos jarros. A condicdo de
contorno assumida para este equacionamento foi que as bolas sdo esferas

densas perfeitas feitas de zirconia. Deste modo a massa foi calculada conforme

a equacao A.5. Os resultados séo apresentados na Tabela A.6

Ms= p.Vreal
Onde:
Mg = Massa de bolas (g)
p = densidade do material das bolas (g/cm?)

Vreal = Volume real de bolas (cm3)

Tabela A.6 — Resultados dos calculos das massas de bolas em cada jarro.

PARAMETRO CALCULADO Mg (9)
Massa de bolas para o jarro grande 1l 1.469,44
Massa de bolas para o jarro pequeno 500 mi 688,55

Apobs a obtencado dos valores de massa de bolas para os carregamentos,

foram calculadas as massas de p0Os processados por batelada. As proporcdes
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massa das bolas/massa dos pos foram obtidas na literatura (Pierri). A
expressdo utilizada €& apresentada na Equacdo A.6. As relacdbes de
carregamento foram expressas no procedimento experimental. Os resultados

sao apresentados na Tabela A.7.
Mps = (Mg).[1/(Ms/Mps)] (A.6)
Mps = Massa de po da batelada (g)
Mg = Massa de bolas (g)
Ms/Mps = Relagé@o de massas das bolas e dos pos (PIERRI, 2008)

Tabela A.7 — Resultados dos calculos das massas de pds por batelada.

PARAMETRO CALCULADO Ms/Mps | Meo (g)
Massa de pos de zircénia para o jarro Grande 4:1 232,45
Massa de pos de zircdnia para o jarro grande 4:1 172,01
Massa de pos de alumina para o jarro Grande 15 293,89
Massa de p6s de alumina para o jarro grande 15 137,61
Massa de p0Os de mistura para o jarro pequeno 15 293,89
Massa de pos de mistura para o jarro grande 15 137,61

Fonte: Producdo do autor.

Os valores das massas foram divididos pelas densidades tedricas da
alumina (3,98 g/cm?®) e da zirconia (6,20 g/cm?®), e assim, os volumes das
massas foram obtidos. Para a mistura, a densidade teorica foi calculada
através da média ponderada (81,5 % Al203 + 18,5 % ZrO2) e foi adotado o
valor de 4,39 g/cm3. Deste modo, o volume dos pds foi obtido através da
Equacédo.A.6. Os resultados sao apresentados na Tabela A.8.
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Vs = p/Mps (A7)
Onde:
Vps = Volume do p6 (cm?3)
p = densidade tedrica do p6 (g/cm?)
Mps = massa do po (g)

Tabela A.8 — Resultados dos calculos dos volumes dos pds em cada batelada.

PARAMETRO Vps (cm?)

Volume do p6 de alumina para o jarro grande 73,84

Volume do p6 de alumina para o jarro pequeno | 34,57

Volume do pé de zircdnia para o jarro grande 59,25

Volume do p6 de zircdnia para o jarro pequeno | 27,74

Volume do p6 de mistura para o jarro grande 66,93

Volume do pé de mistura para o jarro pequeno | 31,34

Fonte: Producdo do Autor

Ap0s os célculos dos volumes uteis dos jarros, dos volumes reais das
bolas e dos volumes dos pos, foi possivel o célculo dos volumes dos liquidos.
Os volumes dos liquidos foram obtidos pela diferenca de volumes das cargas
sélidas e o volume util dos jarros, conforme a Equacao.A..8. Os resultados séo

apresentados na Tabela A.9.

Viig = Vuil (Vps + VB) (A.8)
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Onde
Viig = Volume do liquido no interior do jarro (cm?3)
Vps = Volume do p6 (cm?)
Ve = Volume real das bolas (cm?3)
Vil = Volume (Gtil do jarro (cm?3)

Tabela A.9 — Resultados dos calculos dos volumes dos liquidos em cada

batelada
DESCRICAO DO PARAMETRO Viig €m3)
Volume dos liquidos para a zircbnia no jarro menor 504,44
Volume dos liquidos para a zircénia no jarro maior 236,20
Volume dos liquidos para a alumina no jarro menor 496,85
Volume dos liquidos para a alumina no jarro maior 529,97
Volume dos liquidos para a mistura no jarro menor 496,76
Volume dos liquidos para a mistura no jarro maior 532,34

Fonte: Producdo do Autor

Deste modo tanto os jarros das misturas como recebido quanto das
misturas defloculadas obedeceram as relacbes acima. A diferenciacdo dos
processos € basicamente a presencga ou ndo do defloculante PABA e do acido
oleico. Para o célculo da quantidade apropriada de defloculante, curvas de
defloculagdo foram construidas tanto para a alumina quanto para a zirconia. Os
calculos da quantidade de defloculante obedeceram a Equacdo A.9, descrita

abaixo. Os resultados sdo apresentados na Tabela A.10.
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Mdef = Mps.(Yoder) (A.9)
Onde:
Mdef = Massa de defloculante adicionado no jarro (Q)
Mps = Massa do po (g)
%detr = porcentagem do defloculante calculado no item 4.2 (adimensional)

Tabela A.10 — Resultados dos calculos das massas de defloculante adicionados aos
sistemas defloculados.

DESCRICAO DO PARAMETRO Yodef Maet (Q)
Massa de PABA na zircOnia no jarro maior 0,6 2,20
Massa de PABA na zircOnia no jarro menor 0,6 1,39
Massa de PABA na alumina no jarro maior 0,4 1,18
Massa de PABA na alumina no jarro menor 0,4 0,74

Fonte: Producdo do Autor

Para a determinacdo da quantidade de acido oleico foram utilizados
parametros obtidos no trabalho de PIERRI, 2008. Somente os pos defloculados
receberam o acido oleico. A Equacéo A.10 descreve a expressao utilizada para
calcular a massa de acido oleico. Em todas as composi¢cfes foi utilizada a
mesma quantidade de &cido oleico. Os resultados sédo apresentados na Tabela
Al1.

Mao = (Mpé).(%ao) (A.]_O)
Onde:
Mao = Massa de acido oleico adicionada ao jarro (g)

Mps = Massa do po (g)
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%a0 = Porcentagem de acido oleico, em massa, (adimensional) (PIERRI, 2005)

Tabela A.11 — Resultados dos calculos das massas de acido oleico adicionadas aos
jarros nos processos defloculados

DESCRICAO DO PARAMETRO Mao (9)

Massa de acido oleico adicionado a alumina e a 1,76

mistura para o jarro maior

Massa de &acido oleico adicionado a alumina e a 1,12

mistura para o jarro menor

Fonte: Producdo do Autor

Por dltimo algumas composi¢des que continham alumina receberam 200
ppm de o6xido de magnésio. A fonte precursora foi o nitrato de magnésio
hexahidratado (MgNO3)2.6H20, conforme o descrito na Equacao A.11. Para 1
mol do reagente nitrato de magnésio, foi obtido 1 Mol do produto MgO. Os
demais produtos eram volateis e evaporam durante a sinterizacdo. Os gases
migram pela estrutura em baixas temperaturas e passam pelos poros ainda
abertos, sem comprometer a integridade da estrutura do material. Um cuidado
tomado foi o de verificar se algum produto volatil reagia com o revestimento
refratario do forno. A equacdo A.11 apresenta a reacdo de decomposi¢cdo do

nitrato por pirolise a 95°C.

Mg(NO3)2.6H20¢s) -—--> MgOs) + 2NOzqg + 1/2 O2g + 6H20()
(A.11)

(Fonte: Dadkhah, 2014)

Deste modo, durante o aquecimento para cada mol de nitrato foi
produzido 1 mol de magnésia. A expresséo que calcula a quantidade de nitrato
de magnésio hexahidratado utilizada & apresentada na Equagdo A.12. Os

resultados sao apresentados na Tabela A.12.

Mg = (PMN/ PMM).(Mps.(%MgO)) (A.12)
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Onde:
Mwmg = Massa de nitrato de magnésio hexahidratado adicionado ao jarro (g)
MMN = Peso molar do nitrato de magnésio hexahidratado (g/mol)
PMM = Peso molar da magnésia (g/mol)
Mps. = Massa do p6 de alumina (g)
%MgO = Fracdo de MgO em massa (admensional)

Tabela A.12 — Resultados dos calculos da massa de magnésio hexahidratado
adicionada aos sistemas com MgO.

DESCRICAO DO PARAMETRO Mwmc UNIDADE

Massa de nitrato de magnésio hexahidratado 2,80 g

adicionado a alumina e a mistura para o jarro maior

Massa de nitrato de magnésio hexahidratado 1,77 g

adicionado a alumina e a mistura para o jarro menor

Fonte: Producgdo do Autor

Deste modo, o carregamento dos jarros de mistura foram dimensionados

e utilizados neste trabalho.
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