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RESUMO

O desenvolvimento de materiais balisticos resistentes a novas ameacas ¢ um tema de grande
preocupagao no cenario global. No Brasil, em 2018, o Ministério da Defesa estabeleceu
os Requisitos Operacionais Conjuntos (ROC) para os materiais de protegao balistica
das Forcas Armadas. A solucao balistica para alguns dos calibres levantados ainda nao
¢é atendida pelo mercado interno. Uma condi¢ao fundamental no desenvolvimento de
equipamentos de protecao balistica é que permitam uma maior mobilidade ao usuario
aliada a protecao contra calibres de maior energia cinética. Nesse sentido, o presente estudo
verificou a potencialidade de pegas sinterizadas de carbeto de silicio (SiC) aditivadas com
silicio (Si), para servir como parte de uma solugao balistica de produgao nacional, do tipo
Sistema de Blindagem Multicamadas (SBM), para compor placas stand alone em coletes
de assalto. Apesar do SiC ser largamente utilizado na fabricacdo de materiais de protecao
balistica, e o Si ser comumente utilizado na fabricacao de placas balisticas de compdsito
SiC-Si, produzidas pelo método Reaction Bonded Silicon Carbide (RBSC), pouquissimas
alternativas de adi¢ao de Si ao SiC sdo encontradas na literatura. Nao foram encontrados
estudos que tratem da sinterizagdo do compdédsito SiC-Si em presenca de fase liquida. Neste
trabalho, foram produzidas pecas sinterizadas a partir de misturas de pés nas quais Si foi
adicionado ao SiC puro ou foi adicionado a uma mistura de SiC com outros aditivos. As
amostras sem outros aditivos, nao apresentaram boa densificacdo nem boas propriedades
mecanicas. As amostras com outros aditivos, além do Si apresentaram boa densificacao
(entre 82% e 95%) e boas propriedades mecanicas, como médulo de elasticidade acima
de 250 GPa, Resisténcia a Flexao acima de 200 MPa, dureza HV05 acima de 20 GPa e
impedancia de choque acima de 25,23 x 10% kg/m?s). O desempenho balistico dos sistemas
onde o Si foi adicionado ao SiC previamente misturado com outros aditivos foi satisfatorio
para diversas espessuras do material ceramico. Assim o Si pode ser considerado como um
promissor aditivo para aplicacao balistica, em virtude da significativa reducao de densidade
dos corpos de provas sinterizados com maiores percentuais de Si.

Palavras-chave:Carbeto de Silicio; Silicio; Placa Balistica; Sinterizacao; Requisito Opera-
cional Conjunto.



ABSTRACT

The development of ballistic materials resistant to new threats is a matter of significant
concern on the global stage. In Brazil, in 2018, the Ministry of Defense established the
Joint Operational Requirements (JOR) for the ballistic protection materials of the Armed
Forces. A ballistic solution for some of the calibers identified is not yet available from
the domestic market. A fundamental condition in the development of ballistic protection
equipment is that it allows for greater mobility for the user while providing protection
against higher kinetic energy calibers. In this regard, the current study examined the
potential of sintered silicon carbide (SiC) parts with added silicon (Si), to act as part of a
national production ballistic solution, such as the Multilayer Armor System (MAS), for
use in stand-alone plates in assault vests. Although SiC is widely used in the manufacture
of ballistic protection materials, and Si is commonly used in the production of composite
SiC-Si ballistic plates, produced by the Reaction Bonded Silicon Carbide (RBSC) method,
very few alternatives for adding Si to SiC are found in the literature. No studies were
found addressing the sintering of the SiC-Si composite in the presence of a liquid phase. In
this work, sintered parts were produced from powder mixtures in which Si was added to
pure SiC or to a mixture of SiC with other additives. Samples without additional additives
did not exhibit good densification or mechanical properties. The samples with additional
additives, including Si, showed good densification (between 82% and 95%) and favorable
mechanical properties, such as an elastic modulus above 250 GPa, flexural strength over
200 MPa, HV05 hardness greater than 20 GPa, and shock impedance above 25,23 x 10°
kg/m?s. The ballistic performance of the systems where Si was added to SiC previously
mixed with other additives was satisfactory for various thicknesses of the ceramic material.
Thus, Si can be considered a promising additive for ballistic applications, due to the

significant reduction in the density of the sintered test specimens with higher percentages
of Si.

Keywords: Silicon Carbide; Silicon; Ballistic Plate; Sintering; Joint Operational Require-

ment.
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1 INTRODUCAO

A trajetoria da humanidade esta intrinsecamente ligada as disputas e conflitos que
marcaram diferentes civilizacoes ao longo da historia, e nesse contexto, os avancos cientificos
e tecnologicos desempenharam um papel crucial na inclinagao da balanca do poder. Os
Persas estabeleceram um dos primeiros marcos na area de protecao balistica individual ao

adotarem coletes feitos de palha como uma defesa contra ataques corpo-a-corpo e projéteis
como flechas (HENDERSON, 2019).

Ao longo dos séculos, houve intimeras inovagoes nesse campo, culminando nos
modernos equipamentos de protecao balistica individual, como coletes e capacetes, que
incorporam uma variedade de materiais em sua composicao, desde metais e polimeros até
cerdmicas e compositos, incluindo fibras naturais (MAWKHLIENG; MAJUMDAR; LAHA,
2020). A eficacia desses equipamentos pode ser avaliada com base em quatro critérios
principais: nivel de protegao oferecido, durabilidade, peso e custo-beneficio (PRAT et al.,
2012). Estes parametros sao cruciais para a selegao e otimizagao de materiais que atendam
ao0s requisitos operacionais de seguranca sem comprometer a mobilidade e o conforto do

usuério.

Os ceramicos sao extremamente duros e resistentes a compressao e ao desgaste.
Quando utilizados em materiais balisticos sao aplicados na camada mais externa da
protecao, pois a sua elevada dureza permite a erosao e o estilhacamento de projéteis,
aumentando a area impactada entre projéteis e armaduras e dissipando a carga do
impacto. Além disso, a ceramica quebrada causa erosao mutua com os projéteis, produzindo

forcas laterais que impactam deslocamento e impedem a maior penetracao do projétil
(ANDRASKAR; TIWARI; GOEL, 2022).

Os materiais ceramicos mais utilizados em blindagens balisticas individuais sao
alumina (Al,Oj3), carbeto de boro (B4C), carbeto de silicio (SiC) e nitreto de silicio
(SigNy), que possuem grandes variagoes em suas propriedades e custos de processamento
(MEDVEDOVSKI, 2010a; MEDVEDOVSKI, 2010b). Entre esses, a alumina foi o primeiro
material ceramico a ser utilizado com finalidades balisticas, mas, embora seu processamento
tenha evoluido muito no decorrer dos anos e o custo de fabricacdo seja inferior aos demais,
a sua densidade de 3,95 g/cm? é significativamente superior as dos outros materiais
ceramicos (2,33 g/cm?® do B4C, 3,21 g/cm? do SiC e 3,44 g/cm?® do SizN,) (ZHAO et
al., 2020). Os materiais ceramicos podem ser aplicados em conjunto com materiais com
maior ductilidade, como laminas de fibras de aramida (como por exemplo o Kevlar®) ou
laminas de polietileno de ultra alto peso molecular (UHMWPE) (FIGUEIREDO et al.,
2018). As fibras e polimeros tém maior tenacidade, forga especifica, médulo especifico,

resisténcia a fadiga, resisténcia ao desgaste e absorcao de choque em comparagao com
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os ceramicos, e, quando usadas como material na parte traseira das placas ceramicas,
agem em conjunto, retardando a tracao do material ceramico, servindo de suporte para os

estilhacos e possibilitando uma maior dissipacao de energia cinética (JR et al., 2019).

O SiC é um dos materiais ceramicos mais utilizados nos diversos ramos da enge-
nharia. As suas propriedades se destacam entre os demais materiais ceramicos, como: alta
dureza, alta condutividade térmica, resisténcia significativa a oxidacao em temperaturas de
até 1500 °C, inércia quimica, resisténcia a corrosao e resisténcia a radiagdo (ZHITNYUK;
MAKAROV; GUSEVA, 2014). A sua densidade é 2,5 vezes menor que a do ago. No
entanto, a sinterizacao de ceramicas a base de carbeto de silicio exige altas temperaturas,
entre 1.900 e 2.200 °C. Fruto dessas elevadas temperaturas, faz-se necessaria a inovagao
de processos, desenvolvimento de aditivos em composigoes eutéticas e a descoberta de
novos aditivos, de forma a minimizar a energia gasta no processo (SHEN et al., 2019).
Além de emprego em blindagens, o SiC é usado como selo mecénico, tubos de suporte de

termopares, mancais, bicos de vaporizador e valvulas (SALEIRO et al., 2018).

Na aplicacao em coletes balisticos o SiC é utilizado em placas balisticas, que podem
ser do tipo stand alone, que sao as placas que oferecem a protecao balistica quando
utilizadas independentemente, ou conjugadas, quando existe a necessidade da utilizacao
de painéis balisticos flexiveis para fornecer a protecao pretendida. As placas stand alone
tendem a ser mais pesadas do que as conjugadas, no entanto elas permitem ao material
uma maior versatilidade de configuragoes de uso, de acordo com a missao a ser empregada
(BHATNAGAR, 2018). O SiC sinterizado com pressao possui alto desempenho quando
submetido a testes balisticos com as munic¢oes 7,62 x 39 mm, 7,62 x 51 mm NATO Ball
FMJ (full metal jacket) e 7,62 x 54R LPS (light steel core bullet), mesmo apds multiplos
impactos (6 tiros em cada placa) (MEDVEDOVSKI, 2010a).

Diversos paises possuem as suas normas de classificacao de niveis de protecao
balistica e de realizagao dos ensaios balisticos. As normas que possuem maior reconheci-
mento neste cenario sdo as normas do Instituto Nacional de Justica dos Estados Unidos
(NLJ - National Institute of Justice). No entanto, essas normas sao direcionadas para
materiais balisticos a serem utilizados por Orgaos de Seguranca Publica e Privada, nio
abrangendo possiveis ameacas em que as FA podem ser empregadas nos variados Teatros
Operacionais, tanto que as diferentes FA dos Estados Unidos possuem as suas normas
especificas (CROUCH, 2019). Até 2018, as FA brasileiras utilizavam apenas as normas
NIJ para definicdo dos niveis de protecao a serem adotados. No entanto, por meio da
Portaria Normativa n® 14/MD, de 23 de margo de 2018 (BRASIL, 2018), foram definidos
os Requisitos Operacionais Conjuntos (ROC) para os materiais balisticos a serem adotados
pelas 3 Forcas (Exército, Marinha e Aerondutica) (FILHO, 2019).

Considerando os novos requisitos estabelecidos pelo Ministério da Defesa, onde ¢é

prevista a adocao de coletes balisticos resistentes aos calibres: 5,56 x 45 mm SS 109 e 7,62
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x 39 mm MSC (mild steel core) (M43), com dimensoes e peso definidos, neste trabalho foi
investigada a potencialidade de pecas sinterizadas de SiC-Si para servir como parte de
uma solugao balistica de producao nacional, do tipo Sistema de Blindagem Multicamadas
(SBM). Especificamente, essas pegas atuariam como placas stand alone, que seriam a
primeira camada de protecao em coletes de assalto. As pecas sinterizadas investigadas
foram produzidas por sinterizagao a pressao ambiente (sem aplicagdo simultdnea de pressao)
a partir de misturas de pds nas quais Si foi adicionado a dois tipos de pés de SiC: um sem
outros aditivos e outro com os aditivos Al,O3 e Y503. Dessa forma, se procurou obter um
produto que atenda aos Requisitos Operacionais Conjuntos com grande parte dos insumos

nacionais e produzido através de um processo de fabricacao 100% nacional.

1.1 Objetivos

O objetivo primordial desta investigacao cientifica consiste em avaliar as poten-
cialidades de materiais sinterizados a partir da mistura de pods de carbeto de silicio e
silicio, para serem empregados como componente primario em Sistemas de Blindagem
Multicamadas resistentes aos calibres 5,56 x 45 mm SS 109 e 7,62 x 39 mm MSC (M43).

Para a consecugao deste objetivo maior, sdo estabelecidos os seguintes objetivos especificos:

a) Conduzir a conformagao e sinterizacao de corpos de prova (CP) utilizando SiC enrique-

cido com variadas proporgoes volumétricas de Si;

b) Executar uma andlise abrangente das propriedades fisicas e mecénicas dos corpos de

prova apos o processo de sinterizacao; e

c¢) Projetar, fabricar e submeter a ensaios balisticos os SBM visando protecgao balistica

contra os calibres especificados nos Requisitos Operacionais Conjuntos.

1.2 Hipdtese

Com base nos Requisitos Operacionais Conjuntos estabelecidos pelo Ministério
da Defesa para protecao individual, postula-se que é viavel desenvolver placas balisticas
sinterizadas a partir de uma composicao de pés de SiC e Si, que proporcionem protecao
balistica para as munigoes 5,56 x 45 mm SS 109 e 7,62 x 39 mm MSC (M43).

1.3 Justificativa

A motivacao para esta pesquisa é fundamentada na necessidade de desenvolver uma
solucao balistica que esteja em conformidade com os Requisitos Operacionais Conjuntos
do Ministério da Defesa, conforme estipulado na Portaria Normativa n® 14/MD, de 23 de

marco de 2018. Nesse contexto, a sinterizacao de SiC com adicao de Si, em um processo
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sem aplicacao de pressao externa, representa uma contribuicao original ao campo, ainda

nao explorada na literatura cientifica existente.



26

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Este capitulo apresenta uma revisao sobre a evolucao da protegao balistica indivi-
dual, destacando os materiais empregados para essa finalidade, com énfase na aplicacao de
materiais ceramicos. O capitulo aborda também as normas utilizadas para a classificacao

e testes balisticos a nivel mundial e no Brasil.

2.1 Protecao Balistica Individual

Ao longo dos séculos, as guerras foram determinantes para a expansao ou a extingao
de intimeras nacoes, sendo responsaveis diretamente pela evolucao da humanidade em

diversos campos, principalmente nas descobertas cientificas (LESKE, 2018).

Com a evolucao dos cenarios de batalhas o homem sentiu a necessidade de cada
vez mais aprimorar a sua prote¢ao. Os Persas desenvolveram coletes de palha, que serviam
para protecao contra flechas e impactos, que foram aprimorados pelos gregos e romanos
que utilizaram cobre e bronze (Figura 2.1). Essas armaduras, que sofreram evolugdes na
Europa medieval e pelos samurais, em determinadas situagoes ofereciam protecao inclusive
contra armas de fogo (DAVID; GAO; ZHENG, 2009).

Figura 2.1 — Armadura romana.

Fonte: Bella (2017).

A primeira versao de equipamento para protecao balistica, que se assemelha aos
modelos atuais, dando mobilidade ao usuario, é datada do século XVIII, na Coréia,
onde foi desenvolvida uma vestimenta a partir de camadas de algodao em quantidade
suficiente o bastante para proteger das armas de fogo da época, como observado na 2.2

(ROMERO, 2009). No Japao, foram produzidas pegas com trinta camadas de seda que
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proporcionavam protecao contra projéteis disparados por armas que utilizavam pélvora
negra como propelente (HENDERSON;, 2019). Em 1870 o criminoso Ned Kelly confeccionou
uma vestimenta completa com cerca de quarenta quilogramas de metal, para a protecao
da sua quadrilha, e acabou sendo alvejado na regiao dos bragos, onde nao era coberto pela
protecao (LAMMLE, 2010; ROWEL, 2011).

Figura 2.2 — Protecao balistica coreana do século XVIII.

Fonte: Site The Metropolitan Museum of Art

Em 1902 em Chicago nos Estados Unidos da América, foi desenvolvida uma
vestimenta que era composta por uma mescla de chapas de metal de 1,6 mm de espessura
entre quatro camadas de seda. Esse dispositivo tinha peso inferior a um quilograma e
fornecia protecao para calibre .44 (LAMMLE, 2010). Esse produto se tornou um sucesso
para a época, mas, o calor e o alto custo, devido a quantidade de seda aplicada, fizeram
com que o Exército Norte Americano desaprovasse tal equipamento para uso de suas
tropas (ROWEL, 2011).

Na Primeira Guerra Mundial os americanos equiparam os seus soldados com uma
pega combinada que cobria o torso e a cabega, o Brewster Body Shield, um equipamento
construido a base de uma liga metalica de cromo e niquel que fornecia protecao contra

tiros de rifle, mas pesava cerca de vinte quilos (ROWEL, 2011).

Em 1918, se tem a primeira noticia da aplicacao de materiais ceramicos com
finalidade balistica. O Major inglés Neville Monroe Hopkins descobriu que a aplicacao
de uma fina camada de esmalte na superficie do ago laminado aumentava a resisténcia a
penetragao das placas balisticas (HAZELL, 2021).

Na Segunda Guerra Mundial os tripulantes de bombardeiros utilizaram um colete

que protegia todo torso e o assento dos militares (Figura 2.3)
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Figura 2.3 — Modelo de colete e capacete balistico utilizado pela tripulagdo em bombar-
deios.

Fonte: Morris (2008)

Os soldados americanos que foram enviados para as guerras da Coréia e do Vietna
fizeram o uso das flak Jackets, que eram jaquetas acolchoadas, confeccionadas de placas de
fibra de vidro em laminas, nylon e aluminio, e tinham por objetivo defender os militares
dos estilhacos de granadas. No entanto, a pouca eficidcia e o grande peso tornaram este
equipamento inviavel apds a criacao de materiais mais leves e eficientes como o Kevlar

(HENDERSON, 2019; DAVID; GAO; ZHENG, 2009).

Foram os norte-americanos os pioneiros no emprego da protecao balistica para
forcas policiais. O aumento dos casos de homicidios de agentes de seguranca na década
de 1960 motivou o governo dos Estados Unidos, através doNational Institute of Justice
(NLJ), a desenvolver um colete de protegao balistica para uso policial. A NIJ se tornou
desde entao o érgao de referéncia mundial na classificacao dos niveis de protecao balistica,

bem como em testes e instru¢oes normativas acerca de coletes balisticos e blindagem
(HENDERSON, 2019; DAVID; GAO; ZHENG, 2009).

Na década de 1960, ainda, surgiram as fibras artificiais de aramida para aplicagao
balistica, que foram responsaveis pela revolucao dos equipamentos de protecao balistica.
Os laboratorios da empresa norte-americana DuPont® desenvolveram o Nomex® para
substituir o metal em pneus de carros de corrida e em seguida o Kevlar® que chegou ao
mercado em 1970, sendo essa a fibra sintética mais utilizada em protecao balistica até os
dias atuais. A aramida combina resisténcia, baixa massa especifica e flexibilidade, o que

possibilitou um avancgo sem precedentes na producao dos coletes balisticos modernos.

Na década de 1970, foram desenvolvidos materiais cerdmicos para protecao balistica

que tinham como objetivo reduzir o peso das blindagens individuais e de aeronaves (Figura
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2.4). Nessa ocasiao, foram desenvolvidas placas balisticas & base de alumina e de carbeto

de boro obtidas por prensagem a quente e por sinterizacao em presenca de fase liquida.

Figura 2.4 — Coletes balisticos com insertos de materiais ceramicos utilizados pelos ameri-
canos na Guerra do Vietna.

Fonte: Site US Army Collectors

Na década de 1980, foram desenvolvidas placas ceramicas maiores com aplicagao
em protegao veicular. Nessa década foi desenvolvido pelo exército americano o Personnel
Armor System for Ground Troops (PASGT, ou Sistema de Blindagem Pessoal para Tropas
Terrestres), que foi um importante sistema de protegao balistica utilizado pelos americanos
nas décadas de 1980 e 1990 (Figura 2.5).

Figura 2.5 — Colete balistico modelo PASGT.

Fonte: IWM Museum (2023).

Na década de 1990, os coletes com placas de alumina eram amplamente utilizados

pelas principais FA, sendo progressivamente substituidos por placas de carbeto de silicio
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e carbeto de boro nos modelos mais recentes dos coletes de protecao balistica, fruto das
suas menores massas especificas (MEDVEDOVSKI, 2010a; MEDVEDOVSKI, 2010b).

Os modelos de coletes atuais, por meio do aperfeicoamento das suas matérias
primas, se adaptam a missao a qual o militar serd empregado, podendo oferecer uma maior
ou menor area coberta, e niveis maiores ou menores de protegao, contrapondo sempre
com a mobilidade necessaria no combate, pois quanto maior a area coberta e o nivel de
protecao, menor a mobilidade do militar. Tanto que os materiais utilizados por agentes
de grupos antibombas protegem o corpo inteiro (Figura 2.6), enquanto os operadores de
tropas especiais, adotam os coletes de assalto, que possuem apenas insertos de alto nivel

de protecao balistica frontal e dorsal.

Figura 2.6 — Vestimenta antibombas.

Fonte: Security Pro USA (2023)

Nesse contexto, o Exército Norte Americano utiliza o conceito de colete modular,
denominado Improved Outer Tactical Vest (IOTV), podendo agregar ou retirar acessérios
conforme o tipo de operagdo (Figura 2.7). Para missdes onde exigem o méaximo de
mobilidade é utilizado o Soldier Plate Carrier System (SPCS) (Figura 2.8), que foi

idealizado para reduzir o peso carregado pelos militares em missoes especificas.
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'

Figura 2.7 — Colete modular americano IOTV.

Fonte: Lopez (2017).

Figura 2.8 — Colete de assalto americano SPCS.
Fonte: Armor Express (2023).

2.1.1 Colete de Protecdo Balistica Nacional

O modelo de colete balistico adotado desde 2004 pelo Exército Brasileiro (EB) e
pelas demais FA brasileiras é do tipo Outer Tactical Vest (OTV) que é o modelo anterior

ao IOTV adotado pelas tropas norte americanas e que foi desenvolvido nos anos 2000
pelos americanos em substituicdo ao modelo PASGT (LI; FAN; GAO, 2022).

O colete adotado pelo EB possui o sistema de abertura frontal, conforme Figura
2.9, sendo composto de uma capa, um painel balistico frontal esquerdo, um painel balistico
frontal direito, um painel balistico dorsal, uma placa balistica frontal e uma placa balistica
dorsal. Podem compor ainda o colete, como acessorios, protetor de pescogo (ou gola),

protetor pélvico, protetor gliteo e protetores de ombros.
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Figura 2.9 — Imagem frontal (e) e dorsal (d) do colete adotado pelo EB.

A protegao especificada para o colete do EB é de nivel III da NIJ 0101.04 (na
secao 2.1.2 os niveis de protecao sao detalhados), sendo este nivel obtido por meio da
atuacao conjunta dos painéis e das placas balisticas. Os painéis balisticos isoladamente
proporcionam o nivel de protecao III-A, nao sendo permitido a utilizacdo das placas
balisticas sem o uso dos painéis. Os painéis balisticos (flexiveis) sao inseridos em bolsos
internos da capa, enquanto as placas (rigidas) sao inseridas nos bolsos externos da capa

do colete.

A solucgao balistica a ser desenvolvida neste trabalho pode ser aplicada nas placas
stand alone, que podem ser utilizadas nos coletes de assalto (Figura 2.8), onde a razao
entre a area de cobertura e a mobilidade é diminuida, mas, em compensacao, buscam-se
maiores niveis de protecao para a regiao coberta. Esse tipo de colete é denominado por
muitos como Plate Carrier ou Porta Placa. Esse formato é muito utilizado por tropas
que sao empregadas em agdes de iminente enfrentamento com o inimigo, como no caso de

tropas de Forcas Especiais em missdes de assalto e resgate.

A definicao das caracteristicas dos equipamentos adotados pelos militares do EB,
deve seguir os requisitos elaborados pelos Orgaos de Direcao Geral (ODG) em consulta e
coordenacio com os Orgaos de Direcio Setorial (ODS) e o Orgéo de Direcéo Operacional
(ODOp). O colete balistico é considerado um Material de Emprego Militar (MEM). Assim
ele deve obedecer ao previsto pelo Ciclo de Vida dos Sistemas e Materiais de Emprego
Militar (SMEM), normatizado pela Portaria do Comandante do Exército n® 233, de 15
de margo de 2016, que aprovou as Instrugoes Gerais para a Gestao do Ciclo de Vida dos
Sistemas e Materiais de Emprego Militar (EB10-1G-01.018), 1* Edigao, 2016. O processo
de desenvolvimento de um novo material se concentra na 1% e 2% fase das quatro previstas
do Ciclo de Vida do MEM, que sao: - 1* fase: formulagao conceitual; - 22 fase: obtencao; -

3% fase: producao, utilizacdo e manutencao; e - 42 fase: desativacao.

Na Tabela 2.1 sao apresentados sumariamente os principais documentos previstos
na EB10-IG-01.018 para a 12 fase do Ciclo de Vida do SMEM.
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Tabela 2.1 — Documentos elaborados na fase de Formulagao Conceitual.

L. Orgao
Fase Documento Finalidade )
responsavel
Documento que contém informacoes
necessarias para orientar a concepc¢ao
Compreensao das  integrada de SMEM, tais como: a
Operagoes missao, o ambiente operacional, os EME
(COMOP) tipos de operagoes, as funcionalidades
a serem executadas e as intengoes
(desempenho esperado).
Documento que contém 0s
pardmetros que definem o emprego e
.. Centro de
Condicionantes 0 desempenho esperado de .
L ) ) Doutrina do
Doutrinarias e determinado MEM, considerando a o
. . ) . Exército
Operacionais Doutrina  Militar Terrestre. Esse (Gl Do e
. ! Dout Ex
(CONDOP) documento constitui a base para a
N . COTER)
elaboracao dos Requisitos
- Operacionais (RO)
Formulacgao :
. Documento que se segue as
Conceitual o o
condicionantes doutrinérias e
Requisitos operacionais no processo de obtencao 4% SCh do
Operacionais (RO) de um MEM, que lhe consubstancia EME
as  caracteristicas  restritas  aos
aspectos operacionais.
. Documento que decorre dos RO e
Requisitos ) L .
. . consiste na fixacao das caracteristicas DCT
Técnicos, Logisticos o . .
o técnicas, logisticas e industriais que o e
¢ Industriais ) ) i )
(RTLI) sistema ou material deverd ter para COLOG
cumprir os requisitos operacionais.
Documento que indica as tecnologias
Mapa de necessarias  para  obtencao de um
Tecnologias sistema ou material por PD&I, bem DCT
(MAPATEC) como o fluxo para obté-las, em ordem

cronolégica.

Apés a elaboracao de toda a documentagao citada na Tabela 2.1, o Estado Maior
do Exército (EME) convoca os ODS para realizar a 1* Reuniao Deciséria (1* RD) que
determinara o prosseguimento ou nao do ciclo de vida para a fase de obtencao, que tera
inicio com a ordem emanada na 1* RD para que seja dado prosseguimento a obtencao dos
SMEM, por intermédio de projetos de Pesquisa, Desenvolvimento e Inovagao (PD&I) e/ou

aquisicao, apos inclusao destes no portfolio de projetos do EB.

No caso de obtencao por PDI procura-se obter um protétipo, e posteriormente, o
lote piloto do sistema ou material com as caracteristicas técnicas e operacionais desejadas,

por meio das seguintes etapas:



Capitulo 2. Revisao Bibliogrifica 34

a) obtencao do protétipo;
b) avaliacao do protétipo;
c¢) producao do lote piloto; e

d) avaliagao do lote piloto.

Na obtencao por aquisicao, o SMEM pode ser adquirido no mercado interno ou
externo, para atender as necessidades levantadas, sendo prevista uma avaliacao especifica,
na qual se verifica a conformidade do sistema ou material a ser adquirido com os padroes

e as exigéncias técnicas, operacionais e logisticas estabelecidas pelo EB durante a 1* RD.

Concluida a etapa de obtengao, seja por projeto de PDI e/ou aquisigao, e atestada
a conformidade do sistema ou material avaliado, realiza-se a 2* Reuniao Deciséria (2* RD),
que encerra essa fase, determinando a execug¢ao, ou nao, da experimentagao doutrinaria
para o sistema ou material, bem como sua adogao e o prosseguimento para a fase de

producao, utilizagao e manutencao.

Em suma, para o desenvolvimento de um novo produto, diversos Orgaos do Exército
sao mobilizados, gerando em conjunto os documentos elencados na Tabela 2.1. Entre os
documentos elencados destaca-se o RO, pois é nesse documento onde serao definidas
as caracteristicas gerais do produto, como, para o caso dos coletes balisticos, o modelo,
formato, tamanho, peso, niveis de protecao entre outros, para que, basicamente, nos RTLI

sejam definidas as condigoes de avaliagao dos requisitos levantados.

Para o MEM colete de protecao balistica, os seguintes documentos foram elaborados
conforme previsto na EB10-1G-01.018:

a) COMOP n® 03/2018, do Sistema Combatente Brasileiro (COBRA), publicada pela
Portaria n® 156-EME, de 13 de agosto de 2018;

b) CONDOP n® 017/2018, do Sistema Combatente Brasileiro (COBRA), publicada pela
Portaria n® 090, de 20 de agosto de 2018;

c) RO n? 32/2019 — colete balistico-tético, publicada pela Portaria n® 054-EME, de 13 de
marc¢o de 2019;

d) RTLI do colete balistico-tatico, publicada pela Portaria n® 088-EME, de 27 de margo
de 2019; e

e) MAPATEC do colete balistico-tatico, documento interno do Departamento de Ciéncia

e Tecnologia.
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Além dos documentos listados acima, quando um produto for comum as 3 Forcas
Armadas, o Ministério da Defesa poderda emitir documentacao para padronizagao de
requisitos para as 3 Forcas, que sao denominados de Requisitos Operacionais Conjuntos
(ROC). Por meio da Portaria Normativa n°® 14/MD, de 23 de margo de 2018, foram
definidos os ROC para, entre outros materiais, colete balistico e placa balistica stand alone.
Dessa forma, os RO publicados em 2019 possuem praticamente os mesmos parametros
levantados pelo ROC de 2018, com a ressalva que para a placa stand alone, até o momento,

existe apenas o ROC.

Os requisitos levantados para o colete balistico e para placa no RO e/ou no ROC sao
divididos em Requisitos Absolutos, que sao aqueles que determinado MEM devera possuir
obrigatoriamente, e Requisitos Desejaveis, que sao aqueles que poderao ser solicitados ou
nao aos fabricantes, pelo solicitante por ocasiao da obtengao. Os Requisitos Absolutos para

os coletes e placas stand alone contemplam os seguintes calibres para protecao balistica:

a) .44 Magnum SJSP;
b) 9 x 19 mm Luger;
c) 5,56 x 45 mm (M193) (nticleo de chumbo);
d) 7,62 x 39 mm FMJ (ntcleo de chumbo); e
e) 7,62 x 51lmm FMJ (MS80).
Tais calibres correspondem ao nivel de protecao III da NIJ 0101.06 ou nivel NIJ

RF1 da NIJ 0123.00, conforme serd visto na préxima secao. Os calibres solicitados nos

Requisitos Desejaveis dos coletes e placas sao os seguintes:

a) 7,62 x 39 mm MSC (M43);
b) 5,56 x 45 mm SS109; e

c) 7,62 x 51 mm AP.

Os dois primeiros calibres correspondem respectivamente aos niveis especiais da N1J
0101.06, conhecidos no mercado com II1+ e I1I++, e ao nivel NIJ RF2 da NIJ 01123.00.
O terceiro é equivalente ao nivel IV da NIJ 0101.06 ou nivel NIJ RF3 da da NIJ 0123.00.

Assim, fruto da demanda apontada pelo Ministério da Defesa e corroborada pelo
Exército Brasileiro, conforme ROC e RO respectivamente, o objetivo deste trabalho foi
desenvolver solugao balistica de fabricagdo nacional que atenda aos requisitos levantados
para o nivel NIJ RF2 da NIJ 00123.00.
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Destaca-se que nao existe nenhum produto de fabricacao nacional que atenda aos
requisitos desejaveis levantados. Os calibres que fazem parte do objeto de estudo dessa
pesquisa sao considerados como importantes ameacas no Teatro de Operagoes onde o EB
é empregado. O calibre 7,62 x 39 mm MSC (M43) é utilizado pelo armamento AK47 e o
5,56 x 45 mm SS109 pode ser utilizado pelo proprio armamento de dotacao do EB, o Fuzil
de Assalto 5,56 IA2, que foi adotado em 2013 por meio da Portaria n® 211-EME, de 23 de
outubro de 2013.

2.1.2 Normas de Ensaios Balisticos

O Decreto n® 10.030, de 30 de setembro de 2019, é o Regulamento de Produtos
Controlados do Brasil. Nele, os materiais balisticos de protecao individual sao classificados
como Produtos Controlados pelo Exército (PCE). Ja a Portaria n® 18 - D Log, de 19
de dezembro de 2006, aprova as Normas Reguladoras da avaliacdo técnica, fabricacao,

aquisicao, importacao e destruicao dos materiais balisticos.

Na Portaria n® 18 — D Log, de 19 de dezembro de 2006, no Art. 82, é determinado
que os coletes balisticos desenvolvidos no Brasil serao avaliados no Centro de Avaliacoes
do Exército (CAEx), baseando-se na norma do NIJ 0101.04. J4, no Art. 12°, estabelece
que as placas balisticas, destinadas a proverem o nivel de protecao desejado, poderao ser
testadas e comercializadas, se cumprirem as dimensoes minimas previstas na NIJ 0101.04,

que é o caso do material do presente estudo.

Os niveis de protegao adotados no Brasil também seguem o descrito na NIJ 0101.04
e podem ser observados na Tabela 2.2. Desta tabela, pode-se destacar que os niveis I ao
ITI-A podem ser comercializados para o uso geral, enquanto os niveis III e IV s6 podem ser
comercializados para Forcas Armadas e demais Orgéos de Seguranca Publica devidamente

autorizados pelo Comando do Exército, sendo considerados restritos (RTO).
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Tabela 2.2 — Niveis de protecao estabelecidos na NIJ 0101.04.

3 . Velocidade Massa do Energia Grau de
Nivel Munigao . .
(m/s) projétil (Joules) restrigao
.22 caliber LR - 2,6 ¢g o
329 T 140,71
1 LRN 40 gr i
.380 ACP FMJ ) 6.2 g
322 - 321,42
RN 95 gr ’
8¢g :
9mm FM.J RN 341 7 465,12
124 gr )
II-A - =
R , 11,7g o =
40 S&W FM.I 322 o 606,55 2
180 gr =
o =
- 8g o =
9mm FMJ RN 367 7 538,76 w)
124 gr le)
11 —
arm . g 10.2 g .
.357 Magnum JSP 436 T 969,49
i 158 gr
. 82¢g -
9mm FMJ RN 436 " 779,39
124 gr
II1-A - —
.44 Magnum SWC o 156 ¢ o
i 436 T 1.482,75
Chumbo 240 gr
7,62x51mm — . 9,6 g )
111 ] 847 " 3.443.56 =
NATO FMJ 148 gr =
o o
i . . o 108 g o o
v .30 Caliber M2 AP 378 o 4.162,77
166 gr

Fonte: NI1J (2000).

Para protecao contra os calibres dos niveis I ao III-A, nao existe a necessidade
de utilizacao de placas balisticas, pois os painéis balisticos corretamente dimensionados
oferecem a protecao balistica ao usuario. Por outro lado, para a protecao aos calibres
dos niveis III e IV, é necessaria a utilizacao de placas balisticas atuando isoladas ou em

conjunto com os painéis balisticos.

A avaliacao dos niveis balisticos, realizada conforme a NIJ 0101.04, consiste em
impactar o material balistico a ser testado por meio da muni¢ao do nivel pretendido,
carregada com uma quantidade de pélvora que atenda a velocidade especificada na norma.
A massa do projétil é apresentada em gramas, unidade do Sistema Internacional (SI), e
em grains (gr), que é a unidade utilizada usualmente nas balangas de recarga, sendo os
projéteis geralmente medidos em incrementos de 1 gr e as cargas de polvora medidas em

incrementos de 0,1 gr.

As municoes utilizadas nao sdo encontradas no mercado na configuracao dos testes,
pois nesse caso sao utilizadas as pontas (projéteis) especificas, conforme o calibre, com o
carregamento manual ou automatizado do estojo com a quantidade de pdélvora necessaria

para atingir a velocidade do teste.

Antes do inicio da realizacao do teste balistico, é necessario calibrar corretamente

a quantidade de pélvora a ser utilizada no ensaio, de tal forma que aqueles impactos onde
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a velocidade estiver fora da tolerancia da velocidade sejam invalidados. A velocidade é
medida por meio de dois sensores 6pticos instalados ao longo da trajetoria e separados

entre si pela distancia C, conforme Figura 2.10.

/-d_‘_,_l-‘-‘
’-FF
A"
= T— Dispositivo do material de apoio
___-P"’{ = _‘_j-x
\'_\Cr.tnpnnente a ser testado
Trajetéria
~  Disparador de parada (1 e 2)
o A - 5 m para coltes dos tipos

= Disparador de partida (1 e 2) I, 1-A, Il e lll-A e 15 m para
J coletes dos tipos lll e IV;

B - pelo menos 2 m para coletes
dos tipos |, lI-A, llelll-Ae 12 m
para coletes dos tipos lll e IV; e

Cano de ensaio

Cronémetro 2
(provete)

Cronémetro 1 C - aproximadamente 1,5 m + § mm.

Figura 2.10 — Configuragao do teste balistico conforme a NIJ.

Fonte: Adaptado da NIJ (2000).

O componente do colete a ser testado é fixado na vertical com a acao de fitas
elasticas sobre o material de apoio (BMF - Backing Material Fizture), que possui densidade
semelhante ao do corpo humano, e tem por objetivo simular o impacto que o corpo humano

sofreria caso fosse alvejado nas condi¢des de ensaio.

O material de apoio especificado pela NIJ 0101.04 é um material composto de
argila moldével, denominado plastilina. A NIJ determina que seja utilizada a Plastilina
da marca Roma® n® 1 (RP1). A densidade da plastilina é rigorosamente testada, antes,

durante e apods a realizacao dos testes.

Apoés o disparo da municao por meio da agao do provete e o impacto do projétil no
colete, o colete balistico é analisado e classificado como perfuragao total (complete), onde
o projétil atravessa o material testado, sendo possivel verificar a presenca de fragmentos
da muni¢do no material de apoio, ou como perfuracao parcial (partial), onde o projétil

somente deforma o material testado, sem transpassar o material.

Para os resultados classificados como perfuracao parcial é medida a deformacao
causada pelo impacto balistico por meio da indentacao da plastilina (trauma). A NIJ
0101.04 estabelece como deformacgao maxima no material, para aprovacao, o limite de

44 mm de trauma. Na Figura 2.11 é possivel observar como ¢é avaliada a indentagao no
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material de apoio.

linha de
deslocamento
do projétil

Amostra

Ponto de
referéncia

Antes do impacto

I
I
!
|
i Ponto de
I

i/ referéncia

! : } Indentacdc

Maxima
indentacdo

Apoés o impacto

Figura 2.11 — Verificagao do desempenho balistico através da medida do trauma em um
material de apoio (plastilina).

Fonte: Adaptado da NIJ (2000).

Cabe destacar, que embora a NIJ 0101.04 ainda esteja vigente, diversos paises
utilizam a versao mais recente para avaliacao da resisténcia balistica de coletes balisticos,
que é a norma NIJ 0101.06, que estd em vigor desde junho de 2008. Vale que a NIJ
0101.07 que utiliza como referéncia para os niveis de protecao a NIJ 0123.00, foi publicada
em outubro de 2023, e a partir de entao sera amplamente adotada pelos laboratérios de

avaliagao balistica.

Tanto os niveis de protecao quanto os mecanismos de avaliacao da NIJ 0101.04 e
NIJ 0101.06 sao semelhantes. Quanto aos niveis de prote¢ao, na NIJ 0101.06, foi descartado
o nivel de protecao I, os demais niveis permaneceram com os mesmos calibres, mas houve
a alteracao da velocidade de teste para alguns deles, com o intuito de garantir maior

seguranca ao usuario Tabela 2.3.
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Tabela 2.3 — Niveis de protecao estabelecidos na NIJ 0101.06.

3 L Velocidade Massa do Energia Grau de
Nivel Munigao . .
(m/s) projétil (Joules) restrigao
8g
9mm FM.J RN 355 o° 504,10
124 gr
II-A —
Caoxar o 11,7 ¢ -
40 S&W FMJ 325 on 617,91
180 gr g
8 g =
9mm FMJ RN 379 o 574,56 =
124 er =2
- - 10.2 g oo o H
.357 Magnum JSP 408 7 848,97 =
i 158 gr ol
: o
o & , 8,1g o1
.357 SIG FMJ FN 448 N 812,85
125 gr
II1-A —
.44 Magnum 408 15,6 g 1.908.49
STHP 240 gr '
7,62x51mm — 9,6 g
III : 847 e 3.443.56
NATO FMJ 148 gr 5
10,8 g o
v .30 Caliber M2 AP 878 ke 4.162,77
166 gr

Fonte: Adaptado de NIJ (2008).

Uma inclusao importante, que ocorreu na NIJ 0101.06, foi a previsao de testes com
calibres diferentes do especificado na norma, determinando esses como “nivel especial”.
Com a moderniza¢ao dos armamentos empregados nos ultimos anos, houve a necessidade
de testar os materiais balisticos para as novas ameacas. Exemplo disso sao as ameacas que
sdo objetos desse trabalho, que usualmente sao denominadas como niveis 111+ (7,62 x 39
mm MSC) e ITI++ (5,56 x 45 M855/SS109).

Em relacao aos testes de avaliagdo, o nimero de amostras testadas na NIJ 0101.06
¢ bem superior ao da NIJ 0101.04. Enquanto para a avaliagdo do nivel III pela NIJ 0101.04

sao necessarias 4 amostras, na NIJ 0101.06 sao necessarias 14 amostras.

Outra situagao, que nao era prevista na NIJ 0101.04, é a realizacao do teste do
material submetido a condigoes adversas de umidade, temperatura e dano mecanico, onde o
material é submetido a um ciclo de 10 dias dentro de um tambor rotativo, na temperatura
de 70 °C e umidade relativa de 90%. Esse equipamento, que pode ser observado na Figura

2.12, é denominado de Tumbler.

Um dos motivos para o Brasil ainda nao ter adotado a NIJ 0101.06, é pelo fato do

CAEx ainda nao possuir tal equipamento.
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Figura 2.12 — Equipamento Tumbler utilizado na avaliagdo de coletes balisticos pela NIJ
0101.06.

Fonte: MS Instruments (2017).

Em outubro de 2023 foi publicada a NIJ 0101.07, que utiliza a também publicada
em outubro de 2023, NIJ 0123.00, para estabelecer os novos niveis de protecao balistica
adotados pelo Instituto de Justica Americano. Os niveis da NIJ 0123.00 sao divididos em
protecao balistica para blindagem flexivel (NIJ HG1 e NIJ HG2) e protecao balistica para
blindagem rigida (NIJ RF1, NIJ RF2 e NIJ RF3), conforme pode ser observado na Tabela
2.4.
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Tabela 2.4 — Niveis de protecao propostos para a NIJ 0123.00.

3 .~ Velocidade Massa do Energia Grau de
Nivel Municgao . L
(m/s) projétil (Joules) restrigiao
9mm FMJ RN 398 e 633,62
124 gr
NLJ HG1 109 . &
.357 Magnum JSP 436 N 969,49 &
158 gr Z
: e
» 8¢g I =
9mm FMJ RN 448 ) 802,82 =
124 gr o
NI1J HG2 15.6 - o
44 Magnum JHP 436 *a 1.482,75
240 gr
7.62x51mm — M8O0 847 9,6 g 3,443 56
NATO FMJ 148 pr SRt
7,62x39mim ) 79 ¢ o
NI1J RF1 725 T 2.076,22
Surrogate 122 gr
‘ : 36 ¢ .
5,56mm M193 BT 990 T 1.764,18
56 gr
7.62x51mm — M80 ) 9.6 ¢g
) 847 T 3.443,56
NATO FMJ 148 gr 5
7,62x39 79¢g
AN 725 7 & 2.076,22 ©
Surrogate 122 gr '
NIJ RF2 e
5,56mm M193 BT 990 E 1.764.,18
56 gr
5.56mm M855 BT 950 - 1.805,00
62 gr
.30 Caliber M2 AP . 108 g e
NI1J RF3 878 o 4.162,77
FMI 166 gr

Fonte: Adaptado de NIJ (2023).

Também, como ja havia ocorrido na NIJ 0101.06, na NIJ 0101.7 houve o aumento
consideravel da quantidade de amostras para a avaliacao de coletes. Para o nivel NIJ RF
1, que equivale ao nivel III da NIJ 0101.06, serao necessarias pelo menos 39 amostras,

enquanto na NIJ 0101.06 eram previstas 14 amostras.

Tanto para a NIJ 0101.06, quanto para NIJ 0101.07, o limite médximo de indentagao
aceitavel é de 44 mm. Os termos utilizados para referenciar essa deformacao, ou “trauma”,
sao backface signature (BFS) na NLJ 0101.06 [6] e backface deformation (BFD) na NILJ
0101.07

O limite balistico ¢ um parametro que ¢ avaliado desde a NIJ 0101.04 e permanece
nas normas NIJ até a atualizacdo mais recente. Para a avaliacao desse parametro utiliza-se

como norma de apoio a MIL STD 662F, utilizando o conceito do V50.

O teste é realizado por meio de disparos sucessivos aumentando e reduzindo a
velocidade do projétil, conforme o material é perfurado ou nao, até que seja determinada

a velocidade conhecida como “limite balistico”, que é a velocidade em que a probabilidade
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que o material perfure num novo disparo é de 50%. Esse conceito é muito utilizado para
diferenciar materiais balisticos de um mesmo nivel de protecao, pois quanto maior o limite
balistico de determinado material, maior seguranca esse material sera capaz de proporcionar
em elevadas velocidades, inclusive acima das velocidades de testes padronizadas. Na Figura

2.13 é possivel observar a simulacao da realizacdo de um teste de limite balistico.

520 - S - T 3

500 -

480
Sequéncia de disparo

Né&o perfurado

: : : : : : : : : : ; Perfurado

LIV R SE I B R Disparo considerado
' H ' ' ; ; : H : : - V50 calculado

¢ |=—— V50 estimado

o b

Velocidade (m/s)

T e e

400 R e e

n° do disparo

Figura 2.13 — Simulacao da realizacao de um teste para avaliar o limite balistico de um
material.

Fonte: DuPont (2015).

2.1.3 Fibras Balisticas de Alto Desempenho

As fibras e tecidos foram os principais responsaveis pelo avan¢o mais significativo
das blindagens individuais nos tltimos 20 anos, muito em virtude do aperfeicoamento dos
processos de fabricagdo do polietileno de ultra alto peso molecular (UHMWPE) e das
fibras de aramida (CROUCH, 2019).

As fibras balisticas de alto desempenho tém propriedades especificas que as dife-
renciam de outras fibras artificiais utilizadas para aplicagoes industriais. A resisténcia a
tragdo e o modulo de elasticidade dessas fibras balisticas sao maiores e o alongamento é
menor do que as fibras tradicionais (BHATNAGAR, 2016).

Cada fibra balistica de alto desempenho possui propriedades relacionadas ao
polimero e ao processo de fiagdo utilizado para fabricar a fibra. A resisténcia a tragao
dessas fibras é determinada pelas caracteristicas estruturais, orientacao molecular, area
de secao transversal e ao grau de linearidade da cadeia polimérica. Como em qualquer
produto de alta tecnologia agregada, tais aperfeicoamentos resultam no aumento dos custos

de producao do item, devendo o fabricante sempre realizar esse equilibrio para tornar o
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item competitivo no mercado (BENZAIT; TRABZON, 2018). A Figura 2.14 apresenta a
correlacao entre as principais propriedades mecanicas de algumas fibras em comparacao

com 0 ago.
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Figura 2.14 — Grafico correlacionando o médulo de elasticidade especifico com o limite de
resisténcia a tragao especifico das principais fibras do mercado.

Fonte: Adaptado de Benzait e Trabzon (2018).

As fibras balisticas possuem aplicabilidade em 3 possiveis componentes dos coletes
balisticos: painéis balisticos em forma de tecidos, placas balisticas monoliticas em forma
de polimeros e como componentes de um Sistema de Blindagem Multicamadas (SBM).

Para essas aplicagoes podem ser utilizadas tanto fibras organicas como inorganicas.

A Empresa DuPont® desenvolveu as fibras de aramidas, cuja composi¢ao quimica
é de poliparafenileno tereftalamida (PPTA). Essas fibras foram estruturadas e transforma-
das em fios e em seguida tecidas, dando origem ao tecido flexivel denominado Kevlar®
(THOMAS, 2012). Atualmente, existem diversas outras empresas que fabricam tecidos
a base de aramida. Um nome que também se tornou muito conhecido no mercado foi o

Twaron® registrado pela Empresa Teijin Group®.

Apesar da aramida nao apresentar a maior resisténcia a tragdo nem o maior médulo
de elasticidade entre as fibras de alto desempenho, elas se caracterizam por apresentar uma
favoravel relagao entre suas propriedades, tais como: baixa densidade, elevadas propriedades

em tragdo, alta resisténcia quimica, alta temperatura de decomposi¢ao (acima de 500°C),
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baixa flamabilidade e boas estabilidades térmica e dimensional (YADAV et al., 2016).

As aramidas, em geral, nao fundem, pois a decomposicao ocorre na mesma tempe-
ratura de fusao cristalina (Ty,). A grande desvantagem da aramida ¢é a fraca resisténcia
a absorcao de umidade. Desta forma, quando utilizada, devem estar acondicionadas de

forma a terem o minimo contato possivel com o ar (DEWANGAN; PANIGRAHI, 2021).

O UHMWPE possui o seu desenvolvimento mais recente, tendo como as suas
principais caracteristicas a baixa densidade e alta tenacidade, tendo sido responsavel pela
reducao significativa do peso dos coletes balisticos, podendo ser utilizado tanto nos painéis
balisticos como nas placas balisticas monoliticas ou SBM. No mercado as suas marcas

mais conhecidas sao a Dyneema® da empresa DSM e o Spectra® da empresa Honeywell
(DEWANGAN; PANIGRAHI, 2021).

O UHMWPE ¢ a fibra menos densa e de maior resisténcia a abrasao de todas as
fibras de alto desempenho. E também mais resistente a radiacao ultravioleta e a produtos
quimicos do que as fibras de aramida. Estudos indicam que a fibra de UHMWPE, ap6s uma
prolongada exposicao a radiacao UV, apresenta uma perda de tenacidade e diminuicao do
alongamento (devido a cisao das cadeias poliméricas), e paralelamente ocorre um aumento
do médulo de elasticidade (devido a reticulacao das cadeias) (ZHANG et al., 2003).

O polibenzobisoxazol (PBO) teve o seu desenvolvimento iniciado junto com o
UHMWPE. Fibras de PBO sao extremamente fortes, duras e rigidas, e com resisténcia
a tragado e médulo maior do que as fibras de poliaramidas ou de alguns polietilenos de
ultra alto peso molecular. Essas também apresentam excelente resisténcia quimica a varios
solventes organicos, acidos e bases, porém sao facilmente degradadas quando expostas a

radiacdo UV e a combinacao de alta temperatura com umidade (VIVAS, 2013).

A fibra de PBO é comercialmente conhecida como Zylon®. Ela é fabricada pela
empresa japonesa Toyobo (CUROSU et al., 2017). Os tecidos Zylon® absorvem quase
duas vezes a energia por unidade de densidade de area absorvida pelo Kevlar® e pelo
Spectra®, e quase 12 vezes a absorvida pelo aluminio. O desempenho de impacto balistico
dos sistemas PBO ¢é substancialmente superior aos sistemas Kevlar® 29 e marginalmente
melhor do que os sistemas Kevlar® KM2 (TABIEI; NILAKANTAN, 2008; CUROSU et
al., 2017).

No entanto, a comercializagao de coletes contendo a fibra Zylon® sofreu um grave
impacto apés um evento em 2003 em Forest Hills, no estado da Pensilvania nos EUA,
onde um policial, utilizando um colete balistico, teve o seu equipamento perfurado por um
disparo de pistola de calibre .40, que, de acordo com o nivel de protecao do material, nao

deveria perfurar, o que acabou causando-lhe sérios ferimentos (WILHELM; BIR, 2008).

A NIJ realizou uma extensa apuracao de todos os coletes balisticos que utilizavam

a fibra de Zylon® em sua composicao e, em 2005, chegou a conclusao de que cerca de 50%
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desses coletes nao forneciam a protecao adequada para os seus usuarios, concluindo que as
fibras Zylon® apresentavam uma perda sistematica de resisténcia a tracao, deformacao

a tracao e desempenho balistico correlacionado com a quebra de ligagoes especificas na
estrutura quimica do material (HART; PROGRAMS, 2004; WILHELM; BIR, 2008).

A empresa responsavel pela fabricacao do material, assim como as empresas fa-
bricantes dos coletes foram punidas com multas significativas, além de ter sido proibida
pela NIJ a comercializa¢ao de coletes com essa composicao (HART; PROGRAMS, 2004;
BENZAIT; TRABZON, 2018).

A fibra M5®, que é uma fibra de alto desempenho baseada em polipiridobisimidazol
ou PIPD, foi desenvolvida pela empresa Magellan Systems International (USA), que se
tornou uma divisao da DuPont® em 2005. Essa fibra demonstra capacidade de absorc¢ao de
energia especifica muito alta em velocidade sonicas, e, portanto, tem um grande potencial
para aplicacao de balistica, como observado na Figura 2.15, na comparac¢ao do desempenho
da fibra com as demais fibras balisticas (LAMMERS et al., 1998; MAWKHLIENG;
MAJUMDAR; LAHA, 2020). Embora a literatura apresente o futuro promissor da fibra

M5®, nao existem no mercado itens que contenham essa fibra na sua composigao.

A fibra P 120 é uma fibra de carbono de altissimo médulo de elasticidade e possui
a velocidade de onda de deformagao mais alta comparada com as outras fibras. No entanto,
nao é um material tao indicado para aplica¢oes balisticas fruto da sua baixa capacidade
de absorcao de energia (BENZAIT; TRABZON, 2018).

A Figura 2.15 mostra a evolugao das fibras balisticas ao longo dos anos considerando

o desempenho balistico de V50 de cada uma delas.
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Figura 2.15 — Evolugao das fibras balisticas conforme o desempenho de V50.

Fonte: Adaptado de Benzait e Trabzon (2018).
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Nos tltimos anos a busca por produtos ecologicamente sustentaveis fez com que a
pesquisa em fibras naturais com aplicagoes balisticas ganhasse grande notoriedade nas
pesquisas de novos materiais balisticos. Diversos estudos tém sido publicados sobre a
aplicagao de fibras naturais, principalmente inseridas como segunda camada nos SBM,
onde comumente a fibra natural compoe 30 vol% da camada de matriz de epdxi ou poliéster

(MONTEIRO et al., 2017; COSTA et al., 2019; NURAZZI et al., 2021). A Figura 2.16

apresenta a composicao do SBM com fibras naturais.

Ceramica Compaésito com fibras Liga de aluminio
naturais

Figura 2.16 — Composi¢cao do SBM com fibras naturais.
Fonte: Adaptado de Monteiro et al. (2017).

Entre as fibras naturais em estudo pode-se elencar algumas delas, como: Bambu,
Malva, Canhamo, Juta, Sisal, Rami e Curaua. Foram encontradas evidéncias de captura
massiva de fragmentos maior do que com fibras de Kevlar em alguns casos, como princi-
palmente nos compostos de Curaua. A nucleacao e propagagao de trincas na matriz epoxi
foram sugeridas para fornecer um mecanismo adicional de dissipacdo de energia em favor
dos compésitos epoxi. Além de serem ecologicamente corretas, essas fibras apresentam
vantagens adicionais de fornecer sistemas de blindagem mais leves e com melhor custo-
beneficio quando comparados aos constituidos de aramida, o que torna essas fibras capazes
de competir com a aramida nos SBM (MONTEIRO et al., 2017; BENZAIT; TRABZON,
2018).

Na Tabela 2.5 é possivel visualizar as principais propriedades mecanicas de algumas

fibras naturais comparadas a fibra de aramida.
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Tabela 2.5 — Propriedades mecanicas de algumas fibras naturais em comparacao com a
fibra de aramida.

Massa Limite de Médulo de
. Especifica Resisténcia a Elasticidade Max. (o/p)
Fibra -
(p) Tragao (o) (E) (MPa.cm?®/g)
(g/cm?) (MPa) (GPa)
Bambu 1.03 - 2,21 106 - 204 - 198
Malva 1,37 141 160 174 117
Juta 1,30 — 1,45 393 - 300 13-27 615
Canhamo 1,07 389 - 690 35 649
Sisal 1,26 — 1,50 287 - 913 9-28 725
Rami 1.5 400 - 1620 61 - 128 1080
Curaua 0,57 — 0,92 117 - 3000 27 - 80 2193
Aramida 1.44 3000 - 4100 63 - 131 2847

Fonte: Adaptado de Monteiro et al. (2011), Silveira et al. (2024).

2.2 Materiais Ceramicos

Os materiais cerdmicos sao materiais inorganicos nao metalicos, que tém por
caracteristica serem muito duros e frageis. Eles sao constituidos por meio de ligagoes pre-
dominantemente covalentes e ionicas entre dtomos de elementos metalicos e nao metalicos.
O seu emprego como produto final é obtido por meio de processos de tratamento térmico
em altas temperaturas (WACHTMAN JR., 1989).

Esses materiais possuem elevados médulos de elasticidade e baixas densidades, em
comparacao aos metais, sendo capazes de suportar temperaturas extremamente elevadas,
muitas vezes acima do ponto de fusdo da maioria dos metais utilizados em componentes. A
principal desvantagem dos materiais cerdamicos ¢ a sua fragilidade. Mesmo as menores falhas
de superficie (arranhoes ou cortes) ou falhas internas (incluses, poros e microfissuras)

podem gerar a falha do material por propagacao catastréfica de trincas (CHAWLA, 2012).

Os materiais ceramicos podem ser fabricados a partir de matérias-primas naturais
ou sintéticas. As matérias naturais mais utilizadas industrialmente sao: argila, caulim,
quartzo, feldspato, filito, talco, grafita e zirconita. As sintéticas incluem, entre outras,
Al, O3, SiC, SizNy, ZrOy e B4C (SALEIRO et al., 2018).

2.2.1 Blindagens Balisticas

A agdo das ceramicas em blindagem conjugada é efetiva, porque o impacto do
projétil com a face ceramica cria ondas de choque compressivas associadas as elevadas
pressoes, que atravessam o projétil e o ceramico nas respectivas velocidades de onda.

A interagdo das ondas, apods reflexao, ocorre no interior do projétil e ocasiona a sua
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fragmentacao. Além disso, quando a ponta do projétil atinge o alvo, uma regiao reduzida

é submetida a alta compressao, com o surgimento de um cone de fraturas (REED, 1995;

GOMES, 2004).

A erosao do projétil ao atravessar o material ceramico, causada pela acao das
particulas fragmentadas, é responsavel em grande parte pela perda de energia cinética

do projétil. Assim é fundamental que a face cerdmica tenha uma dureza elevada (REED,
1995; GOMES, 2004).

A porosidade do material ceramico em excesso reduz o desempenho da blindagem,
devido a queda da dureza e da densificagao. No entanto, uma porosidade residual pode
favorecer a protecao balistica, pois os poros constituem pontos de aquecimento localizados
(MEYERS, 1994), onde parte da energia cinética do projétil é convertida em energia
térmica. Sendo assim, a relacao entre absorcao de energia e dureza é importante para

determinar o desempenho como protecao balistica.

Os principais materiais ceramicos monoliticos usados em sistemas de blindagem
para protecao balistica pessoal e coletiva sao: ceramicas 6xidas, especialmente a alumina
(Al;03); ceramicas nao 6xidas a base de nitrogénio (nitretos); a base de carbono (carbetos),
como carbeto de boro (B4C) e carbeto de silicio (SiC); ou boretos e suas combinagoes, como
diboreto de titdnio (TiBs). Em funcao de propriedades, como baixa densidade, elevada
rigidez, alta dureza, resisténcia e estabilidade térmica, estes materiais apresentam potencial
para aprimorar os padroes vigentes de desempenho balistico. Essas ceramicas devem possuir
propriedades para romper, fraturar, erodir e capturar o projétil (ZOCHOWSKI et al.,
2021).

As blindagens de alumina sdo os materiais ceramicos que possuem o0 UsO mais
difundido para esse fim. Elas possuem desempenho balistico adequado e baixo custo de
fabricagdo. As ceramicas a base de alumina também sdao amplamente utilizadas como
blindagem transparente na forma de safira ou oxinitrato policristalino de aluminio (AION),
que sao tuteis para janelas de veiculos e de visualizagdo de instrumentos. Essa versatilidade
e a eficacia econémica tém como custo a alta massa especifica, quando comparada com

outras blindagens cerdmicas (LIU et al., 2023).

A pesquisa e o desenvolvimento de blindagens de B,C, demonstrou que esse material
tem muita utilidade para a industria de defesa, apresentando maior dureza e menor massa
especifica do que a alumina (DRESCH et al., 2021).

As blindagens de B4C apresentam alta eficiéncia para velocidades de impacto
relativamente baixas, no entanto, para projéteis perfurantes com alta energia cinética
por unidade de area, quando a pressao gerada pela interacao atinge a ordem de 20 GPa,
o material acaba passando por um processo de amorfizacdo que ocasiona uma queda
no desempenho balistico (RAHBEK; JOHNSEN, 2015). A principal desvantagem das
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blindagens de B4C ¢ o seu elevado custo de fabricacao (SILVA et al., 2014).

Em contrapartida, as blindagens de SiC apresentam menor custo de producao do
que as de B4C, com propriedades mecénicas ligeiramente inferiores (SILVA et al., 2014).
Blindagens produzidas com esse material sdo indicadas, também, como substitutas para
as situagoes em que a amorfizagdo do B4C possa ocorrer (RAHBEK; JOHNSEN, 2015).

Kaufmann et al. (2003) avaliaram, pela profundidade de penetragao, o desempenho
de blindagens de SiC, B,C e Al;O3 submetidas a impactos de municao .50 perfurante. Das
conclusoes do trabalho, o SiC apresentou a melhor performance e a Al;O3 a pior. O SiC

em muitos casos apresentou comportamento similar ao B,C.

A principal desvantagem das blindagens ceramicas reside no fato que, ao serem
impactadas, acabam favorecendo a producgao de microtrincas, que podem se estender até a
regiao de impacto (PICKERING et al., 2017), provocando fragmentacao do material e
induzindo uma vulnerabilidade no material em resistir a novos impactos. Na Figura 2.17
sao apresentadas as sequéncias de fragmentacao de uma ceramica e de avaria do projétil
(ANDRASKAR; TIWARI; GOEL, 2022) ao longo das diferentes etapas do impacto.

A resposta balistica de um material ceramico estd associada a uma série de fa-
tores, como: microestrutura, composicao quimica, constituicao de fases, propriedades
fisicas (densidade, dureza, médulo de Young, resisténcia mecanica, resisténcia a fratura
e velocidade sonica), além da eficiéncia em dissipar a energia do impacto balistico. Uma
propriedade isoladamente nao define o comportamento do material, principalmente porque
o mecanismo de fratura durante o impacto do projétil é muito complexo, e as fraturas sao
criadas por gradientes de tensao que ocorrem em um periodo relativamente pequeno. So-
mente a combinacao de diferentes propriedades leva o material a proporcionar desempenho
satisfatorio. Para uma melhor analise da escolha da blindagem, a associacao entre essas
diferentes condigoes deve ser considerada, aliada ainda ao correto processo de fabricacgao,
que é fundamental para a otimizacdo das propriedades do material cerdmico acabado
(MEDVEDOVSKI, 2010a; MEDVEDOVSKI, 2010b).

Para exemplificar, a dureza é vital para fraturar e erodir projéteis, a tenacidade a
fratura e a resisténcia a flexdo ajudam a ceramica a resistir a impactos multiplos, o modulo
de elasticidade estd relacionado a propagacao da onda de tensao, e o modo de fratura estd
relacionado a quantidade de energia absorvida pela ceramica. Assim, melhorias em varias
propriedades sao necessarias para que sua combinac¢ao resulte em uma ceramica balistica

mais eficiente (DRESCH et al., 2021).

Como sera visto em secoes posteriores, o processo de fabricagdo é fundamental na
determinacao das propriedades finais do produto. No entanto, geralmente, os processos
que proporcionam as melhores propriedades sao aqueles que sao os mais onerosos, como

é o caso do processo hot pressing (HP) para as cerdmicas de SiC, onde as propriedades
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atingem muitas vezes valores proximos aos limites previstos teoricamente para os materiais,

mas sdo extremamente caros e limitados quanto a geometria de pecas (MEDVEDOVSKI,

2010a; MEDVEDOVSKI, 2010b).

2.2.2 Blindagens Multicamadas

As blindagens multicamadas ou mistas, denominadas anteriormente como SBM,
consistem na sobreposicao de placas de materiais distintos com objetivo de explorar a
diferenca das suas propriedades de forma a garantir o melhor desempenho. A combinagao
destes materiais com propriedades distintas e complementares visa a evitar a penetracao
do projétil e a reduzir o trauma causado pelo impacto. A Figura 2.17 apresenta uma

ilustragdo de um SBM sob impacto balistico.

it ods
Dano nicidl e trinca Material de apoio Trinca em torno do
naiceramics absorve a energia do local de impacto
projétil e da fratura
ceramica
Fratura do projétil
em pequenos
pedagos
e Lo
— S )
S e
Fratura da ceramica
b em pequenos
(a) (b) - pedagos

Figura 2.17 — Diferentes estagios associados ao impacto entre projétil e material cerdmico
de blindagem: a) estdgio da quebra; b) estdgio da erosdo; c¢) estagio da
captura.

Fonte: Adaptado de Andraskar, Tiwari ¢ Goel (2022).

No SBM, os materiais ceramicos sao utilizados para resistir aos esforg¢os provenientes
dos eventos iniciais, servindo como uma primeira camada, onde ocorre o impacto inicial do
projétil. A sua funcao é desgastar a ponta e dissipar parte da energia cinética através da
fragmentacao da sua massa, o que acaba melhorando a distribuicao da pressao do impacto

sobre a segunda camada.

A segunda camada da blindagem, nesse sistema multicamadas, é formada por
materiais dicteis (metdlicos ou poliméricos) e tém como funcao absorver, através de sua
deformacao plastica, a energia cinética residual do projétil, dos estilhagos oriundos da
municao e da prépria ceramica. Os materiais mais aplicados para essa finalidade sao a
aramida, o polietileno de ultra alto peso molecular ou compostos de fibras naturais em

matriz polimérica.
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Dependendo do sistema, pode ser aplicada uma terceira camada constituida por
um metal ductil, geralmente uma liga de aluminio, a fim de absorver a energia residual

por meio da sua deformagao plastica (SILVA et al., 2014).

2.3 O Carbeto de Silicio

O carbeto de silicio, também chamado de carborundum, ocorre de forma muito rara
na natureza, na forma do mineral moissanita, que é utilizada exclusivamente no mercado
de joias, tendo sido descoberta por Henry Moissan em 1905 em um meteoro no deserto do
Arizona (NASSAU, 2000; KUKUSHKIN, 2021).

A producao de carbeto de silicio artificial foi patenteada pela primeira vez em
1891 por Edward Acheson. A descoberta ocorreu por acaso, quando ele estudava sintese
de diamantes por meio de argila e carbono. O carbeto de silicio é produzido em grandes
volumes desde o final do século XIX, principalmente para uso como abrasivo. Ha muito
tempo encontra aplicacoes em operacoes de usinagem, moagem, polimento, jateamento
abrasivo e corte a jato d’agua Atualmente, outras aplicagoes se beneficiam de sua alta
dureza, alta condutividade térmica, estabilidade quimica, propriedades semicondutoras,
bem como alta resisténcia ao desgaste e a choques térmicos em temperaturas de até 1500
°C (SILVA et al., 2014; KUKUSHKIN, 2021).

Esse material é empregado em turbinas, sistemas de transferéncia de calor, semi-
condutores, na camada de prote¢ao térmica de naves espaciais, satélites, componentes de

motores, anéis de vedacao, lixas e selos mecanicos, motores automotivos entre diversas

outras aplicagoes (WACHTMAN JR., 1989).

Conforme apresentado na segao 2.2.1, o carbeto de silicio apresenta propriedades que
lhe conferem ampla aplicagdo na confecgao de placas balisticas, que podem ser monoliticas
ou em formato de mosaico (Figura 2.18), stand alone ou conjugadas, cerdmica (tnica
camada) ou em forma de SBM (HU et al., 2017).

()

Figura 2.18 — Placas balisticas cerdmicas de SiC em forma de (1) mosaico e (2) monolitica.

Fonte: Adaptado de Olesen (2019).
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Embora a comercializacdo de placas balisticas de SiC seja muito difundida no
mercado, tanto para blindagem individual quanto para blindagem coletiva, sdo poucas as
empresas que sinterizam as placas de SiC, em virtude dos equipamentos de altos valores
necessarios para isso. Na Tabela 2.6 sao apresentados alguns fabricantes de produtos de
SiC, que sao utilizados como componentes de placas balisticas para blindagem individual.
No Brasil nao existem empresas que fabricam tais componentes, embora seja um dos

principais produtores mundiais da matéria prima.

Tabela 2.6 — Relacao de fabricantes de ceramicas de SiC para placas balisticas.

Produto Processo Fabricante Pais
SICADUR Sinterizacao™® CeramTec Alemanha
CarSIK-GD RBSC Schunk Alemanha

SiSIC RBSC Andy Group China
RSIC Sinterizacao™® Andy Group China
Ceralloy 146 Hot Pressing* Ceradyne Inc./ 3M EUA
Purbide Sinterizac¢ao Morgan Advanced Materials EUA

Forceram RBSC Saint-Gobain S.A. Franca/ India
Hexoloy SA Sinterizagao Saint-Gobain S.A. Franga/ India

Hexaloy CG

* Sinterizacao sem aplicagao de pressao, nao informada se em presenca de fase

liquida ou em estado solido. RBSC — Reaction Bonded Silicon Carbide

O carbeto de silicio é um composto formado por ligagoes predominantemente
covalentes entre silicio e carbono com hibridizacao sp3, presentes em uma razao estequi-
ométrica de 1:1. Como visto na Figura 2.19, o SiC é o nico composto binario sélido
dentro do sistema carbono-silicio. O carater covalente pronunciado pode ser estimado
em aproximadamente 88% e com uma parte iénica de em torno de 12% pela férmula de
Pauling. O ultimo pode ser identificado a partir do espectro de emissao de raios X do Si
na forma de um pequeno deslocamento do dubleto Ka devido a pequena carga positiva
(PRESSER; NICKEL, 2008).
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Figura 2.19 — Diagrama de fases Si-C.

Fonte: Adaptado de Presser e Nickel (2008).

O SiC cristalino pode existir em uma grande variedade de formas polimorficas, ou

politipos, que podem ser divididos em duas classes, a-SiC e SSiC.

A fase [-SiC possui uma estrutura cubica, enquanto a a-SiC é uma designacao

comum a diferentes estruturas nao cibicas, hexagonais e romboédricas. Todas as variedades

de SiC sao formadas por camadas hexagonais de a&tomos de silicio e camadas hexagonais de

atomos de carbono dispostas em varios padroes de empilhamento, que resultam em cada

atomo de silicio sendo cercado tetraedricamente por quatro atomos de carbono (Figura

2.20) e vice-versa, o que pode ser denominado como gaiola tetraédrica.

. Atomos de C

. Atomos de Si

Figura 2.20 — Sitio tetraédrico do SiC, com o dtomo de Si no centro e os atomos de C nos

vértices.
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As variedades polimorficas sdo comumente designadas pela notacao Ramsdell
(RAMSDELL, 1947), que é composta por um nimero e uma letra, que indicam respectiva-
mente o numero de camadas na unidade de repeticao e a simetria da célula cristalografica:
C para cubico, H para hexagonal e R para romboédrico. Na Figura 2.21 sdo apresentados os
politipos mais comuns do SiC. O nimero de camadas dentro de uma unidade de repeticao
¢é mostrado a direita de cada estrutura, apos os colchetes, a distancia entre cada unidade

de repeticao é apresentada na cota a esquerda da estrutura.

Os politipos 2H e 3C possuem denominacgoes especiais, fruto da semelhanca de suas
estruturas cristalinas, respectivamente, com as duas formas minerais do ZnS: a Wurtzita,

de estrutura hexagonal, e a Blenda de Zinco (ou Esfalerita), de estrutura cubica.

15R
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Figura 2.21 — Sequéncia de empilhamento dos politipos mais comuns de SiC.

Fonte: Adaptado de Powell e Rowland (2002).

Pés na forma (-SiC podem ser produzidos em temperatura relativamente baixa,
1500-1600 °C, usando: policarbossilanos e polissiloxanos em reacoes de conversao de
polimero; misturas gasosas de silano, cloreto de hidrogénio, propano e hidrogénio em
reagoes de fase de vapor; ou reducdo carbotérmica de baixa temperatura de silica e
carbono com boro e titdnio como aditivos. A producao de a-SiC é geralmente conduzida
em temperaturas acima de 2500 °C e é mais comumente produzida usando o método
carbotérmico conhecido como processo Acheson. A sintese em fase gasosa também pode ser
usada para produzir a-SiC. Em temperaturas acima de 2000 °C, 5-SiC pode se converter em
a-SiC. Com isso, a fase 3-SiC pode ser caracterizada como uma fase metaestavel em altas
temperaturas (WACHTMAN JR., 1989; LIMA, 2006; SILVA, 2008). Essa transformagao
de fase pode ser catalisada pela presenca de impurezas. As impurezas que apresentam
maiores efeitos sao as do grupo 13, tais como aluminio e boro e as do grupo 14, tais como

nitrogénio e fésforo.

As ceramicas de SiC sao geralmente derivadas de pos de SiC usando varios estagios

de processamento. Como resultado, normalmente esses materiais sdo policristalinos que
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podem consistir de mais de um politipo de SiC e ainda de fases adicionais, fruto dos
aditivos de sinterizagao. Os métodos mais comumente usados para producdo de pecas
cerAmicas de SIC sdo a sinterizagdo sem aplicacdo de pressao (pressureless sintering),
a sinterizagdo por prensagem a quente (hot pressing) e a técnica de ligacao por reacao

(reaction bonding).

Em comparacao com outros materiais ceramicos avancados, tais como a zirconia
(ZrO3), 0 Al,O3 e 0 SizNy, o SiC apresenta uma excelente combinagao de propriedades, como
demonstrado na Tabela 2.7. Verifica-se que o SiC possui alta temperatura de decomposicao,
proxima a da zirconia, propiciando uma alta resisténcia térmica. O SiC apresenta, ainda,
dureza e modulo de elasticidade maiores do que as outras ceramicas e possui baixa massa

especifica, bem similar a do SizNy.

Tabela 2.7 — Propriedades das principais ceramicas avancgadas.

Dureza

Massa vV Limite de Resisténcia a Moébdulo de Tenacidade
Especifica Resisténcia a Compressao Elasticidade a Fratura
3 (GPa) = 1/2
(g/cm?) Flexdo (MPa) (MPa) (GPa) (MPa.m'/?)
AbLO3 3,98 18 — 23 379 3.025 379 5.5
SiC 3.1 20 - 30 260 - 612 3.860 414 44
SisNy (reagao o o _
L 2,5 16 — 20 350 1.030 207 3.3
quimica)
SisNy (prensado ) , )
3.2 18 - 22 650 3.450 310 5,5
a quente)
ZrOs , . ) . 2 ; i
. 5.8 12-15 674 1.725 200 12,1
(tenacificada)
B.C 2.5 25 — 40 235 - 321 2.200 410 - 425 4

Fonte: Adaptado de Askeland e Wright (2023), Karandikar et al. (2009), Silva et al. (2014).

O processamento do SiC tem direta relacao com as propriedades que serao conferidas
ao material. Nas secOes seguintes serao detalhadas as formas de obtencao e conformacao
dos produtos a base de SiC. Na Tabela 2.8 é possivel observar as principais caracteristicas

e processos de fabricacao das ceramicas de SiC de aplicacao balistica.
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Tabela 2.8 — Caracteristicas de algumas ceramicas balisticas comerciais de SiC.

Resist.
. Densidade Dureza eﬂi Processo
Material (@ fermi®) (kg7 2) Flexao *) Vantagens Desvantagens
cm’ mim
& 5 (MPa)
Hexoloy SiC 3,13 1924 380 Al
exoloy Si 38 Alt:
e HK (2 kg) , !
192 : Sem contorno de  temperatura de
Purbide SiC 3,10 HK L(;_kg) 455 SSS erao, baixa. sint.orizagﬁoq
: porosidade crescimento de
MTC SSS SiC 3,13 12209 351 ra
7 SSS sicC i 210
! : HK (2 ke) ’ E
) 1873 Baixa 2
MTC LPS SiC 324 HE (2 ke} 372 t e Oxidos nos
2 kg , ! atura,
S LPS eniperf\. e contornos de
. ) 1828 o graos finos, N
Ekastic-T 3,25 612 X K 2raos
HK (2 kg) baixa porosidade
2300 Baixa Limitagdo d
2: imitacao de
Ceralloy SiC 3.20 . 634 HP temperatura, ) G0 ae
HV (0,3 kg) . . formato
baixa porosidade
1757
SSC-702 3.02 o 260
HK (0.5 kg)
1332 Baixa
SSC-802 3,03 S foke) 260 t ‘D‘t‘
2 kg emperatura, )
= RB : Silicio residual
) 1536 estruturas
SSC-902 3512 . 260
HK (2 kg) complexas
F 2,85 1100 125
orceram 8F 25
’ HK (2 kg)
(*) Sinterizagio em estado solido (SSS), Sinterizacao em fase liquida (LPS), Hot Pressing (HP), Reaction Bonding
(RB).

Fonte: Adaptado de Karandikar et al. (2009), Silva et al. (2014).

2.4 Processamento do SiC

2.4.1 Ligacao por Reacao

A produgéo de pecas de SiC por ligagao por reagao (RBSC - Reaction Bonded Silicon
Carbide) se destaca entre outros processos de fabricagdo pela reducdo da temperatura
e do tempo de sinterizacao e por nao necessitar de pos submicrométricos e com pureza
elevada, como nos processos de sinterizacao, além de produzir pecas com boa resisténcia
mecanica, boa tenacidade a fratura, elevada condutividade térmica e alta resisténcia ao
choque térmico (SILVA, 2008).

A técnica foi desenvolvida por Popper em 1950 para aplicacdo como material de
revestimento para combustiveis nucleares (PAUL, 1966). E um processo relativamente
simples que ndo requer graos muito finos de SiC, dispensando a etapa de moagem (WA-
CHTMAN JR., 1989). De forma geral, o processo consiste em misturar SiC e carbono
formando um corpo poroso. Em seguida, a mistura é aquecida em contato com silicio
fundido. Desta forma, uma reacao ocorre entre Si + C formando uma fase 5-SiC secundaria,
a qual se liga aos graos de SiC originais para produzir um corpo com densidade perto da
densidade tedrica do SiC, como pode ser observado na Figura 2.22 (SILVA, 2008).
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Figura 2.22 — Ligacao por reagao de SiC.
Fonte: Silva (2008).

Na Figura 2.23 é mostrada a micrografia de um material tipo RBSC. E interessante
observar que em um mesmo componente podem existir diversas fases diferentes, como:
graos iniciais de SiC, o novo SiC formado, carbono ou grafite nao reagido, silicio residual e

poros que nao foram preenchidos pelo silicio liquido (SILVA, 2008).

Figura 2.23 — Micrografia em MEV de um componente fabricado por ligagdo por reacao
(reaction bonding).

Fonte: Silva (2008).

A fase de carbeto de silicio inicial, que é usado como carga inerte, pode consistir em
qualquer politipo, tais como alfa ou beta e qualquer tamanho ou combinacao de tamanho
de particulas. O tamanho de particula tipico esta na faixa de aproximadamente 5 a 100
pm e a resisténcia do material final é inversamente proporcional ao tamanho de grao, como
observado para a maioria das ceramicas. Geralmente sao usadas fragoes grosseiras por
razoes econémicas (WACHTMAN JR., 1989).

As propriedades da pré-forma da mistura de carbono com carbeto de silicio, como
tamanho e volume do poro, tamanho da particula de carbono, o processo de infiltracao
de silicio e a reacdo quimica para formar SiC sdo criticos e determinam a microestrutura
final do produto (SILVA, 2008). A reagao quimica entre o carbono e o silicio adiciona

complexidade ao processo de infiltracao.
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A andlise completa do processo é muito complexa por causa das interagoes nao
lineares entre fendmenos em macro e microescala. Os fendmenos em microescala, como
reagao C-Si (reagdo exotérmica) e o fenémeno de transporte de energia e massa, irdo deter-
minar as caracteristicas do fluxo dentro de um poro individualmente. Ja na macroescala,
as interagoes entre os poros vizinhos determinam a estabilidade da frente de infiltracao e,

consequentemente, a microestrutura do compdsito e as taxas globais de infiltracao/reagéo
e conversao do SiC (SANGSUWAN et al., 2001).

A reacao entre o silicio infiltrante e o carbono resulta em redugao do tamanho
de poro (hd um aumento de aproximadamente 58% em volume quando um mol de C
reage para formar um mol de SiC), isto reduz a permeabilidade da pré-forma, reduzindo
a velocidade de infiltragaio (WANG; TAN; JIANG, 2004; SANGSUWAN et al., 2001).
Sendo assim, para pré-formas com tamanho de poro inicial pequeno, a infiltracao de Si ira
parar prematuramente, resultando em infiltracao incompleta e componente final com alta
porosidade. Este fenomeno é chamado de “chocking off” de infiltracao. Se o tamanho de
poro das pré-formas for grande e de alta porosidade, estas serao infiltradas totalmente,
mas silicio residual permanecera no componente, com efeitos deletérios as aplicagoes em

alta temperatura (WANG; TAN; JIANG, 2004; SANGSUWAN et al., 2001).

As tensoes devidas aos gradientes térmicos severos resultantes da reacao exotérmica
causam trincas e a tensao residual devida a mudanca de volume/mecanismo de resfriamento
podera ter efeitos deletérios sobre a tenacidade do material. Foi observado que temperaturas
tao altas quanto 1900 °C podem ser geradas durante a reagdo exotérmica entre silicio e
carbono causando fraturas ocasionais (WACHTMAN JR., 1989).

Taylor (1965) foi o primeiro a patentear o processo, onde o SiC granular foi
misturado a um ligante temporario (resina termofixa ou termoplastica), o qual age também
como fonte de carbono. O ligante temporario é usado para dar resisténcia mecanica ao
corpo verde de carbeto de silicio durante a operacao de prensagem a frio. Quando o
componente é queimado, o ligante se decompoe e o carbono reveste os graos de carbeto de
silicio. Uma vez que um corpo de estrutura porosa é obtido, a etapa seguinte consiste em

preencher os poros com carbono adicional.

Outro desenvolvimento deste tema foi realizado pela empresa GE (General Electric)
onde ocorre a reacao de Si em pré-formas de fibras de carbono, fabricando um compésito
de fibras de SiC na matriz de silicio (WANG; TAN; JIANG, 2004; SCAFE et al., 1996;
NIE et al., 2009).

Atualmente, existem estudos de uma variagao do processo de ligacao por reagao, que
estd sendo denominado de conformagao por reacao (reaction-formed). A maior diferenga
entre estes métodos é que um material nao particulado é processado para obter a forma
de um corpo poroso. O corpo é feito de um polimero liquido de baixa viscosidade, o

qual é convertido em um esqueleto de carbono puro, com porosidade controlada apds
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polimerizacao e pirélise. Subsequentemente, o esqueleto é colocado para reagir com Si
para formar SiC (WANG; TAN; JIANG, 2004). Uma outra variagdo é o compdsito Si/SiC
biomorfico, produzido através de infiltragao reativa de Si liquido em moldes porosos de
C obtidos pela pirdlise da madeira. Esta é uma rota de baixo custo, taxa de sintese alta,
componentes com baixa contracao, producao de formas complexas e mudanca de volume

insignificante durante a infiltragao e reagdo (PRESAS et al., 2005).

O compésito SiC-Si derivado de um processo de ligacao por reagao praticamente nao
tem encolhimento, pois a consolidacao é obtida por infiltracao e reacao de silicio, em vez da
sinterizagao classica. Isto permite a fabricacdo de componentes de alta precisdao com uma
rigidez muito elevada para a industria eletronica, por exemplo. Esse processo é amplamente
utilizado para a fabricacao de placas balisticas, conforme apresentado nas Tabelas 2.6 e
2.7, tendo as vantagens de nao serem necessarios fornos para atingir a temperatura de
sinterizacao do SiC e a possibilidade de conformagao de placas monoliticas (Figura 2.24),
geralmente de 10 x 12 polegadas e eventualmente com algum grau de curvatura para

melhorar o ajuste anatémico ao usuario.

Figura 2.24 — Placas balisticas de SiC monoliticas fabricadas por RBSC.
Fonte: Schunk Carbon Technology (2023).

2.4.2 Deposicao Quimica a Vapor

A deposigdo quimica a partir de fase vapor (CVD - Chemical Vapor Deposition) é
basicamente a formacao de uma pelicula nao volatil sélida sobre um substrato por meio
de reacoes quimicas envolvendo uma fase vapor. A sua produc¢ao envolve uma série de

reacoes em fase vapor e reagoes de superficie.

A dindmica dos fluidos inerentes ao processo é bastante complexa, em funcao das
variagoes de temperatura e pressao até as reagoes de deposicao ocorrerem efetivamente.
Estas reacoes comecam a acontecer ainda na fase vapor, com o precursor reagindo entre
si, ocorrendo uma precipitacao, pois é um processo dindmico. Como resultado, a cinética
da reacao sofre efeito de muitos fatores: velocidade do gas de arraste, temperaturas do
gas e da superficie do substrato, concentracao do precursor na fase gasosa, cinética das

reagoes de superficie, fendmenos de transporte de massa e a pressao do sistema (JONES;
HITCHMAN, 2009).



Capitulo 2. Revisao Bibliogrifica 61

No caso do SiC, o precursor mais utilizado é o CH3SiCls, que resulta em um produto
de alta pureza, sendo normalmente utilizado na producgao de filmes e recobrimentos
semicondutores (PEDERSEN et al., 2012). Usualmente ¢ utilizado também para fins
académicos, ou bem especificos, como producao de espelhos para lasers de alta energia,
telescopios astronomicos e satélites meteorolégicos, pois resulta em um produto com um
alto grau de acabamento superficial (LIMA, 2006). Na Figura 2.25 (PEDERSEN et al.,

2012) tem-se a representacao esquematica do reator para CVD.

Susceptor

Bomba

Substrato

! s

Purificador

Figura 2.25 — Representacao esquematica do reator CVD.

Fonte: Adaptado de Pedersen et al. (2012).

Na Figura 2.26 é mostrada a micrografia obtida por MEV da secéo transversal de

um filme espesso de SiC obtido por CVD por meio do precursor trimetilsilano (C3HyoSi),
sobre uma camada de Si (MADAPURA; STECKL; LOBODA, 1999).

Figura 2.26 — Imagem em MEV da se¢ao transversal de SiC depositado por CVD sobre Si.
Fonte: Adaptado de Madapura, Steckl e Loboda (1999).
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2.4.3 Meétodo de Conversao Polimérica

O método de conversao polimérica (PDC — Polymer-Derived Ceramic) é baseado em
reacoes entre cadeias de polimeros. O desenvolvimento de produtos cerdmicos a partir de
precursores poliméricos teve inicio nos anos 60, mas foi em 1975 que se conseguiu produzir
fibras de SiC pela conversao quimica de polimeros organometélicos (policarbosilanoso e
polissilano) (LIMA, 2006). Na Figura 2.27 (BELTRAO, 2011) estao ilustrados os principais

precursores usados para produgao de SiC por esta técnica e as suas respectivas composi¢oes

quimicas.
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Figura 2.27 — Principais precursores do SiC via conversao polimérica.

Fonte: Beltrao (2011).

Em relacdo a esta técnica, chama a atencao o fato de ser possivel sintetizar
materiais de diversas formas (possibilidade de obtencao de filmes e fibras) e associa-se a
isto a utilizagdo de baixas temperaturas, o que diminui o custo do processo (BELTRAO,
2011).

Na FIG. 2.28 é possivel observar o compésito SiCf/SiC, onde a pré-forma foi
formada pelas fibras de SiC (SiCf) e a matriz foi formada a partir de uma solugao de
xileno com 50% em peso de policarbosilano, que passou pelo processo de pirdlise em 1300
°C para formar o PDC-SIC (matriz). E possivel observar na interface entre a matriz e
as fibras, um pequeno percentual de pirocarbono (PyC), que nao sofreu transformagao
(WANG et al., 2020).
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Figura 2.28 — Imagens de SEM do (a) Compésito SiCf/SiC, com matriz obtida por PDC
e (b) aumento na interface do compésito.

Fonte: Wang et al. (2020).

2.5 Conformacao do SiC

2.5.1 Prensagem Uniaxial a Frio

A prensagem uniaxial consiste na aplicagao de esforcos no sentido longitudinal a
partir de matriz e puncao rigidos, sendo utilizada para conformacao de geometrias em que
nao haja relevo superficial nas superficies paralelas ao eixo. Se a peca for simples e de
pequena espessura (< 5 mm) é possivel usar um molde de ac¢ao simples. Por outro lado,
se possuir formas complexas ou maior espessura recomenda-se a matriz de dupla acao
para maior uniformidade. Ambos os meios de prensagem sao ilustrados na Figura 2.29(a)
(ALBERO, 2000). Entretanto, esta rota de compactagao introduz defeitos decorrentes do
atrito gerado entre as particulas, e entre estas e a superficie da matriz. O atrito impede a
distribuicao uniforme da tensdo de compressao e induz a um gradiente de densidade no
corpo verde (REED, 1995; ALBERO, 2000), visto na Figura 2.29(b).
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(a) Efeito simples (b) Efeito duplo

Figura 2.29 — Prensagem uniaxial a frio de agdo (a) simples e (b) dupla.

Fonte: Wang et al. (2020).

2.5.2 Prensagem lsostatica a Frio

A maior limitacao da prensagem uniaxial é pelo fato da pressdao nao ser aplicada
de forma uniforme ao longo de toda a massa de pd, o que acaba resultando em variagoes
de densidade no interior da peca prensada. Ja a prensagem isostatica ocorre em um
molde flexivel sobre o qual um fluido pressurizado aplica a pressao de compactacao
uniformemente por todas as diregoes, conforme o esquema da Figura 2.30. Essa prensagem
pode ser utilizada, ainda, como complemento da prensagem uniaxial. Na prensagem de
um po6 de SiC comercial com d50 de 0,5 pum, esta etapa foi capaz de corrigir os defeitos

estruturais introduzidos na prensagem uniaxial (WANG et al., 2022).

Dependendo das dimensoes do componente pretendido, do nivel de sofisticacao
ou de requisitos de produgao, dois tipos de processos podem ser utilizados: o processo
dry bag e o processo wet bag. No processo dry bag, conforme Figura 2.30(a), o operador
do equipamento nao entra em contato com o fluido, pois o molde é integrado ao vaso
de pressao e neste caso a tampa do molde é a propria tampa do vaso, ja no processo
wet bag, conforme Figura 2.30(b), o molde contendo o pé é introduzido no interior do
vaso de pressao da prensa, e o operador tem contato com o fluido em cada alimentacio e
extracao do compacto dos moldes, sendo apropriado para pecas maiores, com baixas taxas
de producao (CANTO et al., 2004).
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Figura 2.30 — Processo de prensagem a frio: (a) dry bag e (b) wet bag.
Fonte: Canto et al. (2004).

2.6 Mecanismos de Sinterizacado

A sinterizagdo é um processo termicamente ativado de natureza fisica, em que
um conjunto de particulas inicialmente em contato mutuo adquire resisténcia mecanica
pela aproximacao de seus centros geométricos. Neste processo, um corpo verde ceramico
transforma-se em uma peca sélida integra mediante aquecimento a uma temperatura
especifica, geralmente em torno de 80% da temperatura absoluta de fusao (SILVA; J UNIOR,
1998). E comum que o corpo sinterizado sofra retracao e densificagio. Porém, hé casos
em que se deseja que o produto final seja altamente poroso, como em catalisadores, filtro
para gases aquecidos e metal fundido, queimadores de gas e pecas estruturais leves para

aplicagoes em altas temperaturas.

A forca motriz para a sinterizacdo estda na diminui¢do da energia livre do sistema
relacionada ao decréscimo do excesso de energia associada as superficies sélido/géas. Isto
pode ocorrer pela reducao da area superficial total pelo aumento do tamanho médio
das particulas (“coarsening”), ilustrado na Figura 2.31, e pela eliminacao das interfaces
sélido/gés e criagao de dreas de contornos de grao (interfaces sélido/sélido), seguido de
densificagao e crescimento de grao. Se o processo de densificagao prevalecer, haverd a

aniquilacdo dos poros e retragdo do corpo (BARSOUM, 2019).
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Figura 2.31 — Esquema de redugdo da energia superficial de particulas: (a) Densifica¢ao
seguida por crescimento de grao; (b) Crescimento de particulas (“coarse-
ning”).

Fonte: Lima (2006).

2.6.1 Sinterizacao em Fase Sélida

Na sinterizagao por fase sélida (SSS - Solid State Sintering) a densificacao dos pds
ocorre por meio de mecanismos de difusao em fase sélida sem formacao de fase liquida,
ocasionando a alteracao da forma das particulas, que esta esquematizada nas Figuras
2.32 e 2.33 (BARSOUM, 2019). O processo pode ser dividido em trés estdgios. No estagio
inicial, aumenta-se a aderéncia entre as particulas e promove-se o crescimento dos pescocos.
O estagio intermediario é caracterizado pela maior diminui¢ao da porosidade, pois os
pescocos tornam-se grandes e os poros mudam de forma. No estégio final existe a migracao

dos contornos de graos e a presenga de poros isolados (BARSOUM, 2019).

Ha outras maneiras de transporte de matéria, algumas até mais eficientes, porque
envolvem transporte de particulas inteiras, como rotacao e deslocamento de particulas e
pela difusao atoémica. Independentemente de quais sao os mecanismos atuantes, rigidez
e densificacdo sdo obtidas basicamente pelo melhor empacotamento de matéria, que
é associado ao aumento da drea superficial entre as particulas (BRITO; MEDEIROS;
LOURENCO, 2007). No SiC, sem o auxilio da pressao, a sinterizagdo em estado solido
ocorre em temperaturas entre 2000 e 2200 °C com tempos superiores a 60 min (LIMA,
2006).
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Sinterizacao em estado sdlido

Figura 2.32 — Sinterizacao em estado sélido.

Fonte: Lima (2006).
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Figura 2.33 — Representacao esquemdtica da sinterizagdo por fase sélida: (a) contato
tangencial entre as particulas; (b) estdgio inicial; (c) estdgio intermediério;
(d) estédgio final.

Fonte: Barsoum (2019).

2.6.2 Sinterizacao em Fase Liquida

A sinterizacao em presenca de fase liquida acontece devido a formagao de um

liquido, normalmente proveniente da fusdo de um aditivo na temperatura de sinterizagao

(LIMA, 2006).
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A ocorréncia deste liquido caracteriza maior diferenca entre os dois tipos basicos
de sinterizacao, e tem papel decisivo na determinagao dos mecanismos de sinterizacao e no
aspecto final da estrutura sinterizada (DRESCH et al., 2021).

A industria explora muito este processo, ja que ele oferece trés vantagens principais
sobre a sinterizacao no estado solido: ¢ muito mais rapido, é mais econémico, por nao
serem necessarias temperaturas tao altas quanto na SSS, e a sua densificagdao tende a
ser mais uniforme. Para que essa forma de sinterizagao ocorra, é necessario que a fase
solida tenha bastante solubilidade na fase liquida e que esta molhe completamente a
fase sélida. A combinacao desses fatores resulta em 3 estagios: rearranjo de particulas,
solugao-reprecipitagao e sinterizacao em estado sélido, como mostrado na Figura 2.34
(BARSOUM, 2019).

O rearranjo de particulas é ocasionado pelo preenchimento dos poros com a fase
liquida. Uma densidade préxima a 100% pode ser alcancada caso o liquido flua facilmente

e preencha os poros.

Nos pontos de contato entre as particulas ocorre um aumento de potencial quimico
dos atomos em relagao as areas sem contato. Esta condicao favorece a dissolugao de atomos
nos pontos em contato e sua reprecipitacao longe desta area, ocorrendo assim o segundo

estagio, com contracao e densificagao

Ao final deste estagio resulta a formacao de um esqueleto rigido e neste momento

inicia-se a sinterizagao em estado soélido, resultando em grande diminuicao das taxas de

contracao e densificacdio (BARSOUM, 2019).

$2cs m foog ) R

Sinterizacao em fase liquida

Figura 2.34 — Sinterizacao com presenga de fase liquida.

Fonte: Lima (2006).

2.7 Meétodos de Sinterizacao

2.7.1 Prensagem a Quente Uniaxial ou Isostatica

Esta técnica alia os principais fatores termodinamicos para a ocorréncia da sinte-
rizagao: temperatura e pressao. O transporte de massa ¢é favorecido pela temperatura e

pela aplicacao conjunta de pressao, intensificado pela deformacao plastica e pelo desloca-
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mento de particulas. Recomenda-se este método para cerdamicas covalentes e para garantir
o completo fechamento de porosidades (SILVA; JUNIOR, 1998; BRITO; MEDEIROS;
LOURENCO, 2007).

A aplicagao de tensao pode ser uniaxial (HP — “Hot Pressing”) ou isostatica (HIP
— “Hot Isostatic Pressing”). O processo HP é constituido por uma prensa acoplada a um
forno, onde todo o conjunto é exposto a temperatura e protegido por gas inerte. Uma
grande desvantagem desse processo ¢ a dificuldade de se obter geometrias complexas, pela
limitacao do formato das matrizes, o que pode impactar também na produtividade das
pecas, se comparado a processos convencionais, como SSS, LPS e RBSC. Na Figura 2.35 é

possivel observar o mecanismo de funcionamento do HP.

No método HIP, o elemento de aquecimento é acondicionado dentro de um vaso de
pressao e a pressao de compactacao é estabelecida pela pressurizagao de um gés inerte,
causando uma prensagem equalizada (SILVA; J UNIOR, 1998). E possivel a fabricacao de
pecas de geometrias complexas, em fungao da flexibilidade de formato de matrizes, uma
vez que a pressao nao é mais exercida por um pistdao como no HP, mas sim, pela acao

isostatica de gases.
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Figura 2.35 — Forno de prensagem a quente: (a) HP e (b) HIP.
Fonte: Santos (2003).

2.7.2 Sinterizacdo em Forno Resistivo

A técnica de sinterizagao em forno resistivo é altamente empregada no processa-
mento de materiais ceramicos, tendo como principal varidvel o controle da temperatura.
Elementos de aquecimento, frequentemente fabricados a partir de carboneto de silicio,

molibdénio ou grafite, sdo responsaveis pela geracao de calor necessario para a sinterizacao
(RAHAMAN, 2017).

O funcionamento é baseado no efeito Joule, onde uma corrente elétrica passa pelos

elementos de aquecimento, resultando em geracao de calor. Este calor é entao transmitido
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para a camara de sinterizacao, aumentando a temperatura até o ponto em que o material

comeca a sinterizar (KINGERY; BOWEN; UHLMANN;, 1976).

A capacidade de processar varias amostras simultaneamente confere a esta técnica
uma maior homogeneidade no processo de sinterizagao. Além disso, é possivel ajustar a
atmosfera na camara de sinterizacao, permitindo a flexibilidade necessaria para processar
diferentes tipos de ceramicas. Taxas de aquecimento e resfriamento mais lentas sao
empregadas para minimizar os efeitos da inércia térmica, frequentemente presente em

fornos deste tipo (GERMAN, 1996).

Em materiais ceramicos, como 6xidos, carbetos e nitretos, o forno resistivo apresenta
um amplo espectro de possibilidades. O controle da atmosfera é especialmente relevante
para materiais que podem sofrer oxidacao ou outras reagoes quimicas durante a sinterizagao.
Essa técnica é comumente utilizada nos processos de sinterizacao sem aplicacao de pressao,
como ¢é o caso do material desenvolvido neste trabalho (KINGERY; BOWEN; UHLMANN;,
1976).

A técnica possui algumas limita¢oes, como o tempo de processamento, influenciado
pela inércia térmica do forno. Outro aspecto que demanda atencao é a necessidade de
sistemas especializados para manutencao de uma atmosfera controlada durante o processo.
A uniformidade da temperatura dentro da cdmara também pode ser uma variavel critica,

especialmente para amostras de maiores dimensoes.

2.7.3 Sinterizacdo Via Formac3do de Plasma por Centelhamento

A sinterizacao por centelha de plasma, que também é chamada de sinterizagdo por
plasma pulsado, fruto do termo SPS (“Spark Plasma Sintering”) ou FAST (Field Assisted
Sintering Technology), é uma técnica relativamente nova para a sinterizagdo de materiais
ceramicos. A configuragdo basica de um tipico sistema SPS/FAST é demonstrada na

Figura 2.36 (AALUND, 2010).

Este processo permite a utilizacdo de tempos menores de sinterizagao, além de
produzir densificacao com pequeno crescimento de graos (GANGULY et al., 2011). Neste
método, o pé é prensado e aquecido simultaneamente com altas taxas de aquecimento por
pulsos elétricos. Uma limitacao desta técnica é que a forma do produto final é definida pelo

molde de grafite onde o p6 é processado que tipicamente possui uma simetria cilindrica
(ABREU; SKURY, 2015).

De forma geral, o processo ¢ eficiente termicamente devido ao aquecimento direto
do molde e do pé a ser sinterizado pela passagem de altas correntes pelo pé e/ou pelo
aquecimento indireto do p6 por meio do aquecimento do molde pela passagem de corrente.
O processo de SPS/FAST oferece vantagens em relacao aos demais processos de sinterizagao,

tais como velocidade e reprodutibilidade (ABREU; SKURY, 2015). Para sinterizar o SIC
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por SPS/FAST sao necessarios alguns minutos, enquanto nos fornos resistivos a amostra
deve permanecer por horas aquecendo e resfriando (LIMA, 2006; MIRANZO et al., 2013).

Heydarian et al. (2019) produziram pela primeira vez um nanocompésito de SiC-Si
por SPS/FAST conseguindo resultados étimos de tenacidade a fratura e dureza, além de
um aumento da densidade relativa de 83% para 99%, utilizando a temperatura de 1700

°C, com patamar de 10 min, 70 MPa de pressao e adicao de 20% de Si.
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Figura 2.36 — Configuracao de um sistema de SPS.
Fonte: Aalund (2010).

2.7.4 Sinterizacao do SiC

O SiC, por ser um sélido majoritariamente covalente, oferece dificuldades para ser
sinterizado em estado sélido, em razao do seu baixo valor de coeficiente de autodifusao.
Torna-se necessario o uso de aditivos de sinterizacao para obter-se a sinterizacao por fase
liquida (WANG et al., 2022).

Com o aumento do uso de ceramicas de SiC, diversas pesquisas tém sido feitas para
melhorar a densificacao deste material durante a sinterizacao. O emprego de aditivos para
sinterizagao do Carbeto de Silicio comegou, segundo Prochazka, com Alliegro 1958, que usou
pequenas quantidades de aluminio, boro e ferro como aditivo para reduzir a temperatura
e a pressao utilizadas durante a sinterizagdo via prensagem a quente (PROCHAZKA,
1975). Posteriormente, em 1973, Prochazka verificou experimentalmente que a pressao de

sinterizagao de ceramicas de SiC podem ser reduzidas com a adi¢ao de boro e carbono.
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Com o uso de pdés muito finos de SiC, e com esses aditivos, tornou-se possivel

uma alta densificagdo do material, sem aplicacdo de pressao, utilizando sinterizagao em

atmosfera de argonio em 2100 °C (PROCHAZKA, 1975).

O objetivo dos aditivos de sinterizacao ¢ facilitar as reacdes quimicas dos pods
durante a sinterizagao e constituir a fase liquida. O liquido formado durante a sinterizagao
deve escoar entre os contornos de grao, em funcdo da capilaridade, facilitando um melhor
rearranjo das particulas sélidas e com isso aumentando a densificagio (HWANG et al.,

2006).

Na Tabela 2.9 sdo apresentados alguns aditivos de sinterizacao do SiC referidos na
literatura com os respectivos percentuais de adigao, condigoes de sinterizacao e densidades

relativas obtidas.

Tabela 2.9 — Aditivos de sinterizacao do SiC.

Condigoes de sinterizagao

Aditivos de L. (tipo, temperatura de . .
. . - Adicgao i . ~ - Densidade relativa
sinterizagao sinterizagio, pressio e
patamar)

Prensagem a quente, 1900 °C, 30

Si 25% volume ° ' ' 99%

o ¢ MPa, 30 min ‘

Si 20% volume SPS. 1700 °C, 70 MPa, 10 min 99%
Prensagem a quente, 1700 °C, 60

ALSIC, 10% massa N L e “ xS 99%

MPa, 2 horas

B-C 0,9% massa Sem pressao, 2100 °C 96%

B.C-C 1,5% massa Sem pressao, 1950 °C, 15 minutos 99%

AlLOs-Y203 10% massa Sem pressao, 1950 °C, 1 hora 97%

AlOs- Y203 10% massa Sem pressao, 2100 °C, 30 min 99%
Prensagem a quente, 1800 °C, 20

AlLO3Y203 10% massa & 1 o ’ 94%

MPa, 2 horas
ZrB2- AlbOsY20s 15% massa Sem pressao, 1950 °C, 15 min 93.3%
] - Prensagem a quente, 1800 °C, 25 ‘
CaO- ALOsY20s 10% massa A d “ P 97%

MPa, 1 hora
Prensagem a quente, 1750 °C, 30
MgO-AlLOsY»0; 12% massa i B, S0 ' 98%
MPa, 3 horas
Prensagem a quente, 1800 °C, 25
MPa, 30 min

MgO-AlOs-Y20s 10% massa Sem pressao, 1930 °C, 1 hora 98,4%

MgO-AlLOsY»0; 9% massa 98%

Fonte: Adaptado de Lima (2006).

Os aditivos mais usados tem sido a mistura de 6xidos Al,O3 e Y203 (Figura 2.37)
e combinacoes entre eles e 0xidos de terras raras. A fase liquida intergranular formada no
momento da sinterizacdao influencia fortemente as propriedades fisicas finais da ceramica
sinterizada (SCITT; BELLOSI, 2000). Esse é o aditivo mais utilizado no mercado, visto que

sao obtidas excelentes propriedades mecéanicas sem a necessidade de aplicacao de pressao.

Flinders et al. (2005) estudaram a adigao ao SiC de Al - B — C e Al;O3 — Y103,
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ambos na producao de sinterizados em presenca de fase liquida e prensados a quente em
comparacao ao SiC sinterizado em estado sélido também prensado a quente, para aplicagao
balistica. Os materiais sinterizados em presenga de fase liquida alcangaram valores de
tenacidade a fratura superiores aos sinterizados em estado sélido, motivados pelos graos
menores e pelo modo de fratura intergranular. Por outro lado, os materiais sinterizados em
estado so6lido apresentaram maiores tamanhos de graos e maior dureza, alcancando melhor
desempenho nos ensaios balisticos de V50 e profundidade a penetragao para a municao
7,62 mm x 51 mm (M93).

O uso de aditivos 6xidos pode provocar efeitos indesejados, pois sua reacao quimica
com o SiC pode formar compostos volateis, que com a diminuicdo da massa podem afetar
a densificagdo (WANG et al., 2022).

SiC  T=1673K

SiC+Y,0,
+YAM+C
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Figura 2.37 — Diagrama da adigdo de Al;O3-Y503 em SiC.
Fonte: Neher et al. (2011).

2.8 O Silicio

O silicio é um dos elementos mais abundantes da crosta terrestre, constituindo
aproximadamente 27,7% de sua composicao. Na sua forma mais pura, o silicio apresenta-se
como um sélido cinza-escuro com um brilho metalico e exibe propriedades de semicondutor.

Esta forma do elemento é frequentemente denominada "silicio metalico'e sua estrutura
cristalina é analoga a do diamante (MORI; SANTOS; SOBRAL, 2007).

O silicio metalico possui aplicabilidades notaveis, sobretudo na indtstria eletronica e
fotovoltaica. E frequentemente empregado como material base na fabricacao de dispositivos
semicondutores, células solares e em diversas outras aplicagoes que requerem alta pureza

e propriedades eletronicas especificas. O processo de obtencao de silicio de alta pureza,
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geralmente chamado de "refino", é crucial para essas aplicacoes e envolve técnicas complexas
como a deposi¢ao quimica em fase de vapor (CVD) ou o método de fusao por zona. Na
natureza, o silicio ocorre primariamente em forma combinada, sendo um componente
essencial de uma vasta gama de minerais. Na sua forma oxidada (silica), é empregado
na fabricacao de materiais refratarios e, quando adicionado ao cimento, é utilizado na
producao de tijolos e diferentes tipos de concretos. O d¢xido de silicio também é crucial na
fabricacao de vidros especiais, como os boro-silicatos (tipo Pyrex®), além de ser utilizado
em esmaltes, vernizes especiais e diversas ceramicas (MORI; SANTOS; SOBRAL, 2007).

Compostos de silicio também podem ser encontrados em aguas naturais, na atmos-
fera (na forma de poeira), em diversas espécies de plantas e nos tecidos e fluidos de alguns
animais. O quartzo, uma das formas cristalinas do 6xido de silicio, é particularmente
notavel por suas propriedades piezoelétricas, sendo amplamente empregado em dispositivos
como radares, isqueiros "sem pedra'e relogios (MORI; SANTOS; SOBRAL, 2007).

O Brasil é um dos principais produtores globais de silicio metélico, a partir de suas
reservas significativas de quartzo, especialmente nos estados de Goias, Minas Gerais e
Bahia. A producao de ligas de silicio no pais abastece diversos setores industriais, com

destaque para a metalurgia.

Em virtude de sua singular estrutura eletronica, o silicio metalico desempenha um
papel crucial em diversas industrias. Em particular, ele é empregado como semicondutor
na industria eletronica, e na metalurgia serve como um eficaz agente redutor na fabricacao
de ligas como acos, latdes e bronzes. E importante ressaltar que é justamente essa forma
metalica do silicio que constitui o foco do presente estudo, devido a sua aplicabilidade como
aditivo no processo de sinterizagdo do carbeto de silicio (SiC). O silicio metalico possui
uma temperatura de fusao de 1414 °C e um ponto de ebuli¢ao de 3265 °C, propriedades
que tornam esse elemento particularmente interessante para diversas aplicacoes de alta

temperatura.

Na literatura encontra-se o Si metalico como aditivo de sinterizagao do SiC nos
processos SPS, HP e RBSC. Na Tabela 2.9 é possivel observar os percentuais aditivados e

as temperaturas de sinterizagao utilizadas por diversos autores.

Zhang, Marino e Ferraris (1994) realizaram o estudo com a adigdo de Si metélico
com percentuais de 5% e 25% em volume (%vol) para sinterizagdo de SiC no processo hot
pressing. Para a adigao de 25%vol de Si, também fizeram com e sem a adi¢ao de 10%vol
de carbeto de tungsténio (WC). Foram utilizadas temperaturas entre 1750 °C e 1900 °C,
abaixo das tradicionalmente utilizadas nesse processo. A pressao foi de 30 MPa. Os autores
concluiram que adigoes de 25%vol de Si foram mais efetivas do que as adi¢oes de 5%vol.
Embora ambas tenham apresentado densidades relativas semelhantes, em torno de 99%, a
resisténcia a flexao da peca aditivada de 25%vol de Si alcancou 961 MPa enquanto a da

peca com 5%vol de Si se limitou a 636 MPa. Os resultados da peca com a adicao de 25%vol
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de Si e 10%vol WC foram ligeiramente superiores do que a peca sem WC, atingindo a
densidade relativa de 99,32% e resisténcia a flexdo de 1017 MPa.

Os autores fizeram a comparacao entre a microestrutura do material sinterizado
por HP com resultados de materiais fabricados por RBSC com 33% de presenca de Si
residual. Enquanto na amostra fabricada por RBSC sao apresentadas regides com grandes
concentragoes de Si e outras de SiC, com formato irregular das particulas, a distribuicao
nas amostras sinterizadas por HP é homogénea, com particulas de pequeno tamanho de

SiC rodeadas por Si, mas sem indicativo de heterogeneidades.

Embora o trabalho de Zhang, Marino e Ferraris (1994) tenha apresentado uma
solucao promissora para a sinterizagao do SiC, na literatura nao foram observadas outras

tentativas utilizando esse processo com a adigao de Si.

Heydarian et al. (2019) produziram pela primeira vez um nanocompoésito de SiC-Si
por SPS, obtendo elevados valores de tenacidade a fratura e dureza. Os pesquisadores
variaram a adicao de Si entre 15% vol e 25%vol, e as condicoes de sinterizacao para
1600 °C e 1700 °C, 5 e 10 min de patamar e 50 e 70 MPa de pressao. Eles chegaram a
conclusao que na sinterizagao realizada na temperatura de 1700 °C, por 10 min e 70 MPa,
a densidade relativa do compdsito atingiu quase 100%. O aumento do teor de Si melhorou
a densidade relativa devido a presenca de aglutinante entre as particulas de SiC. A dureza
e a tenacidade a fratura aumentaram com o aumento dos parametros de temperatura,
tempo e pressao aplicada no processo por SPS, ocasionando na diminui¢cdo da porosidade.

A resisténcia a fratura aumentou a medida que o teor de Si aumentou.

Em outra pesquisa (HEYDARIAN; SAJJADI; JOHNSSON, 2020) realizaram
estudo sobre a sinterizacao do compésito SiC-Si utilizando a técnica SPS variando o
tamanho de particula do SiC entre 25 um, 80 nm e 45 nm, e usando 20%vol de Si com
tamanho de particula < 3 pm. As condi¢oes de SPS utilizadas foram de 1700 °C, 10
min de patamar e pressao de 75 MPa. Os autores concluiram que, devido a completa
densificacdo do compdsito com tamanho de particula de SiC de 80 nm, este apresentou
resultados de dureza superiores aos demais. A sinterizacdo nao ocorreu completamente
para as pecas produzidas com particulas de 25 um, que apresentaram baixa densidade e
dureza. As particulas de 45 nm apresentaram um crescimento maior que as demais, o que
os autores justificaram porque as particulas finas de SiC circundaram as particulas de Si e,

a temperatura de fusao do silicio, elas se uniram e formaram particulas grandes de SiC.

Em um experimento semelhante as condi¢oes de produgao de RBSC, ASGHARZA-
DEH e EHSANTI (2011), realizaram o estudo sobre a sinterizagao de corpos verdes de pds
prensados de mistura de Si, C e SiC. Diferente do processo de RBSC, esse processo foi
denominado de Reaction Sintering (RS), que na literatura é denominado ainda como RSSC

(Reaction Sintering Silicon Carbid), e que muitos autores relatam como sendo idéntico ao
RBSC. A grande diferenca entre o RSSC e o RBSC, se da pelo fato que no RBSC o Si
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metalico é fundido e vertido sobre um molde poroso de SiC e C, e através da reacao com
o C, é formado o SiC secundario. O calor gerado pela reagao exotérmica entre o Si e C
auxilia na sinterizacao do SiC primario. Ja no processo de RSSC estudado po Asgharzadeh
e Ehsani (2011), os pés dos 3 elementos foram misturados, prensados e aquecidos em
temperaturas entre 1400 °C e 1600 °C. Foram estudados o percentual de aditivacao de Si e
C, a relagao entre Si/C e o tempo de patamar nas temperaturas de sinterizacao. Ao final do
estudo os autores chegaram a conclusao de que elevadas temperaturas foram prejudiciais ao
processo, pois a porosidade foi aumentada em virtude do derretimento do Si das amostras.
No entanto, maiores tempos de sinteriza¢ao em temperaturas menores proporcionaram uma
maior densificacdo do material. Foi observado também, que as quantidades de fases livres
de silicio e carbono foram significativamente aumentadas pelo aumento dos percentuais de

Si e C na mistura do p6 de partida.

Os estudos de Zhang, Marino e Ferraris (1994), Heydarian et al. (2019), Heydarian,
Sajjadi e Johnsson (2020) citados acima, foram os tnicos encontrados na literatura onde o
Si é usado como aditivo em processos diferentes do RBSC |, com a finalidade de formacao
de fase liquida. Nesses estudos foram utilizados processos de sinterizacao sob pressao,
que originalmente ja proporcionam excelentes propriedades ao material sinterizado. No
entanto, as propriedades, de uma forma geral, foram otimizadas pela adi¢cao do Si. Por
esses motivos acredita-se que a adigdo de Si em um processo (sinterizagdo em fase liquida
sem aplicagdo de pressao) relativamente mais simples que o SPS e HP possa apresentar
bons resultados, inclusive, superiores aos obtidos pelo RBSC e ao RSSC, pois, o Si residual
que é fator mais prejudicial nesses processos, tendera a ser minimizado, pela distribuicao

mais homogénea do Si no interior da amostra.

Para o presente estudo, optou-se por variar as aditivacoes volumétricas de Si entre

5 e 25%, conforme foi realizado pelos autores citados acima.

2.9 Comportamento Dindmico dos Materiais

Os carregamentos a que os corpos estao sujeitos, através de cargas que podem
variar com grande velocidade, resultam em respostas significativamente diferentes, quando

comparadas as obtidas em situagdes estaticas ou quase estaticas (MEYERS, 1994).

O processo dinamico é definido como uma aplicacao com alta velocidade de forgas
externas em um corpo. J& o processo estatico ou quase estatico ocorre quando a taxa
de variacao da forca aplicada em um corpo é relativamente baixa. No caso de processos
dindmicos, quando se consideram elevadas taxas de deformacao, as tensoes variam de
secao para se¢ao. A nivel atémico, pode-se visualizar a onda que se propaga de acordo
com uma sucessao de impactos de atomo a atomo. Estas ondas possuem uma velocidade

caracteristica, podendo ser calculada com excelente aproximacao (MEYERS, 1994).
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Quando o estimulo externo nao supera a tensao de escoamento do material, o
pulso gerado é chamado de onda elastica. A velocidade desta onda (Cyp), denominada de
velocidade sonica, depende da densidade do material (p) e do médulo de elasticidade (E),
e, supondo que o material é continuo, pode ser obtida através da Equacao 2.1 (MEYERS,
1994; KANEL; BLESS; RAJENDRAN, 2000).

Co = \/f (2.1)

Os valores para as principais ceramicas de aplicacao balistica estao apresentados
na Tabela 2.10.

Tabela 2.10 — Velocidade sonica das principais ceramicas de aplicacao balistica.

Material Velocidade Sonica (m/ps)
ALO; 95 11,6
SiC SLP 11,0 11,4
SiC HP 11,2 - 12,0
SiC RBSC 10,3 - 11.6
B.C 12,5 — 13,2
B.C HP 13,2~ 138
B.,C RBBC 11,8

Fonte: Adaptado de Medvedovski (2010a), Medvedovski (2010b).

Quando o estimulo supera a tensao de escoamento de um material dictil, ocorre
a deformacao plastica. Se o processo é dinamico, o pulso de tensao que excede o limite
elastico ird se decompor em uma onda elastica e uma onda plastica. A velocidade da onda
pléstica pode ser calculada pela Equagao 2.2 (MEYERS, 1994).

B do/de
o (5] o

A Figura 2.38 exibe uma relagdo do/de, no regime elédstico, constante e igual
ao modulo de elasticidade (E). Referindo-se ao regime plastico a inclinagao do/de sofre
reducao, significando que ondas plasticas sdo propagadas com menor velocidade em relacao

a ondas elasticas.
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Figura 2.38 — Gréfico tensao (o) vs. deformacao (e).

Fonte: Adaptado de Meyers (1994).

A impedéncia de choque (Z) é um parametro critico que caracteriza a resposta de
um material, quando submetido a uma onda de choque ou impacto (PAI; KINI; SHENOY,
2022). Nos materiais cerdmicos, a impedancia de choque é de particular interesse devido &
sua elevada dureza e resisténcia a compressao, o que pode resultar em valores elevados de
impedancia em comparagao com outros materiais. Esta caracteristica torna as ceramicas
particularmente atraentes para aplicagbes que requerem resisténcia a impactos, como

blindagens e protecoes.

Comparativamente, os metais, dada a sua ductilidade intrinseca, geralmente apre-
sentam uma impedancia de choque diferente, sendo frequentemente menor do que a dos
cerdmicos, pois a sua capacidade de deformagao sob impacto é mais acentuada (ZUKAS;
WALTERS, 2013). Por outro lado, materiais poliméricos, com sua estrutura mais flexivel
e menor densidade, tém impedancias de choque muito mais baixas, tornando-os menos
eficazes contra ameacas de alto impacto, mas mais adequados para absor¢ao e dissipacao
de energias de impacto mais baixas (PAL; KINI; SHENQY, 2022). A impedancia de choque

pode ser calculada pela Equacao 2.3.

Z=\E - p (2.3)
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo serao apresentados os materiais utilizados nessa pesquisa e todos os
procedimentos e métodos para a preparacao da mistura SiC-Si sinterizada em presenca de
fase liquida. Foram analisados todos os pds na forma pura por difracao de raios X com
refinamento por Rietveld, analise de tamanho de particula e BET. Para a sinterizagao foi
estudado o efeito da adicdo do Si em pd de SiC e pd comercial de SiC aditivado de AI203 e
Y,03. Para os estudos exploratorios foram utilizados CP cilindricos. Posteriormente, apds
a caracterizacdo e analise das propriedades fisicas e mecanicas, foram produzidas placas
cerdmicas prismaticas de perfil hexagonal que foram integradas ao polietileno de ultra
alto peso molecular (UHMWPE), formando os SBM que foram testados no Laboratoério
Balistico da Empresa DuPont.

Na Figura 3.1 sdo apresentados resumidamente os procedimentos experimentais
realizados. Na Tabela 3.8 as Etapas 1, 2 e 3 sao detalhadas.

SiC aditivado
com Si

|

Etapa 1 (estudo Etapa 2
exploratério) (ajustes)

1

Etapa 3
(fabricacéo de CP)

CP sint

CP verdeJ

CP sint } [ CP verde J

CP sint J

]

DRX/MEV DRX/MEV \
Densidade

PM/Retr

DRX/MEV
Densidade
PM/Retr

Densidade
PM/Retr

HRA/ HV/ HK
KiC
Excitagéo por impulso

Integragéo :
Ceramica + UHMWPE

Testes
Balisticos

Figura 3.1 — Fluxograma dos procedimentos experimentais. Legenda: PM — Perda de
Massa; Retr — Retracao
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3.1 Materiais Utilizados

Para o desenvolvimento da pesquisa, foram utilizados 2 tipos de pds de SiC
fornecidos pela empresa FIVEN, de nacionalidade norueguesa, com cede na Cidade de
Barbacena-MG, Brasil, um ja aditivado comercialmente “S2” e outro sem aditivos “S17”.
O silicio metalico foi fornecido pela empresa RIMA, Capitao Enéas — MG, Brasil, foram
testados 2 tipos de ligantes, o PEG e PVA.

3.1.1 Carbeto de Silicio “S1”

O carbeto de silicio“S1” da empresa FIVEN, possui distribuicdo de tamanho de
particula d50 de 0,6 um, area superficial de 15 m?/g, densidade de 3,21 g/cm? e 98,94%

de pureza, conforme a Tabela 3.1.

Tabela 3.1 — Dados fornecidos pelo fabricante sobre o grau de pureza de S1.

Elemento % (massa)
Si0s 0,75
Si 0.05
C 0.20
(O 0,85
Soma de elementos em 0,05

menores proporcoes
SiC 98,10

3.1.2 Carbeto de Silicio “S2"

Foi utilizado também carbeto de silicio S2 comercialmente aditivado, fornecido pela
empresa FIVEN. Esse material é aditivado, nominalmente, de 5,50% de Al,O3 e 3.50% de
Y503 e possui distribui¢ao de tamanho de particulas esferoidizadas de d50 de 100 pum, area
superficial de 13 m?/g, densidade de 3,21 g/cm?® com 84% de SIC, conforme a Tabela 3.2.

Tabela 3.2 — Dados fornecidos pelo fabricante sobre o grau de pureza de S2.

Elemento % (massa)
Al:Os 5,50
Y203 3,50
Umidade 1,00
Aglutinante organico 6,00

SiC 84,00
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3.1.3 Silicio

O Si metalico foi fornecido na forma de pé pela empresa RIMA, apresentando
99,5% de pureza, com distribuicao de particulas conforme classificacdo por peneiramento
de acordo com a distribuicdo da Tabela 3.3. Somente o material que passou pela peneira
mais fina foi utilizado no presente estudo, o que representa 14% do material recebido, com

tamanho de particula passante na peneira de abertura de 63 pum.

Tabela 3.3 — Distribuicao do tamanho de particulas de Si como recebido.

< 63 pm < 90 pm < 125 pm < 180 pm < 355 pm > 355 pm

(%) 14 3 10 17 31 25

3.1.4 Ligantes

Os ligantes oferecem uma resisténcia mecanica minima e necessaria ao corpo verde,

permitindo o seu manuseio entre as etapas de prensagem e sinterizacao.

Inicialmente, na Etapa 1 de sinterizacao, foi utilizado o ligante organico Polietileno
Glicol 400 (PEG 400) fabricado pela empresa Sigma-Aldrich, San Luis, Missouri, EUA, que
atua como plastificante, pois trata-se de um elemento tensoativo, que promove uma redugao
da tensao superficial da mistura ceramica e, portanto, garante uma homogeneizag¢ao mais
eficiente dos pds processados (CHIMELLI, 2010).

Para as misturas realizadas com o S1, foi utilizado 6% de adi¢do em peso de PEG.
Nas misturas onde foi utilizado o S2 nao houve a necessidade de adi¢ao de ligante, pois

esse p6 comercial ja apresenta ligantes organicos na sua composicao.

Nas Etapas 2 e 3 foi utilizado o ligante organico Alcool Polivinilico (PVA) do
laboratério ISOFAR, Duque de Caxias — RJ, Brasil, com 98% de pureza e pH entre 6 e

6,4, segundo o fornecedor. Tendo sido aditivado em 3% em peso as misturas S1.

3.2 Caracterizacao dos Pos

Os poés foram caracterizados por area associada a superficie especifica, distribuicao

do tamanho de particulas, difracdo de raios X e microscopia eletronica de varredura.

3.2.1 Area Associada a Superficie Especifica

Para a determinacao da area associada a superficie especifica foi utilizado o anali-
sador de superficie especifica Micromeritics, modelo ASAP 2000, do Centro de Tecnologia
Mineral (CETEM), Rio de Janeiro — RJ, Brasil, que utiliza o método BET (Brunauer,
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Emmett e Teller). As amostras foram secadas em estufa a 110°C por 24 h e, em seguida,

desgaseificadas com nitrogénio em uma temperatura de 200°C por 4 h.

As medidas foram realizadas nos pos como recebidos, processados e nas misturas,

conforme a Equagao 3.1.

P/P, 1 (C—1)(P/P
Va(l—P/Py)  VaC ' Vul (3:1)

onde:

P ¢é a pressao do géas sobre a amostra,

Ps a pressao de saturagao do gas,

V.aa o volume de gas adsorvido na superficie da amostra,
V. o volume de gas adsorvido em uma monocamada,

C a constante relacionada com a energia de adsorcao.

3.2.2 Tamanho de Particula

A técnica de analise do tamanho de particula utilizada foi a de espalhamento de
luz, na qual as particulas recebem a incidéncia de um feixe de laser. A analise foi realizada
no laboratério do Centro de Tecnologia Mineral (CETEM), Rio de Janeiro — RJ, Brasil,
em um analisador de particulas da marca Master Sizer 2000, modelo Hydro 2000MU para

p6s micrométricos. A dispersao dos pés foi feita em alcool isopropilico.

Foram analisados os tamanhos de particula dos pés de S1 e S2 como recebidos e
nos pés de Si antes, durante (1 min, 30 min e 60 min) e apds o processo de moagem (120

min), conforme detalhado no item 3.3.1.

3.2.3 Difracdo de Raios X

A difragao de raios X (DRX) foi realizada em um difratémetro Panalytical (IME),
X’Pert MPD, do Instituto Militar de Engenharia, Rio de Janeiro — RJ, Brasil, empregando
radiagao Ka do cobalto (A=0,17890 nm) com filtro de ferro. O angulo de varredura 26
variou de 20 a 80°, com passo de 0,04° e 1,5 segundos por passo. A tensdo de aceleragao
empregada no tubo de raios X foi de 40 kV e a corrente de 40 mA. Os pés foram analisados

na forma de pé e as amostras sinterizadas foram analisadas na forma de pastilhas (bulk).

Todos os resultados alcancados no ensaio de difragao foram tratados com o au-

xilio do programa HighScore Plus e as cartas cristalograficas foram obtidas através
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da biblioteca do software e também no sitio crystallography open database (COD -
http://www.crystallography.net).

A andlise quantitativa de fases foi realizada através do método de Rietveld utilizando
o programa TOPAS. Esse método foi originalmente concebido para o refinamento de
estruturas cristalinas, utilizando dados da difracao de raios X ou néutrons para amostras
em po. Os pardmetros da estrutura cristalina e fatores que definem o perfil dos picos de
difragao e o ruido de fundo (background) sao ajustados, de forma a que o difratograma
calculado com base na estrutura cristalina se aproxime ao maximo possivel do difratograma
observado, que deve ser obtido num processo de varredura passo a passo com incremento
A20 constante e pequeno (que garanta uma boa descri¢ao do perfil dos picos de difragao).
As diferencas verificadas em cada ponto sao ajustadas de maneira a garantir a minimizacao
da soma das diferencas quadraticas entre as contagens medidas e calculadas para cada
angulo de medida (CULLITY, 1956).

3.2.4 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

As micrografias foram obtidas em sua maioria por microscopia eletronica de var-
redura com feixe produzido empregando um canhao de emissao de campo (FEG-SEM
— “Field Emission Gun — Scanning Electron Microscopy”). Foi utilizado o Microscépio
Eletronico de Varredura Quanta FEG-250 do Instituto Militar de Engenharia, Rio de
Janeiro — RJ, Brasil, com uma tensao de aceleracao que variou na faixa de 1 a 30 kV
e magnificagoes de 100x a 40.000x. Os CP sinterizados foram observados na superficie
das amostras, que foram submetidas ao lixamento superficial, com lixas diamantadas de
200 pm, 125 pm, 74 pm, 20 pm e 9 pm e posteriormente polidas com pano de poliéster
e pasta de diamante de 9 pym, 6 pym, 3 pm, 1 pm e 1/4 um. A superficie de fratura das
amostras que foram submetidas aos ensaios balisticos foram analisadas sem qualquer tipo

de preparacao superficial.

Foram obtidas imagens formadas por elétrons secundarios (SE - Secondary Elec-
trons), por meio do detetor do tipo Fverhart-Thornley (ET), onde foram observados os
detalhes correlacionados a topografia da superficie da amostra. Também foram obtidas
imagens através do sinal coletado de elétrons retroespalhados (BSE — Backscattered Elec-
trons), onde foram observados detalhes relacionados & variagdo de nimero atdémico médio
dos materiais presentes na amostra (CARTER; WILLIAMS, 2016).

3.3 Processamento

O desenvolvimento de compoésitos ceramicos para avaliacao balistica foi conduzido
por meio de um estudo sequencial, categorizado em trés etapas distintas de processamento.

As duas primeiras etapas focaram em um levantamento exploratério abrangente de materiais
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e parametros de processamento. Na terceira etapa, apos a identificacao das condigoes
otimas de processamento, procedeu-se a fabricagdo dos compédsitos ceramicos destinados
aos testes balisticos. Um resumo das condicoes adotadas em cada uma dessas trés etapas

de processamento esta detalhadamente apresentado na Tabela 3.8.

Como complemento as trés etapas anteriores e com o intuito de esclarecer mais
profundamente as questoes de perda de massa e a insuficiente densificacdo observadas nas
misturas derivadas do p6 S1, conduziram-se trés experimentos adicionais buscando emular

os resultados tipicos de pegas produzidas pelo método RBSC.

3.3.1 Preparacao das Misturas

O Si como recebido, passante pela peneira mais fina (63 m), conforme visto na segao
3.1.3, foi misturado ao SiC nas proporcoes de 5, 15 e 25% em volume, como apresentado
na Tabela 3.4.

As aditivacoes foram definidas conforme dados obtidos na literatura, apresentados
no item 2.8. As densidades tedricas (pt) de cada composigao sdo apresentadas nas valores
foram calculados pela regra das misturas, expressa na Equacao 3.2, onde i é a i-ésima fase,
wi é o percentual em peso da fase i, e pi é a massa especifica de cada fase. Os valores das
massas especificas utilizadas para o Si e SiC foram de 2,33 e 3,21 g/cm?, conforme dados

fornecidos pelos fabricantes.

1
:Z.%

Pi

Pt (3:2)

Tabela 3.4 — Valor da densidade tedrica das misturas dos corpos verdes calculado por regra
das misturas.

P

% em volume % em massa (g/cm®)
100% S1 100% SiC 3,21
95% S1 96% SiC 26

5% Si 4% Si ’
85% S1 89% SiC —-—
15% Si 11% Si B
75% S1 81 SiC > i
25% Si 19 Si o
100% S2 100% SiC 3,21
95% S2 96% SiC -
5% Si 4% Si ’
85% S2 89% SiC S48
15% Si 11% Si B
75% S2 81 SiC 5100
25% Si 19 Si -
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Na Etapa 1 de processamento, os pos de SiC e Si foram pesados e misturados, com
a adigao de 6% de polietilenoglicol 1500 (PEG) em solugao de 80% em volume de dgua
deionizada, por 12 horas em agitador magnético marca QUIMIS com rotacao de 250 rpm e
temperatura de 30 °C. Posteriormente, a mistura foi secada em estufa com a temperatura
de 120 °C por 24 horas.

Apds a secagem, o pé foi desaglomerado em gral e pistilo de Al;O3 e passado em
peneira de 65 mesh, por meio de um vibrador de peneiras, marca Produtest, do IME, em

nivel de agitacao maxima, por 10 min.

Na Etapa 1 de processamento foi utilizado o material somente peneirado, com

tamanho de particula nao passante na peneira 63 pm.

Para as Etapas 2 e 3 de processamento, foi utilizado o Si que passou pelo processo

de moagem em moinho de bolas planetario.

Para o processo de reducao do tamanho de particula do Si, foi utilizado o moinho de
bolas planetario PM 100 Retsch do Laboratorio de Altas Pressoes e Materiais Avangados
da UFRGS, Porto Alegre — RS, Brasil, com vaso e corpos moedores de WC, usando alcool

isopropilico como meio dispersor.

Nesse processo, o vaso de trituracado é montado de forma excéntrica sobre a
engrenagem central do moinho planetario, e os sentidos de movimento da base e do vaso
sao opostos a razao de 1:-2. As bolas trituradoras nos vasos estao sujeitas a movimentos
rotativos superimpostos, fruto das forcas de Coriolis. A diferenca nas velocidades das
bolas e do vaso de trituracao produz uma interacao gerando forcas de friccao e impacto, o
que libera alta energia dindmica. A ac¢ao combinada dessas forcas produz o alto e muito

eficiente grau de reducao de tamanho de particulas no moinho de bolas planetario.

Como o vaso e as bolas utilizadas foram de WC, optou-se por realizar uma primeira
moagem para descontaminar os corpos moedores e o vaso. As condi¢des de descontaminagao

estao apresentadas na Tabela 3.5.

Tabela 3.5 — Condig¢oes de descontaminacao do vaso e corpos moedores.

Volume preenchido/ Volume total do copo = 150 ml/250 ml (60%)

Volume Volume Massa
(1) (%) (e)
Suspensao Po de Si 15 25 35
(60 ml — 40%) Isopropanol 45 75 -
Corpos 90 60 -

moedores WC

Por ocasiao da moagem foram adotadas as condigdes da Tabela 3.6, onde foram

retiradas amostras do material moido em 1 min, 30 min, 60 min e 120 min, para avaliagao
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do efeito do tempo sobre o tamanho de particula.

Tabela 3.6 — Condigoes de moagem.

Volume preenchido/ Volume total do copo = 150 ml/250 ml (60%)

Volume Volume Massa
(tal) (%) (e)
Suspensao Po de Si 30 43 70
(70 ml — 47%) Isopropanol 40 57 -
Corpos 80 53 -

moedores WC

Nas Etapas 2 e 3 foi utilizado o ligante organico Alcool Polivinilico (PVA) e o
procedimento de adicao do ligante foi semelhante da Etapa 1, sendo adicionados 5% em
peso de PVA, que foi diluido em 80 ml de agua deionizada por 12 horas em agitador
magnético marca QUIMIS com rotagao de 250 rpm e temperatura de 30 °C. Posteriormente,

a mistura foi secada em estufa com a temperatura de 120 °C por 24 horas.

Apoés a secagem, o pé foi desaglomerado em gral e pistilo de Al;O3 e passado em
peneira de 65 mesh, por meio de um vibrador de peneiras, marca Produtest, do IME, Rio

de Janeiro — RJ, Brasil, em nivel de agitagdo maxima, por 10 min.

3.3.2 Prensagem dos Corpos Verdes

A prensagem uniaxial caracterizou a conformagao mecanica do pd, moldando assim

a mistura dos pdés no formato desejado do corpo verde.

Para as Etapas 1 e 2 de processamento, as prensagens foram realizadas em uma
matriz de secao reta circular, com didmetro interno medindo 15 mm, usando o método

constituido por dois pungoes, sendo um deles mével e uma camisa flutuante (Figura 3.2).

Figura 3.2 — Matriz cilindrica com 15 mm de didmetro.
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Amostras individuais contendo 1,5 gramas foram pesadas na balanga digital da
marca Gehaka, modelo AG 200, precisao de 0,0001 g e colocadas no interior da matriz

cilindrica para a fabricacao dos corpos de prova no formato de disco.

O tipo de prensagem realizada foi a uniaxial a frio, através de uma prensa hidraulica
da marca SKAY, com capacidade de 30 Ton. A pressao exercida foi realizada em 2 estagios:
no primeiro, foi estabelecida uma pré-carga inicial de 0,5 Ton para manter suspensa a
camisa flutuante, possibilitando a prensagem uniaxial. No segundo estagio, exerceu-se a

carga de 1,5 Ton, que representa uma pressao de compactagdo em torno de 80 MPa.

T

Figura 3.3 — Matriz de secao reta hexagonal.

3.3.2.1 Densidade a Verde

A densidade a verde foi calculada por meio da densidade geométrica, pela razao
massa/volume e expressa como percentual das densidades tedricas das diversas misturas

entre SiC e Si, obtidas pela regra das misturas.

As medidas de massa e de dimensdes tém precisdo de 1 X 103 ge 1 X 102 mm
respectivamente e foram obtidas com uma balanca Gehaka modelo BK 300 e com um
paquimetro Micrémetro Externo Mitutoyo. A densificacao foi calculada por meio das

Equacoes 3.3 e 3.4

(3.3)

<|3

Pverde =

Densif = (’)V—d> - 100% (3.4)
p
onde:
p densidade teorica;

Pverde densidade a verde;

m massa da amostra em g;
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V volume da amostra em cm?; e

Densif densificagao (%) da densidade tedrioca.

3.3.2.2 Retirada dos Ligantes e Pré-Sinterizacdo

Para todas as sinterizacoes realizadas, foi executada a retirada dos ligantes, para
evitar a contaminacao do elemento aquecedor de grafite, onde foi utilizado o Forno tubular
horizontal Sanchis com atmosfera de Ar do Laboratério de Altas Pressoes e Materiais
Avangados da Universidade Federal do Rio Grande do Sul (Figura 3.4).

A taxa de aquecimento foi de 10 °C/min, com patamar de 30 minutos em 400 °C

e 60 minutos em 1100 °C. Apds o término do ultimo patamar, o forno foi resfriado por

inércia, demorando 12 horas para atingir a temperatura ambiente, conforme o grafico da

é}- .L‘..,'l ]
| %ﬂ

Figura 3.5.

Figura 3.4 — Forno elétrico tubular.



Capitulo 3. Materiais e Métodos 89

1200

1000

800

600

400

Temperatura ( °C)

200

o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17
Tempo (h)

Figura 3.5 — Taxa de aquecimento e resfriamento da retirada de ligantes.

3.3.3 Sinterizacao das Misturas SiC-Si

Por nao haver referéncias na literatura sobre temperaturas de sinterizagao de
SiC aditivado com Si em processo de sinterizacdo sem pressao, tomou-se por base as
temperaturas de fusao (1414 °C) e de ebuli¢ao do Si (3265 °C) e temperaturas médias de
sinterizagdo do SiC aditivado com outros aditivos comumente estudados (entre 1800 °C e

2000 °C).

Dessa forma, como seguranga, para nao causar danos ao cadinho de grafite e ao
forno, foram estabelecidas para a Etapa 1 de processamento, condi¢oes conservadoras de
sinterizagao, 1600 °C e 1800 °C, sem tempo de patamar na temperatura mais elevada. A
taxa de aquecimento utilizada foi de 10 °C/min até 1100 °C, 5 °C/min até 1600/1800 °C e
-30 °C/min de resfriamento programado até 400 °C. No entanto, é importante destacar
que, devido as limitacoes inerentes ao equipamento utilizado, o resfriamento efetivo nao
foi capaz de manter a taxa programada. A partir de determinado ponto, o decréscimo
da temperatura foi governado pela inércia térmica do sistema, e nao pela programacgao

inicialmente estabelecida.

Para a Etapa 2 de processamento, foram utilizadas as temperaturas de 1800 °C,
1950 °C, 2000 °C e 2100 °C, com taxa de aquecimento de 30 °C/min até 1100 °C, 10
°C/min até 1500 °C e 5 °C/min até a temperatura de patamar, onde foi estabilizada por
60 minutos, com resfriamento de -30 °C/min até 400 °C, idem ao resfriamento da primeira

etapa.

Para a Etapa 3 de processamento, onde foram utilizados os CP prismaticos hexago-
nais, foi utilizada a temperatura de 1950 °C/min, com taxas de aquecimento e resfriamento

conforme a segunda etapa.
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O material foi sinterizado em cadinho de grafite usando o forno da Thermal
Technology com elemento aquecedor de grafite e atmosfera controlada de argonio do
Laboratério de Altas Pressoes e Materiais Avancados da Universidade Federal do Rio
Grande do Sul, Porto Alegre — RS, Brasil (Figura 3.6).

Nas Etapas 1 e 2 as amostras foram depositadas sobre leito de SiC com granulometria
grosseira (Figura 3.7, de forma a evitar a contaminagao das prateleiras com eventual silicio

fundido que possa ter se desprendido da amostra.

I

Figura 3.6 — Forno com elemento aquecedor de grafite e atmosfera de Ar.

Figura 3.7 — Amostras dispostas sobre o leito de SiC no cadinho de grafite.

Fruto da perda de massa observada nas Etapas 1 e 2, na Etapa 3, as amostras

foram envoltas totalmente no p6 de SiC com granulometria grosseira.
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Para fins de simplificacao, as amostras foram identificadas conforme a nomenclatura
da Tabela 3.7.

Tabela 3.7 — Listagem das condigoes das amostras e as suas abreviacoes.

Condigao da amostra Abreviagao

Pé de SiC sem aditivos comerciais S1
P6 de SiC aditivado comercialmente S2

S1 aditivado de 5 vol% de Si S1.05

S1 aditivado de 15 vol% de Si S1.15

S1 aditivado de 25 vol% de Si S1.25

S2 aditivado de 5 vol% de Si S2.05

S2 aditivado de 15 vol% de Si S2.15

S2 aditivado de 25 vol% de Si S2.25

Tabela 3.8 — Condigoes de sinterizacao das Ftapas 1, 2 e 3.

Condigoes Etapa 1 Etapa 2 Etapa 3
S1.00 X
S1.05
S1.15
S1.25
S2.00
S2.05
S2.15
Como recebido
Si Moido 2h
Moido 4 h X
PEG X
PVA X X
Cilindrico X X
CcPp Prismatico X
Hexagonal
1600 °C X
1800 °C X
1950 °C
2000 °C
2100 °C
0 min X

60 min

>

Mistura
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3.3.4 Preparacao do SBM

Para a confeccao dos SBM, as placas hexagonais de SiC sinterizado, fruto da
Etapa 3 de processamento, formaram a camada frontal, enquanto para a segunda camada
foram utilizadas 170 laminas de polietileno de ultra alto peso molecular (UHMWPE),
com densidade superficial (areal density) de 109 g/cm?, comercialmente conhecido como
Tensylon 30A® da empresa DuPont. Para melhor adesao entre as 2 camadas, foi aplicada

uma camada de um filme termoplastico de polietileno de baixa densidade (PEBD), que
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possui densidade de 0,94 g/cm?® e temperatura de fusao entre 80 e 90 °C, comercialmente
conhecido como Nolax A21.2007® da empresa DuPont, Wilmington, Delaware, EUA.

A Figura 3.8 mostra uma imagem de um SBM utilizado nos testes balisticos, para
otimizar o processo. Numa mesma superficie de polietileno de ultra alto peso molecular
foram depositadas varias placas ceramicas, respeitando a distdncia minima de 50 mm
entre elas e de 100 mm da borda. Os corpos de provas (CP) cerdmicos foram integrados as
laminas do material polimérico por meio de ciclos alternados de aplicacao de temperatura e
pressao em equipamento autoclave programéavel da marca FERLEX, instalado na empresa
DuPont, em Barueri — SP, Brasil, conforme Figura 3.9. O ciclo no interior da autoclave

teve a duracao de 150 minutos, com 30 minutos na temperatura de patamar de 125 °C.

Figura 3.9 — Amostras no interior da autoclave.
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3.3.5 Testes Complementares com o P4 S1

No complemento das etapas discutidas no item 3.3.3, buscando esclarecer melhor
os mecanismos de perda de massa e densificagao das misturas produzidas a partir do p6 S1,
foram conduzidas trés novas tentativas de sinterizacao. Nesses experimentos, a abordagem
foi aproximar-se mais das condigoes presentes no mecanismo RBSC, descrito no item 2.4.1.
Com isso, introduziu-se o grafite em p6 como fonte de carbono, objetivando induzir a
reacao exotérmica entre o carbono e o silicio liquido, como a que resulta na formagao do
SiC secundario em RBSC. Em todos os experimentos, a propor¢ao de grafite adicionada a
mistura correspondeu a uma relagao molar 1:1 com o Si inserido. Vale destacar que o Si

incorporado representou sempre 15%vol. da composicao da amostra S1.15.

No primeiro teste, utilizando a composicao SiC + (C+8Si), o carbono (C) e o silicio
(Si) foram homogeneizados em um moinho planetario PM 100 Retsch, utilizando esferas de
WC, em processo a seco, a 240 rpm durante 30 minutos. Apds essa etapa, os pos obtidos
foram incorporados em uma solu¢ao composta por alcool isopropilico, PVA a 10% e o
p6 S1, sendo novamente misturados no moinho planetario a velocidade de 240 rpm por
um periodo de 1 hora. Depois da homogeneizacao, a mistura foi seca em estufa por um
periodo de 120 minutos. Posteriormente, os pos foram desaglomerados e compactados em
uma matriz com 15 mm de didmetro, sob uma pressao de 80 MPa. Esses corpos prensados
foram entdo submetidos a tratamentos térmicos, conforme descritos nas Etapas 2 e 3,
incluindo a queima de ligantes a 1100 °C e sinterizacao a 1950 °C, mantendo-se em cada

uma dessas temperaturas pelo tempo de 1 hora.

No segundo teste, (SiIC+C) + Si, o procedimento foi alterado de forma que ini-
cialmente o SiC e o C foram homogeneizados junto ao PVA e ao alcool isopropilico no
moinho planetario a 240 rpm durante 30 minutos. Apds essa etapa, a mistura foi seca em
estufa. Posteriormente, o silicio (Si) foi adicionado a mistura prévia, em processo a seco,
no moinho planetario, sendo agitado a 240 rpm por uma hora. A partir desta mistura,
os corpos prensados foram formados sob as mesmas condi¢oes estabelecidas no primeiro

ensaio e submetidos a idéntico ciclo térmico.

Para o terceiro teste, (SiC+C) + (Si), o SiC e o C foram inicialmente combinados
com PVA e alcool isopropilico em moinho planetario a 240 rpm por 30 minutos, seguidos
de secagem em estufa. A caracteristica distintiva deste teste residiu na tentativa de
encapsulamento do Si. Para isso, uma porc¢ao da mistura SiC+C+PVA foi colocada no
interior da matriz de 15 mm, apds o que se introduziu o Si. Em seguida, o restante da
mistura foi depositado sobre o Si, de modo que este ficasse posicionado no nicleo da
estrutura tipo "sanduiche'. A ideia central era avaliar se, ao fundir, o Si poderia infiltrar
no material circundante através de capilaridade, emulando o processo RBSC. A curva
térmica adotada teve uma taxa de aquecimento de 30 °C/min até 1450 °C, mantendo-se

essa temperatura por 1 hora, e posteriormente resfriando a -30 °C/min até a temperatura
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ambiente.

As condigoes adotadas nos 3 testes estao resumidas na Tabela 3.9.

Tabela 3.9 — Condigbes de processamento e sinterizagdo dos testes complementares com o

po S1.
Condigbes SiC + (C+Si) (SiC+C) + Si (SiC+C) + (Si)
SiC S1 X X X
Silicio Moido 4 h X X X
Carbono arafite em po X X X
Ligante PVA 10% 10% 10%
CcpP Cilindrico X X X
Temperatura de 1450 °C X
sinterizagao 1950 °C X X
Rampa de Idem etapas 2 e 3 X X
aquecimento 30 °C/min X
Tempo no patamar 60 min X X X

3.4 Determinacao das Propriedades Fisicas

3.4.1 Densidade e Porosidade

A densidade e a porosidade das amostras sinterizadas foram calculadas de acordo
com a norma NBR 16661:2017, da ABNT (Associagao Brasileira de Normas Técnicas),
baseada no principio de Arquimedes. As massas foram medidas com a mesma precisao
de 1 X 10 g, sob temperatura constante, com uma balanca Gehaka modelo BK 300, do

IME. A média foi obtida pela analise de 11 medigoes de cada condi¢ao ensaiada.

As amostras foram fervidas por 1 hora em agua destilada e resfriadas até a
temperatura ambiente. A massa imersa (m;) foi medida com a amostra mergulhada em
200 ml de 4dgua destilada. Apds a medida, as amostras foram removidas com uma pinga e
envolvidas em um pano imido para retirar o excesso de agua de sua superficie, medindo-se,
em seguida, a massa saturada (m,). Os corpos de prova foram secos em estufa a 110 + 5

°C, por duas horas para a medida de massa seca (my).

A densidade de massa aparente (dma), expressa em g/cm?, é definida pela norma
como o quociente da massa seca pelo volume aparente (v,), que é o volume do material
s6lido mais o volume dos poros abertos e fechados, em cm?. Para seu célculo, utilizaram-se
as Equagoes 3.5 e 3.6, onde me é a massa especifica da dgua com o valor de 1 g/cm?, de

acordo com a norma.

My — My

va = —— (3.5)
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dma = Ms (3.6)

Va

O valor das densidades percentuais ou densificacdo foi calculado pela razao de dma
pela densidade da mistura inicial (py,), levando em consideragao a composigdo quimica
antes do tratamento térmico, calculada pela regra das misturas dos pés iniciais do CP verde
para as amostras da Etapa 2 de processamento, e pela densidade tedrica (py), onde foram
levadas em consideragao para o calculo da densidade e por meio de regra das misturas as

fases identificada apds o refinamento de fase por Rietveld.

A densidade geométrica (p,) foi calculada pela razao entre massa seca medida
e o volume geométrico determinado a partir das dimensoes, e foi também calculada a

densificagao das amostras das Etapas 1 e 3 de processamento, pela razao entre pg € pp,.

A porosidade aparente (p,) foi calculada como o quociente do volume dos poros

abertos pelo volume aparente, de acordo com a Equacao 3.7.

Do = M = Ms 00% (3.7)

Mg * Vy

3.4.2 Retracao e Perda de Massa

As medidas de massa e de dimensoes tém precisao de 1 X 102 g e 1 X 102 mm
respectivamente e foram obtidas com uma balanca Gehaka modelo BK 300 e com um
Micrometro Mitutoyo. As médias foram obtidas pela andlise de pelo menos 5 medi¢des de

cada condicao ensaiada.

3.5 Determinacao das Propriedades Mecanicas

As seguintes propriedades dos CP sinterizados foram levantadas: dureza, tenacidade

a fratura, resisténcia a flexdao e modulo de elasticidade.

3.5.1 Ensaios de Dureza

O ensaio de dureza Vickers foi baseado na norma ASTM C1327-15(2019). Foi
utilizado o microdurémetro Shimadzu HMV-G pertencente ao Laboratério de Ensaios
Mecanicos do Instituto Militar de Engenharia, acreditado pelo INMETRO. As cargas
aplicadas foram de 200, 500 e 1000 gf com tempo de 15s. As duas diagonais da impressao
em forma de losango foram medidas por um microscopio acoplado a maquina de teste
(com exatiddo de medigdo de 1 x 10 mm) e a média utilizada para a determinacao da

dureza Vickers, conforme Equacao 3.8.
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~0,018544 - P

HV -

(GPa) (3.8)

onde:

P Carga (N); e

d Comprimento da diagonal da impressao (mm)

A dureza Knoop foi calculada pela Equacao 3.9, conforme procedimentos previstos
na ASTM C1326-13(2023), o equipamento foi mesmo utilizado na dureza Vickers perten-
cente ao Laboratoério de Ensaios Mecanicos do Instituto Militar de Engenharia, acreditado
pelo INMETRO.

14,229 P

HK -

(3.9)

onde:

P Carga (N); e

d Comprimento da diagonal maior da impressao em milimetro (mm).

Embora nao existam normas especificas para a medi¢ao de dureza Rockwell A
(HRA) em materiais ceramicos, é possivel observar na literatura alguns autores que realizam
esse tipo de medicdo. A grande vantagem deste tipo de dureza é que as amostras nao
requerem preparacao especial. No entanto, a superficie ceramica nao deve ser rugosa, pois
o dano superficial local ocorre com o inicio de fissuras que resultam na diminui¢ao do
valor de dureza. As amostras sem porosidade e com menor rugosidade apresentam desvio
padrao menor do que as amostras com superficie mais rugosa (ULLNER et al., 2001; KIM;
KIM, 2002; MEDVEDOVSKI, 2010a; MEDVEDOVSKI, 2010b).

Para o presente estudo foi utilizado o durometro Rockwell do IME, com as condig¢oes

adaptadas da norma ASTM E18-22, com a aplica¢ao de 60 kg de carga de indentagao.

Em todas as medigoes de dureza, os resultados foram obtidos através da média de

5 medicoes em cada condigdo ensaiada.

3.5.2 Ensaio de Tenacidade a Fratura

A tenacidade a fratura foi calculada baseada nas medidas de indentagao Vickers,
sendo chamada de IF (‘indentation fracture” — fratura por indentagao) ou DCM (“direct
crack measurement” — medida direta de trinca). Esta técnica demanda apenas uma pequena

area polida, a partir da qual numerosos pontos de dados podem ser gerados rapidamente,
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e utilizam amostras pequenas e procedimentos experimentais simples (QUINN; BRADT,
2007).

O método IF requer a medida do tamanho das trincas radiais, formadas pela
indentagao em cargas acima de um valor critico, necessario para iniciar as trincas em
torno do indentador. A forma geométrica das trincas permite classifica-las em 2 sistemas:
sistema mediano ou radial mediano, formado pelas trincas medianas e radiais e sistema
Palmqvist, formado pelas trincas radiais, conforme pode ser observado na Figura 3.10

(QUINN; BRADT, 2007).

(a) (b) ?

" oa

Figura 3.10 — Sistemas de trinca tipicos no teste de fratura por indentacao Vickers. (a)
Trinca radial-mediana e (b) Trinca de Palmqvist

Fonte: Quinn e Bradt (2007).

As indentagoes realizadas para as medidas de dureza Vickers foram utilizadas para
as medidas de tenacidade. As medidas foram realizadas imediatamente apds a indentacao

para evitar as forcas residuais de abertura de trinca.

O método proposto para o célculo da tenacidade a fratura (KIC) foi a equagao
proposta por Niihara (1983), que analisa a propagagao de trincas nucleadas pela indentacao

de dureza Vickers em materiais, conforme a Equacao 3.10.

15
Ko = 0,203H - a® - <C) (3.10)
a

onde:

Kic tenacidade a fratura (MPa - m®®);
H dureza Vickers (MPa);

a metade da diagonal média obtida pelo indentador (m); e
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¢ comprimento da trinca radial (m).

Em paralelo foi realizado também o calculo de tenacidade a fratura pelos métodos
propostos por Anstis et al. (1981), conforme a Equagao 3.11 e por Liang, Orange e Fantozzi

(1990), conforme a Equagao 3.12.

EN™ (P
Kie=0,016- (1) - (55) (3.11)

onde:

Kic tenacidade a fratura (MPa - m%9);

E moédulo de elasticidade (MPa);

H dureza Vickers (MPa);

P carga aplicada no ensaio de dureza (N); e

¢ comprimento da trinca radial (m).

Ko = (227) oos (£)" (£)F 312

onde « é dado pela Equagao 3.13:

o1 (2203 o

Onde v ¢é o coeficiente de Poisson do material, que para o presente estudo foi adotado

como 0,22.

Os resultados foram obtidos pela média de 5 medicoes de cada amostra ensaiada.

3.5.3 Ensaio de Flexao Biaxial

A resisténcia a flexdo do material foi determinada através do ensaio do disco
apoiado em trés esferas, de acordo com a Norma ABNT NBR ISO 6872:2016. A maquina
de Ensaios Universais DL-1000 EMIC, do IME, foi utilizada na realizacao desse ensaio.
Foram utilizadas 7 amostras para cada condicao testada, que conforme a norma deveriam
apresentar valores de didmetro de 14 + 2 mm e espessura de 1,5 + 0,5 mm. As amostras
foram posicionadas sobre 03 esferas metélicas (didmetro de 2,5 mm, separadas a 120° sobre
um circulo de 10 mm de didmetro) e submetidas a uma taxa de carga de 0,5 mm/min
no centro das amostras através de um pistao perpendicular até a fratura. A resisténcia

flexural biaxial foi calculada de acordo com a Equagao 3.14.
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(3.14)

X_vy
o= —0,2387P ()

b2
onde:

o é a tensdao maxima de flexao suportada pelo material ensaiado em MPa;
P ¢ a carga maxima aplicada no ensaio em N;

b é a espessura da amostra em mm;

X é dado pela Equacao 3.15; e

Y ¢ dado pela Equacao 3.16.

X=(1+v)n (Z>2+ K(lgv)ﬂ (Z)Q (3.15)

Y =(1+v) l1+ln (”ﬂ +(1—v) ()2 (3.16)

onde:

v é o coeficiente de Poisson do material;
r; é o raio do circulo de suporte em mm,;
ro ¢ o raio da area de carga em mm; e

rs ¢ o raio da amostra em mm.

Para o presente estudo, foi adotado o valor do coeficiente de Poisson de 0,22, que
é o valor utilizado na literatura para materiais ceramicos fabricados pelo método RBSC
(WACHTMAN JR., 1989), ou por sinterizagdo em presenga de fase liquida (EVANS;
CHARLES, 1976).

3.5.4 Excitacao por Impulso

O modulo de elasticidade (E) dos CP estudados foi avaliado por meio do método
de excitacao por impulso. Nesse procedimento, uma rapida excitacdo mecanica é aplicada
a amostra, levando-a a vibrar em suas frequéncias naturais e a produzir um sinal sonoro
caracteristico. As médias foram obtidas por meio de e medi¢oes de cada condi¢ao ensaiada.
Estas vibragoes possibilitam o calculo do médulo de elasticidade. A anélise foi executada

no IPqM, fazendo uso do dispositivo da Sonelastic®, ilustrado na Figura 3.11.
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Figura 3.11 — Equipamento utilizado para a realizacao do ensaio de excitacao por impulso.

De posse dos resultados do médulo de elasticidade, foi possivel calcular a velocidade
de onda eléstica, ou velocidade sonica, do material (Cy) e a sua impedéancia de choque
(Z), conforme as Equagoes 3.17 e 3.18, como mostrado no item 2.9. Onde p foi calculado
previamente por meio do ensaio de Arquimedes para as amostras da etapa 2 ou pela

densidade geométrica para as amostras da etapa 3.

E
Ch =] = 3.17
0 P (3.17)

Z=\E-p (3.18)

3.6 Ensaios Balisticos

Os testes balisticos foram executados na DuPont (Barueri, Brasil), conforme normas
do Instituto de Justica Norte Americano, NIJ 0101.07 e NIJ 0123.00. A NIJ 0123.00 incluiu
diversos calibres que nao eram adotados convencionalmente pelas normas NIJ de versoes
anteriores, exemplo disso sdo os calibres 5,56 x 45 mm SS109 e 7,62x39 mm MSC (M43).

Os SBM, como mostrado na Figura 3.12(a), possuiam 6 CP ceramicos integrados
a uma placa de polietileno de ultra alto peso molecular e ndo foram individualizados
(cortados) para facilitar a fixagdo dos mesmos como mostrado na Figura 3.12(d). A avaliagao
balistica se deu conforme a NIJ 0101.07, pelo método BFD (backface deformation), onde é
medida a deformacao em milimetros na face posterior do material, ou seja, a face oposta
(backface) a superficie de impacto do projetil, no material de apoio. Esse material de apoio
é composto por uma massa de Plastilina Roma® Nr 1 (PR1), que se trata de uma massa
plastica com densidade semelhante & do corpo humano. Como ilustrado na Figura 3.12(b),

a PR1 deve ter a sua superficie bem aplainada e passa por um rigoroso controle da sua
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densidade por meio de testes antes e apds os impactos balisticos. Os danos causados em
RP1 sao comumente denominados de “trauma’”. Conforme a NIJ 0101.07, a BFD admitida

para uma blindagem balistica deve medir no maximo 44 mm.

Figura 3.12 — Componentes utilizados no teste balistico: (a) SBM; (b) Massa de Plastilina
Roma® Nr 1; (c) provete utilizado para o disparo do projétil 5,56 x 45 mm
SS109; (d) SBM fixado sobre RP1.

Os testes foram realizados utilizando as munigdes de calibres e velocidades apresen-
tadas na Tabela 3.10. Os disparos dos projéteis foram realizados pelo provete 9x19 (mm)
Parabellum instalado em um Receptor universal, ambos da fabricante AVL, com controle
da velocidade das munic¢oes por meio do Radar Doppler SL-520P, da fabricante Weibel e
de barreira 6ptica (Figuras 3.13 e 3.12(c)). As velocidades das munigoes sdo controladas
pela pesagem da polvora necessaria para atingir as velocidades determinadas para cada

calibre.
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Figura 3.13 — Esquema de realizagdo do ensaio balistico.

Fonte: Adaptado de NIJ (2000).

Tabela 3.10 — Calibres ensaiados nos testes balisticos.

Velocidade do Velocidade de
Calibre Projétil Fabricante calibre comercial realizagdo do ensaio
(m/s) (m/s)
. Comum
5,56x45 mm ) CBC 915 950
(Nato Ball) SS 109
MSC (M43
7,62x39 mm ( ) NORINCO 710 725

(AK-47)

3.7 Analise Estatistica

A andlise de variancia (ANOVA) foi utilizada com nivel de significancia de 5%,

para verificar se ocorreram diferencas significativas entre as médias dos resultados obtidos

nos ensaios mecanicos e balisticos.

As anélises por meio da ANOVA foram complementadas por meio do teste de

comparacao de médias Tukey. Essa técnica objetiva avaliar quantitativamente a amplitude

das diferencas significativas dos tratamentos obtidos pela ANOVA. Os dados foram tratados

com o programa Microsoft Excel®.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serao demonstrados os resultados obtidos nessa pesquisa e as dis-
cussoes realizadas em comparativo com a literatura. Inicialmente serdo apresentadas as
analises realizadas nos pos de partida, posteriormente dos corpos verdes e apés, as propri-
edades dos corpos sinterizados nas 3 etapas de processamento, terminando com os ensaios
balisticos dos SBM.

4.1 Caracterizacao dos Pos

4.1.1 Fases Cristalinas

As fases cristalinas presentes nos pos de Si, Si moido, S1 e leito de p¢ inicial (antes
da sinterizagao) de SiC e leito de p6 final (apds a sinterizagao) de SiC estdo mostradas nas
Figuras 4.1, 4.2 e 4.4. Por meio do refinamento por Rietveld dos padroes de difracao de
raios X, foi possivel quantificar as fases presentes nos pos S1, Si e Leito de P6, conforme
resultados apresentados na Tabela 4.1 e difratogramas do APENDICE 1.

Tabela 4.1 — Percentual (%) em volume de fases determinadas pelo refinamento de Rietveld
nos difratogramas dos poés.

SiC .
CP Si
3C 4H 6H 15R
S1 (po) 54,63 2,03 38,97 4,37
Leito de pd inicial 27,78 0,91 48,23 20,90 2,18
Leito de pd final 49,65 4,93 38,27 7,15
Si 100
Si Moido 100

S1 - SiC sem aditivos comerciais; S2 — SiC aditivado comercialmente; Leito de p6 inicial
SiC grosseiro antes do tratamento térmico; Leito de p6 final
SiC grosseiro apés o tratamento térmico.

A Figura 4.1 apresenta os difratogramas do Si como recebido e o moido, que sao
semelhantes. Nota-se um alargamento da largura da base e diminui¢dao da intensidade dos
picos do material moido, que representam um aumento da largura a meia altura dos picos,
o que foi associado a uma reducao do tamanho dos cristalitos do material, ocasionada
pela diminuicdo do tamanho de particulas do material, que denotam a efetividade do
processo de moagem. Observa-se, também, que nao foi detectada nenhuma evidéncia de
contaminacao por parte dos corpos moedores de WC, dentro dos limites de deteccao do

equipamento.
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Figura 4.1 — Difratogramas de Si e Si (moido).

A Figura 4.2 apresenta a identificagao

analise da composicao de fases por Rietveld,

dos picos do difratograma do pé S1. Na

conforme visto na Tabela 4.1, é possivel

observar a predominancia do politipo 3C do SiC, seguido de 6H, 15R e 4H.

Counts
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Wlsic 3¢
6000 —{ISic 4H

Wlsic o1

SiIC15R

4000 —

2000 —

TCSICSiC

SicsicC

Peak List

01-075-1541

(1-073-1664
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Figura 4.2 — Difratograma do p6 S1.

Na Figura 4.3 é apresentada a identificacdo dos picos do pé S2, assim como

informado pelo fabricante, foram identificadas as fases Al,O3 e Y503, além dos politipos

3C, 4H e 6H de SiC.
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Figura 4.3 — Difratograma do p6 S2.

A Figura 4.4 apresenta os difratogramas de SiC de granulacdo grosseira que serviu
como leito de pd para a sinterizacao, antes e depois da sinterizacao. Nesses difratogramas
é possivel observar nitidamente a presenga de picos na amostra de SiC (leito inicial) que
nao estao presentes na amostra SiC (leito final). Esses picos faltantes sdo justamente os
picos presentes no difratograma do Si, indicando que o SiC grosseiro como recebido era
rico em Si e, quando sinterizado, esse Si pode ter fundido e volatizado para as paredes e
prateleiras do cadinho, conforme pode ser observado na Figura 4.5, que mostra a deposicao
de material no interior do cadinho apds a sinterizacao, ou ainda pode ter reagido com
carbono presente formando SiC secundario. Pelo refinamento de Rietveld observa-se que o
leito inicial apresentava 2,18% de fase Si e o leito final ndo apresentou nenhuma evidéncia
de Si livre (Tabela 4.1). Outra observagao que pode ser realizada pela analise da Tabela
4.1, é que o leito inicial apresentou a predominancia do politipo 6H, enquanto o leito final

apresentou a predominancia do politipo de 3C do SiC.

—— SiC (leito inicial)
———  SiC (leito final)

5400 4

Intensity {counts)

3600

1600

400

75
2Theta(7)

Figura 4.4 — Difratogramas do leito de SiC inicial e final.
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Figura 4.5 — Imagem do interior do cadinho antes (a) e apds (b) as sinterizacoes das
pastilhas de SiC-Si com leito de SiC.

4.1.2 Area Associada a Superficie Especifica

Os resultados da area associada a superficie especifica dos pés como recebidos e
do p6 de silicio metalico durante o processo de moagem estao apresentados na Tabela
4.2. Nota-se que apds a moagem do Si por 240 min, a area especifica aumentou cerca de
1.300% em relacao ao pé inicial, passando a apresentar valores compativeis com as areas
dos pos de SiC.

As areas associadas as superficies especificas medidas dos pés de SiC foram sig-
nificativamente inferiores as informadas pelo fabricante, que é de 15 m?/g para S1 e 13
m?/g para S2. Essa diferenga pode ter ocorrido pelo fato que a amostra analisada nao foi
submetida ao processo de quarteamento. Nesse processo a amostra passa por uma série de
etapas, entre homogeneizacao, formacao de cone, achatamento do cone, divisdo em quartos
e selecao de quartos, de forma que a amostra final seja o mais representativa possivel do

lote original, permitindo uma andlise precisa e confiavel.

Tabela 4.2 — Area associada a superficie especifica dos pos.

SiC .
CP Si
3C 4H 6H 15R
S1 (po) 54.63 2,03 38,97 4,37
Leito de pd inicial 27,78 0,91 48,23 20,90 2,18
Leito de p6 final 49,65 4,93 38,27 7,15
Si 100
Si Moido 100

S1 — SiC sem aditivos comerciais e S2 — SiC aditivado comercialmente.
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4.1.3 Tamanho de Particula

Como o pé de Si fornecido pelo fabricante (conforme Tabela 3.3) apresentou
granulometria maior do que o tamanho do p6 do SiC informado pelo fabricante (item
3.1.1). Assim optou-se por realizar a classificagdo do material por meio de peneiramento,
tendo sido selecionado todo o p6é passante na peneira de menor granulometria, equivalente

a uma abertura de 63 pum, que foi utilizado na Etapa 1 de processamento.

Para as Etapas 2 e 3, o p6 utilizado na Etapa 1 foi submetido ao processo de
moagem. A Figura 4.6 apresenta a distribui¢cao acumulada do tamanho de particula do Si
que sofreu o processo de moagem. Da andlise das curvas é possivel observar que o tempo

de moagem foi fundamental para a reducao do tamanho das particulas de Si.

Distribuicdo do tamanho de particulas do Si
moido (um)

100

10

0
0% 10% 20% 30% 40% 50% 60% 70% 80% 90%

= ) miin =1 min =—ke=—30 min s 50 min

120 min 180 min s—— 240 min

Figura 4.6 — Distribuicao acumulada do tamanho de particula do Si em funcao do tempo
de moagem, em escala logaritmica, obtido pela técnica de espelhamento de
luz conforme item 3.2.2.

O p6 de Si moido por 2 horas, com d50 de 4,61 pm, foi utilizado na Etapa 2 e o p6
moido por 4 horas, com d50 de 3,44 pm, na Etapa 3.

4.1.4 Morfologia

Para verificar a morfologia dos pos, foram realizadas andlises de microscopia
eletronica de varredura em todos os pos utilizados nesta pesquisa. Os pos antes da analise

passaram por processo de peneiramento para a desaglomeracao das particulas.
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Nas Figuras 4.7(a) e 4.7(b), sob aumento de 15.000 X e 5.000X, observam-se
as particulas de S1 como recebido, de tamanho variavel, inclusive algumas de tamanho
submicrométricas. As particulas possuem aspecto poligonal irregular. Algumas, com
grandes angulos formados entre as faces, apresentam arestas pontiagudas. As analises de
morfologia do S1 caracterizam uma morfologia compativel com os resultados do tamanho

médio de particula disponibilizado pelo fornecedor do SiC.

Figura 4.7 — Micrografias de S2 com aumento de (a) 15.000X e (b) 5.000X.

Nas Figuras 4.8(a) e 4.8(b), observam-se particulas da composi¢ao S2, as quais
exibem uma morfologia esférica diferenciada em relacao a composi¢ao S1. Tal morfologia
esférica é resultado do processo de esferoidizacao a que sao submetidas as particulas de
SiC e seus aditivos. O principal objetivo dessa esferoidizacao é otimizar a compactagao
do corpo verde e aumentar a resisténcia mecanica do mesmo. Além disso, a morfologia
esférica favorece a molhabilidade interparticulas durante a sinterizacao em presenca de
fase liquida. Este fator contribui para a redugao da porosidade e, consequentemente, para

o aumento da densificacdo do material sinterizado

Figura 4.8 — Micrografias de S2 com aumento de (a) 300X e (b) 100X.
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Nas Figuras 4.9(a) e 4.9(b) observam-se as particulas do p6 de Si como recebido,
que apresentam tamanhos variados de aspecto poligonal irregular em 3D com vértices
pontiagudos. O tamanho de particula é coerente com o apresentado na Figura 4.5 para a
distribui¢ao do material que nao foi moido. J& nas Figuras 4.10(a) e 4.10(b) observa-se o
Si ap6s o processo de moagem por 120 minutos em moinho planetario com vaso e corpos
moedores de WC. A distribuigdo do tamanho de particulas condiz com os resultados
obtidos por meio da analise do tamanho de particula por espalhamento de luz, conforme
resultados apresentados na Figura 4.6. Por ter sofrido esfor¢os mecanicos intensos, as
particulas nao apresentam mais o aspecto poligonal e volumétrico, dando lugar a um

aspecto de particulas quebradicas com multiplas arestas de diferentes tamanhos e rebarbas.

Figura 4.9 — Micrografia do Si peneirado como recebido, com aumento de (a) 300X e (b)
100X.

Figura 4.10 — Micrografia do Si moido, com aumento de (a) 5.000X e (b) 300X.

Na anédlise das Figuras 4.9(a) e 4.10(b), ambas com 300X de aumento é possivel
notar a grande diferenca do tamanho de particula entre o p6 de Si como recebido e do pd

de Si moido.
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4.1.5 Densidade dos Corpos Verdes

Os resultados de densificagao dos corpos verdes das Etapa 1, 2 e 3, em relagao a
densidade tedrica, estao mostrados na Figura 4.11. Os valores se situam entre 49% e 61%,
dentro da faixa verificada na literatura. Normalmente, uma alta densidade a verde ira
resultar em elevada densidade do produto sinterizado, pois havera um menor volume de
poros a serem eliminados (BARSOUM, 2019).

O uso de distintos ligantes nas amostras S1 nao resultou em variacoes significativas
na densificagdo dos corpos verdes. Contudo, a incorporacao de silicio a mistura favoreceu
uma densificagdo mais eficaz dos corpos na fase verde, aprimorando notavelmente sua

manipulabilidade, especialmente nas amostras com maiores concentracoes de silicio.

Em relacao as amostras S2, elaboradas a partir de uma formulagao comercial e
submetidas a um processo de esferoidizagao, foi evidenciada uma compactagao superior em
comparagao com as amostras S1. Esse aspecto pode ser atribuido a morfologia esferoidal
dos granulos, que favorece uma melhor acomodacao das particulas durante o processo de

compactacao.

Quanto as dimensoes dos corpos de prova (CP) utilizados na Etapa 3, foi constatado
que os hexagonais apresentaram densificagdes inferiores em comparagao com os CP
cilindricos das Etapas 1 e 2. Este resultado sugere que a geometria do corpo de prova pode

influenciar a eficiéncia da densificacao.

65,00%

60 r 00% - ®

55,00%

50,00% ®

45,00%

40,00%
S1.00 S1.05 S1.15 S1.26 S200 S205 S215 S2.25
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Figura 4.11 — Densificagao dos corpos verdes em relacao a densidade teorica.
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4.2 Propriedades Fisicas dos CPs Sinterizados

421 Fases Cristalinas

Os CP sinterizados a partir de S1 em 1600 °C e 1800 °C, da Etapa 1 de processa-
mento, foram submetidos & andlise de DRX e as fases cristalinas foram identificadas por
meio do refinamento de Rietveld, conforme difratogramas apresentados no APENDICE 1,

cujos resultados estdao resumidos na Tabela 4.3.

Tabela 4.3 — Percentuais de fases refinadas pelo método de Rietveld.

SiC
CP Si

3C 4H 6H 15R

S1 (po) 54,63 2,03 38,07 4,37
S1.00 1600 °C 60,69 3.02 34,77 1,51
S1.00 1800 °C 52,48 2,24 44.39 0,90
S$1.05 1600 °C 49.49 2,25 47,66 0,60
S1.05 1800 °C 30,43 0,98 42,27 26,31
S1.15 1600 °C 47.30 1,57 48,35 2,78
S1.15 1800 °C 4717 1.99 47,97 987
S1.25 1600 °C 39,73 1.86 47.89 10,51
S1.25 1800 °C 48.98 2.16 47.25 1.61

S1 — SiC sem aditivos comerciais

A anélise do refinamento dos difratogramas de S1 com os diversos percentuais de
aditivos, conforme a Tabela 4.3, indica que existe uma forte alteracdao da fragao relativa de
politipos em funcdo da composicio de partida e da temperatura de sinterizacdo. E possivel
constatar que, com o aumento da concentracao de Si na mistura de partida, para as duas
temperaturas de sinterizagao, a fase cristalina predominante passou de (3-SiC para a-SiC,

apresentando a maior incidéncia do politipo 6H para todos os casos.

Na Figura 4.12 é apresentada a indexagao dos picos da amostra S1.15 submetida
ao ciclo térmico na temperatura de 1600 °C. Todas as fases identificadas para essa amostra
também foram identificadas para as amostras com 0, 5% e 25% de adi¢do em volume de Si,
tratadas em 1600 °C e 1800 °C. E importante ressaltar que em nenhuma das composi¢des

foram identificados picos Si nos DRX das amostras analisadas apés o tratamento térmico.
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Figura 4.12 — Indexagao dos picos da amostra S1.15_1600.

Nas Figuras 4.13, 4.14 e 4.15 sao apresentados os difratogramas de raios X para a
amostra S2.15 apos as misturas dos pés S2 e Si e apds a Etapa 1 de processamento, que
foi tratada nas temperaturas de 1600 °C e 1800 °C. A principal alteragao nos espectros se
da pelo fato da transformagao de uma parcela das fases Al,O3 e Y203 em YAG, para a
amostra tratada em 1800 °C. Nota-se que o silicio, inicialmente presente na composicao
S2.15, nao foi detectado nas amostras apds o processo de sinterizacao, assim como ocorreu
nas amostras fabricadas a partir de S1. Tal auséncia aponta para varias possibilidades: o
silicio pode ter sido volatilizado, ter formado uma fase vitrea amorfa ou, alternativamente,

ter reagido com o carbono para formar carbeto de silicio secundario.
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Figura 4.13 — Identificacdo dos picos de DRX da amostra S2.15 (po6).
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Figura 4.14 — Identificacao dos picos de DRX da amostra S2.15 1600, da Etapa 1 de

processamento.
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Figura 4.15 — Identificacao dos picos de DRX da amostra S2.15_ 1800, da Etapa 1 de
processamento.
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Conforme ilustrado na Figura 4.16, o difratograma da amostra S2.15, sinterizada
a 1950 °C, referente a Etapa 3 de processamento apresenta uma distin¢ao notavel em
relagao as Etapas 1 e 2, onde é possivel detectar a presenga do silicio (Si), tanto qualitativa
quanto semi-quantitativamente. A andlise semi-quantitativa realizada através do software
HighScore Plus, identificou uma concentracao residual de silicio de aproximadamente 10%.
Nota-se também a presenca do YAG, um residuo de Al;O3 e ainda uma pequena fracao
de Y, fruto da reducao de uma parcela do Y,03. A amostra S2.25 sinterizada em 1950 °C
apresentou pelo refinamento de Rietveld, conforme apresentado no item 8.1, um percentual
de 26,66% de silicio residual.
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Figura 4.16 — Identificacao dos picos de DRX da amostra S2.15 1950, da Etapa 3 de
processamento.

No cenario particular da amostra S2.25 1950, que contém uma adigdo inicial
de 25% em volume de Si, o refinamento de Rietveld ilustrado na Figura 4.17, revela a

persisténcia de 26,66% em volume de silicio ndo reagido.
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Figura 4.17 — Refinamento de Rietveld da amostra S2.25_1950.

Para as amostras fabricadas a partir de S1, também foi observada a presenca de
silicio apds os processamentos térmicos da Etapa 3, como é possivel observar na indexagao

dos picos da amostra S1.15_ 1950, cujo difratograma ¢é apresentado na Figura 4.18.
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Figura 4.18 — Identificacao dos picos de DRX da amostra S1.15 1950, da Etapa 3 de
processamento.
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Uma possivel explicagdo para a deteccdo do Si nas amostras da Etapa 3 tanto
para as amostras fabricadas com pés S1 ou S2, em oposi¢do as amostras das Etapas 1
e 2, esta na dimensao e configuracao dos CP. Nas etapas iniciais, empregaram-se CP
cilindricos de menor tamanho, apoiados apenas em leito de SiC. Em contraste, na Etapa
3, as amostras, de perfil hexagonal, tinham um volume consideravelmente maior e foram
totalmente imersas em um leito de pd. Devido a espessura das amostras e ao envolvimento
completo em leito de pd, o Si enfrentou obstaculos para se dispersar a partir do nucleo
do material. Essa hipotese sera sustentada ao analisar os dados de perda de massa do

material, discutidos no item 4.2.4.

4.2.2 Microestrutura

Apods a conclusao da sinterizacao, procedeu-se com andlises por Microscopia Ele-
tronica de Varredura nos corpos sinterizados. O objetivo foi examinar a distribuicao dos
aditivos, avaliar a morfologia das particulas e identificar eventuais defeitos internos. Para

tal, os corpos de prova foram analisados na superficie da amostra e na superficie de fratura.

As Figuras 4.19 a 4.26 exibem as micrografias obtidas por MEV das amostras
processadas na Etapa 1. Ja as Figuras 4.27 a 4.37 mostram as imagens correspondentes as

amostras sinterizadas durante a Etapa 3.

Na Figura 4.19 , as micrografias dos corpos de prova (CP) de S1, sem adicao
de silicio, e submetidos a tratamentos térmicos de 1600 °C e 1800 °C sao apresentadas.
Observa-se que, em ambas as temperaturas, as amostras ainda nao alcancaram estagios

avancados de sinterizagao.

Na amostra tratada a 1600 °C, as particulas de carbeto de silicio exibem dimensoes
reduzidas e morfologia irregular. Por outro lado, na amostra exposta a 1800 °C, embora
as particulas ainda apresentem dimensoes pequenas, seus contornos mostram-se mais
arredondados. Adicionalmente, nota-se uma tendéncia a aglomeracao das particulas,

resultando em conjuntos com contornos ocasionalmente indistintos.
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Figura 4.19 — Micrografia de (a) S1.00_1600 °C e (b) S1.00_1800 °C, com aumento de
10.000x.

Na Figura 4.20, sao expostas as micrografias dos corpos de prova (CP) de S1,
enriquecidos com 5% de Si, e submetidos a tratamentos térmicos de 1600 °C e 1800 °C
(correspondente a Etapa 1). Similarmente ao observado nas amostras sem adigao de Si,
verifica-se que os CPs nao alcancaram estdgios maturados de sinterizacdo em nenhuma

das condigoes de temperatura.

Em relagao a morfologia, as particulas nas amostras tratadas a 1600 °C apresentam
contornos irregulares mas bem definidos. Ja na condi¢ao de 1800 °C, os contornos sao

notavelmente mais arredondados e héa a presenca de pequenas aglomeracgoes de particulas.

A Figura 4.21, por sua vez, apresenta a superficie de fratura do CP S1.05_1800°C,

visualizada em baixo aumento. Nesta figura, é evidente a extensa

Figura 4.20 — Micrografia de (a) S1.05_1600 °C e (b) S1.05_1800 °C, com aumento de
10.000x.
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Figura 4.21 — Superficie de fratura do CP S1.05_1800 °C, com aumento de 70x.

Na Figura 4.22 sao apresentadas as micrografias dos CP de S1 aditivadas com
15% de Si, que foram tratadas em 1600 °C e 1800 °C. Assim como ocorreu nas amostras
anteriores é possivel perceber que os CP nao atingiram estagios avancados de sinterizagao.
Nas amostras tratadas tanto em 1600 °C quanto em 1800 °C ¢é possivel observar o
crescimento das particulas em comparacao as condigoes anteriores, indicando que houve
um aumento da resisténcia do material, que foi corroborado pela resisténcia ao corte que
os CP apresentaram quando foram preparados para o ensaio de dureza. Na Figura 4.23

observa-se no detalhe a aglomeracao de particulas, com o arredondamento dos contornos.

Figura 4.22 — Micrografia de (a) S1.15_1600 °C e (b) S1.15_1800 °C, com aumento de
10.000x
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Figura 4.23 — Micrografia de S1.15_ 1800 °C, com aumento de 20.000x.

Na Figura 4.24 sao apresentadas as micrografias dos CP de S1 aditivados com
25% de Si que foram tratados em 1600 °C e 1800 °C. Assim como ocorreu nas amostras
anteriores, ¢ possivel perceber que os CP nao atingiram estégios avangados de sinterizagao.
O maior aglomeramento e crescimento das particulas pode ser observado para as 2
condigoes. Na andlise pelo detector de elétrons retroespalhados, na Figura 4.25, observa-se
uma distribuicao homogénea na superficie de fratura da peca, podendo indicar que sao

precipitados de Si residual, ou poros causados pela volatizacao do ligante ou do Si.

Figura 4.24 — Micrografia de (a) S1.25 1600 °C e (b) S1.25_1800 °C, com aumento de
10.000x.
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Figura 4.25 — Micrografia de S1.25 1800 °C, observada em detector de elétrons retroespa-
lhados, com aumento de 140x.

Na Figura 4.26 sao apresentadas as micrografias dos CP de S2 aditivadas com
15% de Si, que foram tratadas em 1600 °C e 1800 °C. Diferentemente das amostras
tratadas anteriormente, esse material possui aditivos de sinterizacdo que sdo responsaveis
pela reducao da temperatura de sinterizagao do material. No CP tratado em 1600 °C é
possivel observar as pequenas particulas de SiC com tamanho bem homogéneo e bem
aglomeradas. Ja no CP tratado em 1800 °C é possivel observar que essas particulas além
de mais aglomeradas apresentaram um crescimento em relagdo as particulas tratadas
em 1600 °C. Essa maior aglomeragao das particulas é corroborada pela densificacao que
sera apresentada na Tabela 4.8, onde ambas as amostras de S2.15, apresentaram maior

densificagao do que todas as demais amostras de S1.

Figura 4.26 — Micrografia de (a) S2.15_1600 °C e (b) S2.15_1800 °C, com aumento de
10.000x.

No conjunto de imagens a seguir, serdo mostradas as micrografias das amostras da
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Etapa 3, que foram sinterizadas a 1950 °C durante 1 hora em temperatura de patamar. A
Figura 4.27 exibe a micrografia da amostra S1.15. Em comparacao com a Figura 4.23 é
possivel notar uma evolucao discreta no processo de sinterizacao do material. As particulas
estdo mais aglomeradas e apresentam maior empescogamento entre si. Contudo, fica
evidente que os estagios finais de sinterizagao ainda nao foram alcancados. Persistem
grandes espagos interparticulares, que se traduzem em uma alta porosidade do material.
Essa observacao serd confirmada na secao subsequente, quando serdo discutidos os baixos
niveis de densificacao do material, que é corroborada pela andalise da superficie da amostra,
mesmo em baixo aumento Figura 4.28, onde é possivel observar, na figura da esquerda,
a grande quantidade de trincas e poros superficiais e, na figura da direita, o detalhe da

largura de uma das trincas.

Figura 4.28 — Superficie da amostra S1.15 com (a) 50x de aumento e (b) 400x de aumento.

Na Figura 4.29, constata-se que a amostra S2.00 completou todos os estagios de
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sinterizacao de forma satisfatéria. As particulas exibem um alto grau de aglomeracao e
evidenciam um notavel crescimento granular. A superficie de fratura apresenta caracteris-
ticas tipicas de um material fragil, incluindo a predominancia de fraturas intergranulares e

a presencga significativa de planos de clivagem.

J
Figura 4.29 — Micrografia da superficie de fratura de S2.00 1950 °C, com aumento de
10.000x.

Na Figura 4.30, que exibe uma micrografia da amostra S2.00 capturada com um
detector de elétrons retroespalhados, é possivel identificar pontos de maior luminosidade
nos contornos dos graos. Esses pontos luminosos resultam da fase liquida empregada
durante o processo de sinterizacao do p6 comercial S2, conforme Tabela 3.2. A composi¢ao
elementar das regides contendo esses pontos foi elucidada por meio de espectroscopia por
dispersao de energia de raios X, revelando a presencga dos seguintes elementos na amostra,

conforme Tabela 4.4.

Figura 4.30 — Micrografia de 52.00_1950 °C, observada em detector de elétrons retroespa-
lhados, com aumento de 5.000x.
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Tabela 4.4 — Elementos identificados no EDS da amostra S2.00_ 1950 °C.

Elemento % atoémico % massa
Si 55,82 72,88
C 42,98 93,61
Y 0,47 1,96
Al 0,97 1.21
0 0,46 0,34

Na Figura 4.31, é possivel observar a porosidade aparente do material. Notavel-
mente, oS poros sao menores em comparacao com aqueles observados na amostra S1.15.

Adicionalmente, o material nao apresenta fissuras ou trincas na superficie.

00 kV|10.0 mm| 4

Figura 4.31 — Micrografia da superficie da amostra S2.00_1950, com aumento de 400x.

Na Figura 4.32, a micrografia exibe a amostra S2.05, sinterizada a uma temperatura
de 1950 °C. Esta amostra, similar a S2.00, revela uma superficie de fratura intrinsecamente
fragil, predominada por fraturas intergranulares e apresentando distintos planos de clivagem.

Nota-se que as particulas de SiC alcancaram as etapas conclusivas de sinterizacao.
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Figura 4.32 — Micrografia da superficie de fratura de S2.05_ 1950 °C, com aumento de
10.000x.

A Figura 4.33, gerada através de um detector de elétrons retroespalhados, revela
regides mais claras nos contornos dos graos. Essas regioes sao resultantes da solidificacao
da fase liquida nos contornos de grao, um fenoémeno que também é evidenciado de forma
mais detalhada na Figura 4.34, com uma ampliacao de 20.000 x. Os elementos presentes
na amostra foram identificados por EDS na regiao da micrografia, como apresentado na
Tabela 4.5.

’ ) -
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Figura 4.33 — Micrografia de S2.05 1950 °C, observada em detector de elétrons retroespa-
lhados, com aumento de 2.500x.
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Tabela 4.5 — Elementos identificados no EDS da amostra S2.05 1950 °C.

Elemento % atoémico % massa
Si 57,05 69,93
C 37,87 19,85
Y 92,55 3,01
Al 1,71 6,64
0 0,82 0,57

Figura 4.35 — Micrografia da superficie da amostra S2.05 1950, com (a) aumento de 50x
e (b) aumento de 200x.

Na Figura 4.35(a) a porosidade superficial do material é claramente visivel. Dife-
rentemente da amostra S2.00, esta exibe trincas e fissuras na superficie. A Figura 4.35(b)

oferece uma visao mais detalhada, evidenciando as dimensoes especificas da porosidade
superficial na amostra.
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Na Figura 4.36 a microestrutura da amostra S2.15 sinterizada a 1950 °C é apresen-
tada. Diferentemente das amostras 52.00 e S2.05, os graos nesta amostra parecem nao
ter alcangado os estagios avancados de sinterizacao. Isso é evidenciado pela presenca de
espacamentos significativos entre os graos e pela persisténcia de graos menores que ainda

nao passaram pelo processo de coalescimento.

m X LME-IME

Figura 4.36 — Micrografia da superficie de fratura de S2.15 1950 °C, com aumento de
20.000x.

A Tabela 4.6 mostra os elementos quimicos detectados na amostra S2.15, na regiao
da micrografia da Figura 4.36. E notdvel um aumento significativo no teor de silicio
quando comparado as amostras S2.00 e S2.05. Isso indica que, pelo percentual atémico
de Si encontrado, acima de 50%, pode-se afirmar que nem todo Si estd associado ao SiC,
uma parcela consideravel do silicio adicionado como aditivo permaneceu na estrutura da

amostra apos o processo de sinterizacao.

Tabela 4.6 — Elementos identificados no EDS da amostra S2.15 1950 °C.

Elemento % atoémico % massa
Si 63,12 79,74
C 36,37 19,65
Y 0,0 1,01
Al 0,51 0,62
0 0,0 0.0

Na Figura 4.37, observa-se a microestrutura da amostra S2.25, que foi sinterizada
a 1950 °C. Contrariamente as demais amostras em que o silicio foi adicionado ao pd
comercial, os graos desta especifica amostra exibem um formato irregular e evidenciam um
minimo de coalescéncia entre si. Este comportamento estd em consonancia com a baixa

densidade do material, que serd detalhadamente discutida em secao subsequente.
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I i ——
Figura 4.37 — Micrografia da superficie de fratura de S2.25 1950 °C, com aumento de
1.000x.

A Tabela 4.7 revela os elementos quimicos identificados na amostra S2.25. Nota-se
que o percentual de silicio é superior ao encontrado na amostra S2.15, o que é consequéncia
da maior quantidade de silicio adicionado a mistura inicial. Esse excesso de Si pode ser
claramente observado na Figura 4.37, onde ¢é representado pelas particulas de tonalidade

mais clara.

Tabela 4.7 — Elementos identificados no EDS da amostra S2.25 1950 °C.

Elemento % atdémico % massa
Si 70,77 84,61
C 28,53 14.59
Y 0.0 0,0
Al 0,70 0,80

0 0,0 0,0

4.2.3 Densidade e Porosidade

Os resultados de densidade aparente, porosidade total, densificacdo em relacao a
densidade da mistura inicial (p,,) e de densidade tedrica, estabelecida a partir do ajuste das
fases por meio do refinamento de Rietveld para as amostras prensadas a frio e sinterizadas

sem pressao da Etapa 1 sao mostradas na Tabela 4.8.

Os grupos que apresentaram melhores densificacdo foram o S2.15 1600 °C e
S2.15 1800 °C, com percentual de densificacao acima de 60%. Constatou-se, neste caso,
que a quantidade de aditivos possui grande influéncia no aumento da densidade. Os valores
de densificacao obtidos sao bem abaixo dos valores encontrados na literatura para o SiC
aditivado com Al,O3 e Y503, como pode ser observado na Tabela 4.9, em comparacio
com a amostra S2.15 1800.
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Tabela 4.8 — Resultados de Arquimedes e densificacdo para a Etapa 1 de Sinterizacao.

CP dma (g/cm?) pa (1-]?)a) dma/pm dma/pt
S1_1600 °C 1,55 0,51 0,49 0,48 0,48
S2_ 1800 °C 1,71 0,50 041 053 0,53

S1.05_1600 °C 1,69 0,45 0,55 0,53 0,53
S1.05_1800 °C 1,62 0,49 0,51 0,51 0,50
S1.15_1600 °C 1,68 0,44 0,56 0,54 0,52
S1.15_1800 °C 1,60 0,49 0,51 0,52 0,50
S1.25_1600 °C 1,64 0,45 0,55 0,55 0,51
S1.25_1800 °C 1,52 0,50 0,50 0,51 0,47
S2.15_1600 °C 1,91 0,37 0,63 0,62 0,60
S2.15_1800 °C 2,10 0,32 0,68 0,68 0,65

Na Tabela 4.9 ¢é possivel comparar o resultado da condi¢ao que apresentou a maior

densificacao até o momento deste estudo com outros resultados obtidos por autores que

estudaram a sinterizagdo do SiC no IME. As condigoes estudadas sao diferentes nos

percentuais de aditivos, temperatura de difusdo e tempo de patamar na temperatura de

sinterizacao. O material em estudo teve uma baixa temperatura de sinterizacdo e nao teve

tempo de patamar, o que justifica o resultado inferior aos demais estudos, que em todos os

casos tiveram o tempo de patamar de pelo menos 30 min na temperatura de sinterizacao.

Tabela 4.9 — Comparacao da densificagao de S2.15 1800 com dados da literatura.

Amostra Aditivos Processo Temperatura Patamar Densificagao
(°C) (min) (%)
15%vol Si ) .
8215 9% (ALOs e Y20s) LbS i . =
GONGALVES et al., 2017) 5% (AlLOs e Y0s) LPS 1950 30 89,68
(SALEIRO et al., 2018) 5% (ALO; e Y203) LPS 1950 30 91,93
(LIMA, 2006) 5% (ALOs e Y203) LPS 1800 30 95,75
(SANTOS, 2003) 5%vol (ALOs e Y20s) LPS 1780 120 99,00

Fonte: Adaptado de Santos (2003), Lima (2006), Gongalves et al. (2017), Saleiro et al. (2018).

Fruto dos resultados de densificacao apresentados, foram planejadas a Etapa 2 e 3

de sinterizagoes, repetindo a temperatura de 1800 °C, além de realizar a sinterizacao em

temperaturas superiores com a aplicacao de patamar na temperatura mais elevada, no

intuito de se obter uma melhor densificagao. Os resultados obtidos para a densificacao

para a Etapa 2 estao apresentados na Tabela 4.10.
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Tabela 4.10 — Resultados de Arquimedes para a Etapa 2 de Sinterizacao.

Cp dma (g/cm?®) pa D dma/pm
(1-pa)
S1.05_ 1800 °C 1.64 0,39 0,61 0,52
S1.05_1950 °C 1,59 0,49 0,51 0,50
S1.15_1800 °C 1,59 0,43 0,52 0,52
S1.15_1950 °C 1,72 0,43 0,57 0,56
S1.15_2100 °C 1,74 0,44 0,56 0,57
S1.15_ 2000 °C 1,79 0.44 0,56 0,58
S1.25_1800 °C 1,45 0,54 0,46 0,49
S1.25_1950 °C 1,50 0,50 0,50 0,50
S1.25_2100 °C 1.36 0,57 0,43 0,46
S1.25 2000 °C 1,51 0,58 0,42 0,51
S2.00__1800 °C 2,83 0,09 0,91 0,88
$2.00_1950 °C 3,18 0,01 0,99 0,99
$2.00_ 2100 °C 3,14 0,04 0,96 0,98
52.00_2000 °C 2,97 0,03 0,97 0,92
S2.05_1800 °C 2,80 0,06 0,94 0,88
$2.05_1950 °C 3,01 0,02 0,98 0,97
$2.05_ 2100 °C 3,01 0,01 0,99 0,95
$2.05_ 2000 °C 3,07 0,01 0,99 0,97
S2.15_1800 °C 2,04 0,34 0,66 0,66
S2.15_1950 °C 2,70 0,09 0,91 0,88
S2.15_2100 °C 2,52 0,17 0,83 0,82
S2.15_2000 °C 2,79 0,08 0,92 0,91
S2.25_1800 °C 2,49 0,17 0,83 0,83
S2.25_1950 °C 2,70 0,07 0,93 0,90
52.25_2100 °C 2,48 0,22 0,78 0,83
$2.25_ 2000 °C 2,89 0,01 0,99 0,97

S1 — SiC sem aditivos comerciais e S2 — SiC aditivado comercialmente.

Na Tabela 4.10 sao destacados os resultados onde dma/pt foram superiores a 95%,
destacamos, como ja esperado, os valores para S2, SiC aditivado comercialmente e os
valores para S2.00 e S2.15. Fruto desses resultados foram selecionadas as condigoes para a

realizacao da Etapa 3 de Sinterizacao.

Na Tabela 4.11, estdo descritos os valores da densidade geométrica (py) e da
densidade relativa, calculada através da relacao pg/pt, para os corpos de prova prismaticos
hexagonais sinterizados na Etapa 3. A andlise desses dados indica que a introducao
de silicio na composicao foi decisiva para a diminuicao da densidade do material. Este
resultado era antecipado, dado que o silicio apresenta uma densidade tedrica de 2,33 g/cm?,

significativamente inferior & densidade do carbeto de silicio, que é de 3,21 g/cm?.

Contudo, mesmo quando ajustada a densidade tedrica das misturas iniciais, as
amostras enriquecidas com maiores concentragoes de Si exibiram niveis mais baixos de
densificacao. Essa caracteristica pode ser atribuida a prevaléncia de porosidade tanto na

superficie como no interior dos CPs, como pode ser corroborado pelas imagens obtidas via
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microscopia eletronica de varredura (MEV).

Tabela 4.11 — Resultados p, e densidade relativa (pg/pm) dos CP sinterizados na Etapa 3.

Densidade Densidade relativa

cp pg verde Densidade verde pg sinterizado relativa a ao SiC puro

(g/cm?) relativa (%) (g/cm?) mistura inicial (3,21 g/cm?)
(%) (%)
S1.15 1,64 51% 1,87 61% 58%
S2.00 1,78 56% 3,06 95% 95%
S2.05 1,76 56% 2,91 92% 91%
S2.15 1,75 57% 2,60 85% 81%
S2.25 1,75 59% 2,44 82% 76%

S1 — SiC sem aditivos comerciais e S2 — SiC aditivado comercialmente.

4.2.4 Retracao e Perda de Massa

Na Tabela 4.12 é possivel observar os valores de retracao e de perda de massa
para os CP cilindricos sinterizados em 1600 °C e 1800 °C (Etapa 1 de Sinteriza¢ao). Da
analise desses resultados pode-se concluir que para o S1 a perda de massa esta diretamente
ligada a temperatura de sinterizacao. Pode-se supor que o Si presente na mistura, quando
submetido ao processo de sinterizacao, ao atingir a sua temperatura de fusao, comeca a
escoar do material. A perda de material para a temperatura de sinterizacao de 1600 °C foi
relativamente pequena, uma vez que essa temperatura é proxima a temperatura de fusao
(1414 °C) e por nao ter havido temperatura de patamar, ficando em torno de 3% para
todas as condicoes de adicao. Essa perda inclusive é mais impactada pela volatilizacao do
ligante PEG.

Para as amostras de S1 sinterizadas em 1800 °C, o efeito da composicao foi
mais pronunciado, evidenciando que houve maior escoamento de Si dos materiais com
maiores composi¢oes de Si, proporcionada pela temperatura significativamente superior a

temperatura de fusdo.

Para as amostras de S2 a grande quantidade de ligantes presentes neste p6 comercial
foi responsavel pela perda de massa maior do que o S1 em todas as condi¢oes, mesmo com

a maior adi¢ao de Si.

Em relacao a retracao volumétrica, por terem sido utilizadas temperaturas abaixo
das comumente utilizadas para a sinterizagao do SiC, a retracao das amostras de S1
aditivadas de Si foram insignificantes para todas as condigoes, enquanto as amostras de S2
sofreram significativa retracao, com média de 21,31% para a temperatura de sinterizacao
de 1600 °C e 35% para a temperatura de 1800 °C. Como confirmado pelos resultados de
microscopia eletronica, o coalescimento das particulas foi mais eficiente para o S2 do que

para o S1.
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Tabela 4.12 — Resultados de retracao e perda de massa para as amostras sinterizadas na

Etapa 1.
cp Retragao Retragao linear Retragao linear Perda de massa
volumétrica (%) (altura) (%) (diametro) (%) (%)
S1.00_1600 °C 1,05% 0,92% 0,07 3.08%
S2.00__1800 °C 1,39% 0,74% 0.33 4,96%
S1.05_1600 °C 0,63% 0% 0,36 2.89%
S1.05_1800 °C 1,65% 1,21% 0,22 7,18%
S1.15_1600 °C 1.85% 1,06% 0,40 3.16%
S1.15_1800 °C 2.82% 2,39% 0,22 8.28%
S1.25_1600 °C 1,54% 0,53% 0,51 3.83%
S1.25_1800 °C 2.87% 1,00% 0,96 12,31%
S2.15_1600 °C 21,31% 20,49% 0,51 6,04%
S2.15_1800 °C 35.11% 24.63% 7,13 14,21%

S1 — SiC sem aditivos comerciais e S2 — SiC aditivado comercialmente.

Na Tabela 4.13 sao apresentados os resultados de retragao e perda de massa para
os CP sinterizados na Etapa 2. Nota-se um aumento significativo de retracao e perda de
massa em relagao aos resultados apresentados na Etapa 1. Os valores mais acentuados
dentro de uma mesma mistura foram identificados nas sinteriza¢oes nas temperaturas mais
elevadas. Se comparadas as misturas, aquelas que apresentaram as maiores retragoes e
perdas de massa foram as misturas com maiores adi¢oes de Si, indicando que parte do Si

aditivado foi fundido e retirado do interior da amostra.
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Tabela 4.13 — Resultados de retracao e perda de massa para as amostras sinterizadas na

Etapa 2.
Retragao Retragao linear Retragao Linear Perda de massa
CP volumétrica (%) (altura) (%) (diametro) (%) (%)
S1.05__1800 °C 11,76% 1.29% 5,44% 9,44%
S1.05_1950 °C 7,00% 2,39% 2,44% 9,74%
S1.15_1800 °C 10,53% 1.55% 4,67% 16,15%
S1.15_1950 °C 21,05% 5,36% 21,05% 18,83%
S1.15_2100 °C 23.,79% 5.49% 23.79% 18.77%
S1.15_2000 °C 27,04% 7,56% 27.04% 22.87%
S1.25_1800 °C 20,44% 0,31% 10,67% 25.58%
S1.25_1950 °C 19,66% -0,43% 10,56% 24.73%
S1.25_2100 °C 14,13% 1.11% 6,82% 24.95%
S1.25_2000 °C 9.54% 0,00% 4,90% 22.21%
S2.00__1800 °C 43.72% 14,07% 19.11% 14,14%
S2.00_1950 °C 51,63% 19,90% 22.27% 19,12%
S2.00_2100 °C 50,33% 16,23% 23,00% 21,50%
S2.00_2000 °C 50,50% 15,20% 23,58% 17,18%
S2.05_1800 °C 50,51% 17,31% 22,64% 20,12%
S2.05_1950 °C 48.03% 13,60% 22,44% 20,55%
S2.05_2100 °C 48.03% 13,60% 22,44% 20,55%
$2.05_2000 °C 49,20% 15,06% 22.67% 18,41%
S2.15_1800 °C 40,42% 11,63% 17.89% 16,66%
S2.15_1950 °C 44.61% 10,93% 21,15% 20,91%
S2.15_2100 °C 41.57% 10,68% 19.11% 21,61%
S2.15_2000 °C 45.30% 12.85% 20,78% 19,31%
S2.25_1800 °C 43.20% 13,90% 18,78% 20,42%
S2.25_1950 °C 49.64% 18,06% 21,61% 23,72%
S2.25_2100 °C 49,06% 17,46% 21,44% 27,10%
S2.25_2000 °C 51,37% 19.45% 22.33% 22,18%

S1 — SiC sem aditivos comerciais e S2 — SiC aditivado comercialmente.

Na Tabela 4.14, estao compilados os dados relativos a retracao e a perda de massa
dos corpos de prova (CP) prismaticos hexagonais sinterizados na Etapa 3. Conforme
observado nos dados de densidade, os CPs contendo a composi¢ao S2 exibiram taxas de
retragdo substancialmente superiores em comparacao aos fabricados com a composicao S1.

Este fenomeno foi consistente ao longo de todas as trés etapas de sinterizacao.

E interessante notar que, em contraste com a Etapa 2, a perda de massa manteve-
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se praticamente inalterada entre as amostras, independentemente da quantidade de Si
adicionado. Duas variaveis podem ter influenciado este comportamento. Primeiramente,
as sinterizagoes da Etapa 3 foram realizadas com as pecas imersas em um leito de po,
diferentemente das Etapas 1 e 2, onde os CPs foram simplesmente colocados sobre um

leito de SiC de granulometria mais elevada.

O segundo fator esta relacionado a geometria do material. Os CPs de formato
hexagonal apresentaram espessuras aproximadamente cinco vezes maiores do que os CPs
cilindricos. Esta diferenca geométrica pode ter atuado como uma barreira para a evaporacao
ou remocao do Si a partir do interior das amostras, contribuindo para a estabilizacao dos

valores de perda de massa observados.

Tabela 4.14 — Resultados de retragdo e perda de massa para as amostras sinterizadas na

Etapa 3.

Retragao Retragéo linear  Retragido Linear (diAmetro da  Perda de

v volumétrica (%) (altura) (%) circunferéncia inscrita) (%) massa (%)
S1.15_1950 °C 10,23% 2,57% 3,6% 7,.31%
S2.00__1950 °C 49,18% 18,85% 20,29% 10,93%
S2.05_1950 °C 47,33% 16,85% 19,41% 11,90%
S2.15_1950 °C 40.74% 15,07% 16,07% 11,54%
S2.25_1950 °C 37.24% 13,46% 14,43% 11,96%

S1 — SiC sem aditivos comerciais e S2 — SiC aditivado comercialmente.

De maneira geral, todas as amostras evidenciaram uma perda de massa, um
fend6meno amplamente documentado na literatura para sinterizados de carbeto de silicio
(GULBRANSEN; JANSSON;, 1972). No contexto das composi¢oes examinadas na Etapa 3,
destaca-se o caso da amostra S1.15. Esta particular composi¢do manifestou uma reducao

de massa, que pode ser atribuivel as seguintes reagoes quimicas:

a) O SiOs é o principal contaminante na superficie do SiC, além de ser produto da oxidagao

do Si, podendo gerar os seguintes gases:

SiC(s) + 28i04 ¢ 35i0(g) + CO(g) (4.1)

b) O carbono do cadinho pode reagir com 2SiOq, ocasionando na seguinte reacao:

SiC(s) + 28i0, ¢ 35i0(g) + CO(g) (4.2)

c¢) Pode ocorrer a oxidagdo do SiC com CO (g) ou SiO, gerando as seguintes reagoes:

SiO(g) + 2C + SiC(s) + CO(g) (4.3)
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SiC(s) + CO(g) +» SiO(g) + 2C(s) (4.4)

Para as amostras confeccionadas com base no p6 S2, além das reagdes anteriormente
listadas, outras reagoes decorrentes da presenca de aditivos de sinterizagao tém sido
discutidas na literatura por diversos pesquisadores (BAUD et al., 2003; FALK, 1997;
LEE et al., 1996). Conforme observado por Chen et al. (2022), as principais fases gasosas
formadas sao Al(g), Al,O(g), SiO(g) e CO(g). Fases como Y(g) e YO(g) surgem em
quantidades menores e tendem a diminuir ainda mais com a formacao de compostos
resultantes da interagdo entre o Y503 e o Al,O3. As reacoes potencialmente presentes

nesse sistema sao as seguintes:

a) A Alumina do S2 pode sublimar pela seguinte reacao:

b) Pode haver vaporizagao da itria do S2, conforme as reagoes:

Y503 <5 2YO(g) + O(g) (4.6)

Y205 <> 2Y (g) + 30(g) (4.7)

c¢) O SiC pode reagir com os aditivos presentes:

SiC + AlyO3 + Al,O(g) + SiO(g) + CO(g) (4.8)

SiC + AlyOs + Al,O(g) > 4Al(g) + 25i0(g) + 2C0(g) (4.9)
SiC + Y503 < ¥20(g) + SiO(g) + CO(g) (4.10)

SiC + Y503 < ¥20(g) + SiO(g) + CO(g) (4.11)

SiC 4 2Y503 <> 4Y O(g) + SiO(g) + CO(yg) (4.12)

d) Pode ocorrer oxidagao do SiC com o Al20 da seguinte forma:

3C(s) + Al,O(g) <> Al4C(g) +2C0O(g) (4.13)
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Como discutido anteriormente, varios mecanismos contribuiram para a perda de
massa dos compositos prensados, especialmente aqueles desenvolvidos para aplicagoes
balisticas na Etapa 3. No entanto, ao comparar as perdas de massa nas amostras aditivadas
com variacoes de 0 a 25% em volume de silicio, observa-se que a perda de massa se
manteve relativamente estavel, independentemente do nivel de aditivagdao. Esse fenémeno
é corroborado pela analise dos difratogramas e dos mapas de espectroscopia por dispersao
de energia de raios X (EDS), os quais confirmaram a presenca de residuos de silicio apds a

sinterizagao do material.

Conforme apresentado no item 3.3.5, foram realizados testes complementares com
misturas fabricadas a partir de p6 S1, com a intencao de reproduzir resultados obtidos por
meio de processos RBSC. Os resultados de perda de massa e retracao estao apresentados
na Tabela 4.15. Da analise dos resultados, para as 3 situacoes, houve expansao do material,
efeito oposto a densificagdo do material. A perda de massa foi minimizada a medida que o
Si foi adicionado a mistura apds a mistura do SiC com o grafite, no entanto, para todas as
situagoes, as pecas permaneceram quebradicas e nao apresentaram resisténcia necessaria

para a realizagao de ensaios mecanicos.

Tabela 4.15 — Resultados de variagao volumétrica e perda de massa dos testes complemen-
tares com mistura a partir de S1.

L L Variagao Linear Perda
Variagao Variagao N
Temperatura de . . (diAmetro da de
CP . i - volumétrica linear N .
sinterizagao (°C) (%) (altura) (%) circunferéncia massa
altura

’ ’ inscrita) (%) (%)
SiC + (Si + C) 1950 +37,57% +18,36% +7,81% 9,78%
(SiC + C) + Si 1950 +30,00% +12,73% +7,39% 1,75%
(SiC + C) + (Si) 1450 +34.50% +15,82% +7,76% 2,40%

4.2.5 Resisténcia a Flexao

Na Figura 4.38 sao apresentados os resultados do ensaio de resisténcia a flexdao para
o CP S1.15. Como a amostra nao atingiu os estagios finais de sinterizacao, o resultado
foi muito inferior as amostras onde foram utilizados o pé S2. No p6 S2, a adicao de
Si resultou na reducgao dos valores de resisténcia a flexdo, enquanto a amostra S2.00
apresentou o resultado de 282,88 MPa, todas as demais composi¢des apresentaram valores
significativamente inferiores. O grupo S2.25 apresentou os menores valores de resisténcia
a flexdo, com média de 200,81 MPa. A alta adi¢ao de Si reduziu consideravelmente a
resisténcia a flexao da ceramica de SiC, principalmente pelo fato das amostras terem

apresentado porosidade superior as sem adicao de SiC.
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Resisténcia a flexao média(MPa)
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Figura 4.38 — Resultados da tensao média de flexdo para amostras sinterizadas a 1950 °C
na Etapa 2 de sinterizagoes.

4.2.6 Mobdulo de Elasticidade

Conforme detalhado na Figura 4.39, os dados oriundos do ensaio de excitacao por
impulso forneceram os Moédulos de Elasticidade (E) para as amostras em questao. Tal
como ocorrido nos testes de flexdo, a composicao S1.15 mostrou-se significativamente
inferior as amostras que utilizaram o pé S2, evidenciando que o aumento da temperatura
de sinterizacao de 1950 °C para 2100 °C nao foi suficiente para melhorar esta propriedade

mecanica.

Modulo de Elasticidade (GPa)
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Figura 4.39 — Valores do Mddulo de Elasticidade (E) obtidos pelo ensaio de excitagdo por
impulso.
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Em relagdo as amostras produzidas com o pé S2, observou-se que a adi¢ao de silicio
levou a uma diminui¢ao nos valores de E. No entanto, todas as composi¢oes testadas
apresentaram valores de E superiores a 250 GPa. E importante salientar que as etapas finais
do processo de sinterizagao se mostraram cruciais para alcancar propriedades mecanicas

desejaveis, como evidenciado pela diferenca nos valores de E obtidos nas temperaturas de

1600 °C e 1950 °C.

Com os resultados obtidos para o médulo de elasticidade (FIG. 4.39) e para p,
sinterizado (Tabela 4.11), foi possivel calcular a velocidade sénica longitudinal (Cy) do
material e a impedancia de choque do material (Z), conforme apresentado na Tabela 4.16.
Nota-se que os valores obtidos para a amostra S1.15 sdo muito inferiores aos valores obtidos
para as amostras fabricadas a partir de S2, que por sua vez apresentaram pouca variacao
da velocidade sonica longitudinal, independentemente da adi¢ao de Si, estando os valores
obtidos de acordo com os valores encontrados na literatura, conforme foi apresentado
na Tabela 2.10. Os valores da impedancia de choque diminuiram conforme a aditivacao
de silicio, fruto principalmente da reducao da densidade do material. Materiais com alta
impedancia de choque tendem a ser bons em refletir ondas de choque, o que é uma
caracteristica desejavel em blindagens balisticas. No entanto, uma alta impedancia de
choque também pode ser associada a uma maior probabilidade de fissuragao ou delaminacao,

o que poderia comprometer a integridade estrutural do material.

Assim, embora uma alta impedancia de choque possa ser benéfica para a eficacia

balistica, ela nao é o tnico fator a considerar.

Tabela 4.16 — Valores obtidos para velocidade sonica longitudinal das amostras.

Velocidade s6nica Impedancia de

Amostra longitudinal choque
Co (pm/s) Z (kg/m?s)

S1.15 4,14 7,75 x 10°
S2.00 11,25 34,41 x 10°
S2.05 10.43 30,36 x 10°
S2.15 10,26 26,67 x 10°
S2.25 10,34 25,23 x 10°

4.2.7 Dureza Vickers

Na Figura 4.40 pode-se observar que a adi¢ao de Si a composicao do SiC influenciou
na dureza da ceramica de SiC. As adigoes de 15 e 25 %vol de Si na composi¢ao do SiC
resultaram em aumento da dureza. Os valores de dureza atingiram o valor maximo na
amostra 52.15 e depois apresentaram reducao na dureza para a amostra S2.25. Esta
reducao nos valores de dureza para S2.25 ¢é devido ao alto teor de Si. Um alto teor de
aditivos de sinterizacao pode resultar na formacao de uma microestrutura grosseira com

uma grande quantidade de fase liquida acomodada nos contornos de grao. Essas fases
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presentes nos contornos de grao possuem dureza menor que o SiC, reduzindo a dureza do

material.

Dureza HV 0,5 (GPa)
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Figura 4.40 — Resultados de dureza HV 0,5.

As amostras S1.15 apresentaram grande dificuldade para medi¢ao da dureza, tanto
que os valores medidos sao muito menores do que as demais, assim como foi constatado
nos demais ensaios mecénicos, corroborando com o fato que as amostras nao chegaram
ao estagio final de sinterizacao, apresentando alta porosidade. Na Figura 4.41 é possivel

observar a indentacgao com 0,5 kgf na amostra S1.15.

Figura 4.41 — Intentacao HV 0,5 em amostra S1.15.

Além de HV 0,5, foram realizadas as durezas HV 0,2, HV 1,0 e HV 2,0. No entanto,
em consonancia com os testes realizados em SiC observados na literatura (NASTIC et al.,

2015), optou-se por adotar como os valores das durezas dos materiais, os testes realizados
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com 0,5 kgf. Medidas realizadas com cargas menores que essa tendem a apresentar alto
percentual de recuperagao elastica da indentacao. Ja para valores de carga superiores a
0,5 kgf, foi observado o trincamento da superficie da amostra nos vértices das indentagoes,
para S2.00 e S2.05, e, para as amostras S2.15 e S2.25, foi observado um trincamento nas
arestas, que acaba dissipando a energia da indentacao, ocasionando em leituras menores
dos valores de dureza (Figura 4.42). Os valores de dureza HV 0,5, para todas as amostras
fabricadas a partir do p6 S2 apresentaram valores dentro dos limites da literatura, entre 20
e 27 GPa (LIMA, 2006), e ainda significativamente acima superiores aos valores indicados

para materiais cerdmicos para aplicacao balistica, acima de 15 GPa (NASTIC et al., 2015).

Figura 4.42 — (a) trincas radiais apresentadas na amostra S2.05 e (b) deformacao nas
arestas apresentadas na amostra S2.25.

4.2.8 Dureza Knoop

Os resultados das medigoes de dureza Knoop realizados nas amostras fabricadas a
partir do pé S2 sob as cargas de 0,1, 0,2, 0,5 e 1,0 kgf sdo apresentados nas Figura 4.43.
As indentagoes de dureza Knoop nas amostras fabricadas a partir do pé S1 nao ficaram

legiveis, nao sendo possivel a sua determinagao.

A dureza Knoop é muito utilizada para avaliagdo de materiais frageis, pelo fato da
geometria do penetrador, que permite em uma area de contato inferior a area da dureza
Vickers, com uma diagonal maior e de leitura mais facil. No entanto, embora a dureza seja
uma caracteristica intrinseca do material, os valores de HV e HK para cargas semelhantes
tendem a apresentar diferencas em média até 15% superiores para HV (GHORBAL et al.,
2017). A diferenga entre os valores é atribuida a recuperagao eléstica ocorrida na penetracao
Knoop. Enquanto as diagonais de penetragdo permanecem praticamente inalteradas apos
a remocao da carga na dureza Vickers, na penetragao Knoop ocorre um deslocamento
radial das bordas de impressao dentro da area de contato (GHORBAL et al., 2017).

A dependéncia dos valores de dureza com a carga é notada geralmente em baixas

cargas. Nessas condic¢oes, o valor da dureza tende a cair com o aumento da carga, até
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tornar-se constante. Este efeito é chamado de ISE (“indentation size effect” — efeito da

carga de indentagao).
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Figura 4.43 — Resultados de dureza Knoop para as amostras (a) S2.00, (b) S2.05, (c) S2.15
e (d) $2.25.

Conforme observado na Figura 4.43 em todas as amostras testadas, praticamente

nao hé variacao significativa dos valores para as medigoes de dureza acima de 0,5 kgf.

4.2.9 Dureza Rockwell A

Conforme discutido na sec¢ao 3.5.1, embora nao haja uma norma estabelecida para
a conducao de testes de dureza HRA em materiais cerdmicos, esta metodologia tem sido
frequentemente empregada por diversos pesquisadores, especialmente em estudos voltados
para aplicagoes balisticas (ULLNER et al., 2001; KIM; KIM, 2002; MEDVEDOVSKI;
SARKAR, 2004). A razao para sua ampla utilizagao reside na simplicidade e eficicia do

procedimento experimental.

Os dados de dureza HRA para as amostras derivadas das composigoes com o p6 S2
sao apresentado na Figura 4.44. As andlises em amostras originadas de S1 ndo puderam ser

concluidas, ja que essas amostras fraturaram inteiramente sob uma carga de penetracao

de 60 kgf.

Na avaliacao dos resultados de dureza HRA, observa-se uma estabilidade nos valores
entre as amostras 52.00, S2.05 e S2.15. Contudo, a composi¢cao S2.25 manifestou uma

ligeira diminuicao em sua dureza em comparacao com as outras amostras. Esta constatacao
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é particularmente interessante quando comparada com os dados obtidos através do ensaio

de dureza Vickers (HV 0,5), onde a amostra 52.25 exibiu valores superiores de dureza.

Essa discrepancia pode ser atribuida principalmente a influéncia dos poros na
superficie das amostras. Conforme demonstrado anteriormente, amostras com niveis mais
elevados de adicao de silicio apresentaram porosidades maiores. No teste de microindentacao
Vickers, a indentacao é geralmente realizada em areas com menor presenca de poros para
garantir leituras mais precisas. No entanto, o método de dureza Rockwell nao oferece
a opcao de evitar areas porosas, o que impactou negativamente as amostras com maior
teor de silicio aditivado, devido a prevaléncia de poros em sua estrutura. Assim, para fins
comparativos, a dureza Rockwell parece ser um método mais adequado para caracterizagao
de materiais heterogéneos (MEDVEDOVSKI; SARKAR, 2004).

Dureza HRA
100,00
90,00
80,00
70,00
60,00
50,00
40,00
30,00
20,00
10,00
0,00
52.00 52.05 52.15 S2.25

Figura 4.44 — Resultados de dureza HRA para as amostras fabricadas a partir do p6 S2.

4.2.10 Relacdo Dureza/Densidade

Além das propriedades mecanicas, a densidade do material deve ser considerada.
Nesse aspecto, uma menor densidade é benéfica para a aplicagao do material, indicando
que o peso final de componentes com a mesma espessura serda menor para as composigoes
com densidades reduzidas. Assim, as amostras 52.15 e S2.25 apresentaram densidades

significativamente inferiores as amostras com menor adi¢ao de Si.

Ashby e Cebon (1993) desenvolveu uma ferramenta conceitual para orientar a
selecao de materiais para aplicacao balistica. A ferramenta emprega indices de desempenho
para descrever o desempenho dos materiais. Para esse tipo de aplicacao, o peso ¢ uma
consideracao importante, sendo preferivel uma densidade mais baixa. Por outro lado, a
dureza é outro fator relevante, ja que o material ceramico é responsavel pela fragmentacao
do projetil no momento do impacto; para tal, sua dureza deve ser significativamente

superior a da ponta do projetil. Como tanto a dureza quanto a densidade sao parametros
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importantes para avaliar o desempenho balistico da cerdmica, Liu, Tuan e Chen (2013)
propuseram um indice de desempenho, considerando a relacao dureza/densidade, para

classificar o desempenho balistico da ceramica para aplicacdo em coletes a prova de balas.

A relagao dureza/densidade atua como um indice direto para classificar a cerdmica
para aplicagao balistica. A Figura 4.45 mostra que o desempenho das composigoes tratadas
neste estudo é superior ao de muitas outras cerdmicas, como alumina, RBSC, e carbeto de
boro ligado por reagao (Reaction Bonded Boron Carbide — RBBC).
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Figura 4.45 — Grafico da relagao dureza/densidade de ceramicas de aplicacao balistica.

Embora os SBM compostos pelas ceramicas S2.00 e S2.05 tenham apresentado
menores deformagoes BFD, os SBM compostos pelas ceramicas S2.15 e S2.25 exibiram
melhor relacao dureza/densidade, portanto, é possivel afirmar que as solugoes aditivadas
com Si possuem excelente potencial para aplicacao balistica, visto que suas propriedades

sao superiores a diversos materiais balisticos relatados na literatura.

4.2.11 Tenacidade a Fratura

Na Tabela 4.17 sao apresentados os resultados de K¢ para as amostras testadas.
Nao foi possivel realizar o teste nas amostras com maiores percentuais de adi¢ao de Si,

S2.15 e S2.25, em virtude da alta porosidade do material.



Capitulo 4. Resultados e Discussdo 142

Tabela 4.17 — Resultados de Kj¢ para as amostras testadas.

cp Kic (Anstis) Kic (Niihara) Kic (Liang)
(MPa.m'/?) (MPa.m'/?) (MPa.m'/?)
$2.00 4,60 + 1,43 6,26 + 1,94 4,23+ 1,13
S2.05 5,14 £ 0,40 7,17 &£ 1,45 4,37 + 0,66
S2.15 NR NR NR
S2.25 NR NR NR

NR — nao realizado por falta de trinca de indentagao.

As amostras designadas como S2.15 e S2.25 nao exibiram trincas induzidas por
indentagao, mesmo quando sujeitas a uma forca maxima de 2,0 kgf por 30 segundos, que é o
limite de capacidade da maquina de microindentacao utilizada. Os resultados obtidos para
a tenacidade a fratura sdo consistentes com dados publicados anteriormente. Lima (2006)
relatou um valor de 8,18 MPa.m1/2 para uma amostra de SiC aditivada com AlyO3 e Y50Os.
De forma similar, Lee, Kim e Kim (1994) e Padture e Lawn (1994) alcancaram valores de

8,3 e 8,0 MPa - m'/?, respectivamente, em experimentos sob condicoes comparéveis.

E importante salientar que uma comparacio direta dos valores de Ki¢ obtidos neste
estudo com aqueles reportados na literatura requer consideracao meticulosa. Métodos de
medicao distintos levam a resultados variaveis, que sao aplicaveis apenas as condigoes
especificas da técnica em questao, conforme estabelecido pela norma ASTM C 1421-01b.
Quando se utiliza o método IF, a documentacao das cargas aplicadas e a caracterizagao
por meio das curvas de tenacidade frequentemente nao sdo fornecidas (QUINN; BRADT,
2007). Este método em particular é conhecido por sua ampla variagdo nos resultados,
que pode chegar a uma faixa de 30 a 40% (LAWN; MARSHALL, 1979). Portanto, os
valores derivados desta investigacao sao estritamente aplicaveis as amostras testadas e as

condi¢Oes experimentais especificas empregadas.

Da anadlise dos valores apresentados na Tabela 4.17, observa-se que nao houve
variacao significativa nos resultados de S2.00 e S2.05, observa-se ainda, considerando
as 3 equacoes utilizadas, que os valores de S2.05, embora estejam dentro das faixas de
tolerancia, ficaram acima dos valores de S2.00, indicando uma tendéncia de aumento da

tenacidade a fratura para amostra que foi aditivada com silicio.

4.2.12 Testes Balisticos

Nas Tabelas 4.18 e 4.19, sao exibidos os dados derivados dos ensaios balisticos
conduzidos em amostras sinterizadas, utilizando munig¢oes de calibres 7,62x39 mm MSC
(M43) e 5,56 x 45 mm SS109, respectivamente.

A amostra S1.15 também passou pelo exame balistico. No entanto, observou-se

penetracao total do projétil balistico em todos os disparos efetuados. A Figura 4.46 ilustra
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o projétil apds trés impactos, onde se nota que o projétil atravessou nao apenas a camada
ceramica, mas também a camada de polietileno de ultra alto peso molecular e o material de
suporte PR1. E importante mencionar que a onda de choque gerada no impacto ocasionou

a fragmentacao dos insertos ceramicos adjacentes a zona de impacto.

Esses resultados ja eram esperados para a composicao S1.15, visto que todas as
propriedades mecanicas levantadas dessa composicao ficaram muito aquém das desejaveis

para um material de aplicacao balistica.

Figura 4.46 — Teste balistico da amostra S1.15.

Tabela 4.18 — Penetracdo BFD em milimetros para os ensaios balisticos sob o calibre
7,62x39 mm MSC (M43).

Espessura CP

(mm) S2.00 S2.05 S2.15 S2.25
mim
6.5 12,7 16,7 19,2 16,7
5.5 18,5 174 24.1 24,3
3,5 15,8 17 24,3 24,7

Tabela 4.19 — Penetracao BFD em milimetros para os ensaios balisticos sob o calibre 5,56
x 45 mm SS109.

Espessura CP

(mm) S2.00 S2.05 S2.15 S2.25
mm
8.0 6.1 10,5 15.4 71
7 9.9 10,5 15,3 17,2
5.5 6.8 9.9 20,5 19,3
3,5 19,3 21.9 25,5 (P) 20,3 (P)

2.8 18,7 24.6
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Para fins de comprovacao de eficacia dos insertos ceramicos, foram realizados
disparos na placa de polietileno de ultra alto peso molecular, que como pode ser observado

na Figura 4.47, foi penetrado por completo.

Figura 4.47 — Teste realizado na placa de polietileno de ultra alto peso molecular, sem o
inserto ceramico.

Conforme observado nas Tabelas 4.18 e 4.19, as composic¢oes S52.00, S2.05, S2.15 e
52.25 foram testadas contra os dois calibres especificados: 7,62x39 mm MSC (M43) e 5,56
x 45 mm SS109. No caso do calibre 7,62x39 mm MSC (M43), todas as amostras exibiram
desempenho balistico satisfatério. Segundo os critérios estabelecidos, o limite maximo de
penetracao em plastilina foi fixado em 44 mm. Dentro desse contexto, a amostra S2.25
registrou a maior penetragdo, com um trauma de 24,7 mm, conforme apresentado na
Tabela 4.18. Esses niveis reduzidos de trauma, aproximadamente 50% inferiores ao limite
maximo estabelecido, indicam que o material ndo apenas oferece protecao balistica eficaz,
mas também minimiza potenciais lesoes nos usuarios. Na Figura 4.48 é possivel observar o

trauma causado em PRI sob o impacto da munigao 7,62x39 mm MSC (M43).
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Figura 4.48 — (a) placa SBM apds os impactos balisticos e (b) penetracgao BFD no material
de apoio PRI1.

Nos ensaios com o calibre 5,56 x 45 mm SS109, conforme detalhado na Tabela 4.19
todas as amostras com espessura de inserto ceramico de 5,5 mm exibiram desempenho
balistico adequado. Entretanto, ao avaliar as placas ceramicas com espessura de 3,5 mm,
notou-se que uma entre as cinco amostras testadas para a composigao S2.15 e duas das
cinco amostras da composicao S2.25 sofreram penetragdo completa. Dessa forma, apesar da
maioria dos impactos ter sido eficazmente mitigada pelo SBM, o desempenho é considerado
insatisfatorio. Isso ocorre porque, de acordo com a norma NIJ 0101.07, qualquer forma de

penetracao completa ¢ inadmissivel para a aprovacao de um sistema balistico.

As amostras de composicoes S2.00 e S2.05 também foram submetidas a testes com
insertos ceramicos de espessura reduzida, especificamente 2,8 mm. Notavelmente, mesmo

com essa limitada espessura, o desempenho balistico revelou-se satisfatério.

Na Tabela 4.20 sao apresentados os resultados de uma extrapolacao do peso de uma
placa stand alone do tipo full cut de dimensdes 10 x 12 polegadas, levando em consideracao
as solucoes ceramicas desenvolvidas e o polietileno de ultra alto peso molecular utilizado
da empresa DuPont. Em laranja estdo destacados os pesos dos materiais que foram
considerados insatisfatérios nos testes balisticos, em verde estdo destacados os pesos dos
SBM que foram considerados satisfatérios nos testes balisticos, em azul sdo destacadas as
solugoes que além de serem consideradas satisfatorias nos testes balisticos, apresentam
o peso final inferior a maioria das solugoes apresentadas no mercado. Considerando as
diversas opcoes apresentadas no mercado, foi adotado que o peso de 2,7 Kg por placa pode
ser considerado como uma solucao “6tima”. Observa-se que todas as misturas fabricadas
a partir de S2 possuem solugoes que apresentam peso reduzido quando comparados aos

demais materiais existentes no mercado.
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Tabela 4.20 — Peso SBM (kg) para cada espessura de solugao de inserto cerdmico desen-
volvido.

Peso SBM (kg) para cada espessura de solucgdo de inserto cerdmico desenvolvido

Solugao/

8,0 mm 7,0 mm 6,5 mm 5,5 mm 3,5 mm 2.8 mm
espessura
S1.15 2,512 2,372 2,301 2,161 1,88 1,782
S2.00 3,226 2,996 2,882 2,652 2,193 2,032
S2.05 3,139 2,920 2,811 2,592 2,155 2,002
S2.15 2,952 2,757 2,659 2,464 2,073 1,937
S2.25 2 {352 2,669 2,578 2,395 2,030 1,902

Na Tabela 4.21 sao apresentados alguns produtos encontrados no mercado, alguns
deles carecem de maiores informagoes quanto as suas matérias primas, mas servem como
dados comparativos para as solugoes desenvolvidas nesta tese. Possivelmente as placas com
peso abaixo de 2,0 Kg possuem insertos ceramicos de B4C, visto o custo muito superior
aos demais itens. Os valores apresentados foram retirados dos sites dos fabricantes, nao

sendo levado em consideracao possiveis impostos de importacao e custos de transporte.

Tabela 4.21 — Placas stand alone disponiveis no mercado.

. . - Inserto
Fabricante Origem Peso (kg) Protecdo Preco (US$) .
Ceramico
UARM Protection EUA 34 II++ 329 ALO;
United Shield

International Inglaterra 3,14 II++ 350 NI
Combat System Rep Tcheca 2,87 II++ 496 SiC

Hoplite Armor EUA 2,78 II++ 472 Al Oy
UARM Protection EUA 2.54 I++ 512 SiC
Cerberus Africa do Sul 1,9 I++ 850 NI
UARM Protection EUA 1.6 II++ 1117 B.C
Cerberus Africa do Sul 1.5 I++ 1109 NI

NI - Néao informado.
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4.2.13 Resumo dos Resultados Obtidos

Na Tabela 4.22 sao apresentados os principais resultados para as composigoes
desenvolvidas neste trabalho. Entre paréntesis, sao ordenados os resultados encontrados

em ordem decrescente (do melhor para o pior) dos valores apresentados.

Tabela 4.22 — Resumo dos principais resultados obtidos.

Menor Peso da
Dureza . Menor
Vicker Dur Resist. _ espessura placa
Condiggo tehers UEEA g (GPa) Flexdo SSRESSIDa 5,56 x 45 SBM
0,5 kgf HRA 7,62x39 mm
(MPa) min (Kg)
(GPa) (mm)
(mm) (1)
S1.15 1,73 (5) - (5) 32,10 (5) 16,11 (5) - (5) - (5) - (5)
S2.00 20,06 (4) 90,16 (1) 387,03 (1) 282,88 (1) 3,5 (1) 2,8(1) 2,032 (2)
$2.05 2142 (3) 8653 (2) 316,72 (2) 210,60 (3) 3.5 (1) 2.8 (1) 2,002 (1)
S2.15 27,30 (1) 85,55 (3) 273,05 (3) 216,70 (2) 3,5 (1) 5.5 (3) 2,464 (4)
$2.25 25,27 (2) 74,08 (4) 260,80 (4) 200,81 (4) 3.5 (1) 5.5 (3) 2.395 (3)

(1) Peso da placa SBM (25 x 30 cm) de menor espessura aprovada para os 2 calibres testados.
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5 CONCLUSOES

O aprimoramento de placas balisticas capazes de resistir a ameacgas emergentes
tem sido um foco critico para as Forgas Armadas. Este cenario ganhou relevancia adicional
devido aos recentes critérios estabelecidos pelo Ministério da Defesa e pelo Exército
Brasileiro. O mercado nacional, atualmente, ndo atende as demandas para fabricagao de

sistemas balisticos alinhados aos padroes prescritos pelo MD para as FA.

Aspectos como mobilidade em combate, nivel de protecao, area de cobertura e peso
do material sao fatores decisivos na selecdo de equipamentos para operacoes militares.
A tendéncia atual favorece sistemas que proporcionam maior mobilidade, ao mesmo
tempo que oferecem protecao eficaz contra munigoes de alta energia cinética. Nesse
contexto, o presente estudo introduziu com sucesso solucoes balisticas de origem nacional,
especificamente materiais do tipo SBM, adequados para a composi¢ao de placas autonomas

em coletes taticos.

Com base nos experimentos realizados, as seguintes conclusoes foram obtidas:

1) A adigdo de silicio ao carbeto de Silicio, sem outros aditivos (S1), ndo proporcionou
a sinterizagao completa do material até temperaturas de 2100 °C. As amostras de
CP hexagonais constituidas apenas de SiC e Si exibiram alta porosidade, baixa
densificagdo (61%) e propriedades mecanicas substancialmente inferiores quando

comparadas com outras misturas e nao resistiram aos impactos balisticos.

2) Apesar disso, a adi¢ao de silicio proporcionou uma maior densificagao a verde permitindo

um melhor manuseio dos CP.

3) Foram realizadas alternativas experimentais visando otimizar a adi¢do de Si ao p6
de SiC. Ambas as abordagens nao obtiveram sucesso em melhorar as propriedades
mecanicas dos CP, que apds tratamentos térmicos apresentaram fragilidade e expan-
sao volumétrica aumentada. Estes experimentos tiveram como referéncia o processo
RBSC, tendo sido aditivado grafite em pd, como fonte de carbono, na tentativa de

reacao com o Si fundido no interior do material.

4) A estratégia implementada na Etapa 3, que consistiu em envolver as pegas em um leito
de p6 durante o processo de sinterizacao, provou ser eficaz. Isso é evidenciado pela
reducao notavel na perda de massa em comparacao com as Etapas 1 e 2, tanto para
as amostras derivadas de S1 quanto de S2. Além disso, os resultados sugerem que
a geometria dos corpos de provas podem influenciar na eficiéncia da densificacao
através da retencao de silicio no nicleo do material, conforme corroborado pelas

analises de difragdo de raios X, imagens de MEV e analise de EDS.
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5) A adigao de Si nas amostras de SiC ja enriquecido com alumina e itria (S2) resultou em
desempenho mecénico satisfatério. Os CP apresentaram boa densificagao (entre 82%
e 95%) e propriedades mecénicas significativamente melhoradas (E acima de 250 GPa,
Resisténcia a Flexao acima de 200 GPa e HV 05 acima de 20 GPa), ultrapassando

as caracteristicas dos materiais de partida.

6) Os testes balisticos revelaram que todas as composigoes derivadas do pd S2 atingiram um
desempenho satisfatério nos calibres testados em diversas espessuras do CP ceramico.
As composigoes S2.00 e S2.05 tiveram desempenho satisfatorio para espessuras de

até 2,8 mm.

7) A relagao entre dureza e densidade dos materiais desenvolvidos superou os valores
relatados na literatura para amostras fabricadas pelo método RBSC. O valor de
densidade do CP sinterizado de até 2,44 g/cm? é substancialmente inferior aos valores
obtidos para cerdmicas balisticas fabricadas por RBSC, de 2,80 g/cm?. Apesar da
maior porosidade observada em algumas amostras, o desempenho balistico se mostrou

promissor, justificando futuras aplicagbes em placas stand alone.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTURQS

Sinterizacao das misturas fabricadas a partir do pé S1 em equipamento SPS
adquirido por meio de Projeto FINEP em parceria de pesquisadores do IME, UFRGS e
UFSC.

Utilizar técnicas avancadas de microscopia, como a microscopia eletronica de
transmissao (TEM), para examinar a microestrutura do SiC com diferentes niveis de

adicao de Si.

Empregar simulag¢oes numéricas e na Barra Hopkinson para entender a influéncia

da adigdo de Si na resisténcia ao impacto e na dissipacao de energia das placas balisticas.

Examinar a durabilidade e o desempenho do SiC com adicao de Si sob diferentes

condicoes ambientais para avaliar sua aptidao para uso prolongado.

Fazer uma andlise de custo-beneficio do uso de SiC com adicao de Si, em comparagao

com outros materiais balisticos.
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APENDICE B - ANALISE DE VARIANCIA E TESTE DE TUKEY

B.1 Dureza HV0,5

Dureza HV 0,5
CP1 CP2 CP3 CP4 CP5
S2.00 2086 1904 2105 2087 1921
S2.05 2272 2227 2166 2185 2066
S2.15 2435 2614 2971 2649 3080
S2.25 2540 2413 2730 2539 2822

Anova: fator tinico

RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variancia
52.00 ) 10103 2020,6 9831,3
52.05 ) 10916 2183,2 5959,7
52.15 ) 13749 2749,8 71415,7
52.25 ) 13044 2608,8 27021,7
ANOVA
Fonte da variacao SQ gl MQ F valor-P ,F.
critico
Entre grupos 1782753 3 594251,1  20,80922  9,06E-06 3,238872
Dentro dos grupos 456913.6 16 28557.1
Total 2239667 19
TUKEY
QMR 28557,1
Composigoes 4
Graus de liberdade 16
n° de repetigoes 5
q 4,05
dms 306,07
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Média 1 Média 2 Médulo da diferencga Classificagao
S2.00 - S2.05 2020,6 2183,2 162,6 Tgual
S52.00 - S2.15 2020,6 2749,8 729,2 Diferente
S2.00 - S2.25 2020,6 2608,8 588,2 Diferente
S2.05 - S2.15 2183,2 2749.8 566,6 Diferente
S2.05 - S2.25 2183,2 2608,8 425,6 Diferente
S2.15 - S2.25 27498 2608,8 141 Tgual
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B.2 Arquimedes

DMA (g/cm?®)
CP1 CP2 CP3 CP4 CP5
S2.00 3,21 3,14 3,17 3,18 3,18
S2.05 3,13 3,10 3,07 3,18 3,04
S2.15 2,86 2,66 2,57 2,72 2,72
$2.25 9 73 9. 79 973 2,69 2,65
Anova: fator tinico
RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variancia
52.00 5 15,87 3,17 0,00
$2.05 5 15,53 3,11 0,00
$2.15 5 13,52 2,70 0,01
52.25 5 13,52 2,70 0,00
ANOVA
Fonte da variagao SQ gl MQ F valor-P  F critico
Entre grupos 0,961812 3 0,320604 82,76442 5,86E-10  3,238872
Dentro dos grupos 0,061979 16 0,003874
Total 1,023791 19
TUKEY
QMR 0,003873693
Composigoes 4
Graus de liberdade 16
n° de repetigoes 5
q 4,05
dms 0,11
Média 1 Média 2 Moédulo da diferencga Classificagao
S2.00 - S2.05 3,17 3,11 0,07 Tgual
S52.00 - S2.15 3,17 2,70 0,47 Diferente
S52.00 - 52.25 3,17 2,70 0,47 Diferente
S52.05 - S2.15 3,11 2,70 0,40 Diferente
S52.05 - 52.25 3,11 2,70 0,40 Diferente
S2.15 - 52.25 2,70 2,70 0,00 Tgual
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B.3 Densidade do CP Verde

DENSIDADE VERDE (g/cm?)
CP1|({CP2|(CP3|CP4|CP5|(CP6|CP7|CP8|CP9|CP10|CP11
S2.00011,83 (1,94 (1,89]11,90]1,93]11,95]1,95]1,92(1,88( 1,95 1,92
S2.05(1,90 (1,92 1,88 ]11,90]1,90]1,90]1,95]1,91 1,96 1,92 1,95
S2.15| 1,82 181,83 ]1,84 11,831,818 [1,85[1,88] 1,83 1,83
S2.251 1,79 (1,81 [ 1,821,831 1,78 1 1,82 | 1,82 1,82 [ 1,78 | 1,82 1,75
Anova: fator tnico
RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variancia
52.00 11 21,04624 1,913295 0,001319
52.05 11 21,09253 1,917503 0,000582
S2.15 11 20,30161 1,845601 0,000388
52.25 11 19,84495 1,804087 0,00058
ANOVA
Fonte da variagao SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 0,099779 3 0,03326 46,38558 4,32E-13 2,838745
Dentro dos grupos 0,028681 40 0,000717
Total 0,12846 43
TUKEY
QMR 0,000717027
Composigoes 4
Graus de liberdade 40
n° de repetigoes 11
q 3,79
dms 0,03
Média 1 Média 2 Moédulo da diferenga Classificagao
S2.00 - S2.05 1,91 1,92 0,00 Tgual
S52.00 - S52.15 1,91 1,85 0,07 Diferente
S2.00 - S2.25 1,91 1,80 0,11 Diferente
S52.05 - 52.15 1,92 1,85 0,07 Diferente
S2.05 - 52.25 1,92 1,80 0,11 Diferente
S52.15 - 52.25 1,85 1,80 0,04 Diferente
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B.4 Ensaio de Flexao

FLEXAO (MPa)
CP1 CP 2 CP 3 CP 4 CP 5 CP 6 CP7
S2.00 266,48 281,75 272,93 330,84 301,09 270,35 256,72
S2.05 143,99 212,32 230,74 196,22 160,92 252,78 122,41
S2.15 208,43 215,53 212,55 205,87 244,12 217,83 212,60
S2.25 199,43 203,19 208,42 217,94 204,28 186,90 178,92
Anova: fator tinico
RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variancia
S2.00 7 1980,159 282,8799 640,4276
S2.05 7 1319,387 188,4839 2275,609
S2.15 7 1516,926 216,7038 162,4078
S2.25 7 1399,073 199,8676 172,8588
ANOVA
Fonte da variagao SQ gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 37433,14 3 1247771 15,35103  8,71E-06  3,008787
Dentro dos grupos 19507,82 24 812,8259
Total 56940,96 27
TUKEY
QMR 812,8258534
Composigoes 4
Graus de liberdade 24
n° de repeticoes 7
q 3.9
dms 42.03
Média 1 Média 2 Médulo da diferencga Classificagao
S2.00 - S2.05 282,88 188,48 94,40 Diferente
S2.00 - S2.15 282,88 216,70 66,18 Diferente
S2.00 - S2.25 282,88 199,87 83,01 Diferente
S2.05 - S2.15 188,48 216,70 28,22 Ignal
S2.05 - S2.25 188,48 199,87 11,38 Tgnal
S2.15 - S2.25 216,70 199,87 16,84 Ignal
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B.5 Tenacidade a Fratura - Método Niihara

Kic Niihara
CP1 CP 2 CP 3 CP 4
S2.00 4,82 8,47 5,49 6,27
S2.05 8,43 7,27 5,55 7,46
Anova: fator tinico
RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variancia
S2.00 4 25,056 6,264 2,522
S2.05 4 28,698 7,175 1,436
ANOVA
Fonte da variagao gl MQ F valor-P F critico
Entre grupos 1,658 1,000 1,658 0,838 0,395 5,987
Dentro dos grupos 11,873 6,000 1,979
Total 31 7,000
TUKEY
QMR 1,978828
Composigoes 2
araus de liberdade 6
n° de repeticoes 4
q 3,46
dms 2.43
Médulo da
Média 1 Média 2 diferencga Classificagao
S2.00 - S2.05 6,26 5,55 0,72 Tgual
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B.6 Tenacidade a Fratura - Método Anstis

Kic Asntis
CP1 CP 2 CP 3 CP 4
52.00 3,54 6,22 4,03 4,60
52.05 5,36 5,47 4,57 5,15
Anova: fator tinico
RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variincia
S2.00 4 18,386 4,596 1,358
S2.05 4 20,551 5,138 0,160
ANOVA
Fonte da
L SQ gl MQ F valor-P  F critico
variagao
Entre grupos 0,586367411 0,586 0,773 0,413 5,987
Dentro dos grupos  4,552783759 0,759
Total 5,139151171
Tukey
QMR 0,759
Composigoes 2
Graus de liberdade 6
n° de repeticoes 4
q 3,46
dms 1,51
Média 1 Média 2 Mfﬁdlﬂo da Classificagao
diferenga
S2.00 - S2.05 4,60 5,14 0,54 [gnal
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B.7 Tenacidade a Fratura - Método Liang

Kic Liang
CP1 CP 2 CP 3 CP 4
52.00 3,39 5,52 3,78 4,23
52.05 5,12 4,46 3,62 4,39
Anova: fator tinico
RESUMO
Grupo Contagem Soma Média Variancia
52.00 4 16,923 4,231 0,862
52.05 4 17,495 4,374 0,435
ANOVA
Fonte da F
variacao SQ gl MQ F valor-P  critico
Entre grupos 0,041 1,000 0,041 0,063 0,810 5,987
Dentro dos grupos 3,890 6,000 0,648
Total 3,931 7,000
QMR 0,648
Composigoes 2
Graus de liberdade 6
n° de repeticoes 4
q 3,46
dms 1,39
Média 1 Média 2 Mfﬁdlﬂo da Classificacao
diferenca
S2.00 - S2.05 4,23 4,37 0,14 [gnal
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