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Resumo

E descrita em detalhes a montagem de um equipamento simples e de baixo custo para a medida da resisténcia ao desgaste de
materiais ceramicos. Para demonstrar a aplicacdo deste equipamento foram realizadas medidas de desgaste em amostras de alumina
e zircOnia parcialmente estabilizada com itria. A resisténcia ao desgaste das amostras de zirconia foi medida antes e depois da
formacéo de um recobrimento de ZrC, mediante tratamento térmico a 1600 °C, com a pega envolta por carbono, em atmosfera de
argonio. Foi observado que a formagdo de ZrC proporciona uma resisténcia ao desgaste similar a da alumina, aproximadamente
50% superior a da zirconia.
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Abstract

The assembly of a simple, low cost equipment for the measurement of the wear coefficient of ceramic materials is described in some
detail. This equipment was applied to the determination of the wear coefficient of alumina and yttria-partially stabilized zirconia.
The wear resistance of zirconia was measured before and after the formation of a ZrC coating on the surface, as the result of a
thermal treatment at 1600 °C with the sample wrapped in a carbon powder bed in an argon atmosphere. It was observed that the
formation of ZrC provides a surface wear resistance similar to that obtained for alumina, almost 50% higher than that of bulk
zirconia.

Keywords: wear coefficient, alumina, zirconia, ZrC .

INTRODUCAO F, € a forca normal sobre a esfera, b € o didmetro da cratera
formada e R ¢ o raio da esfera. Em ensaios de desgaste de
A técnica de microabrasdo ¢ comumente empregada para materiais recobertos com filmes finos, sdo observadas duas

a determinagdo da espessura de filmes depositados sobre a
superficie de materiais. Seu principio de funcionamento é
simples: uma esfera de ago endurecido ¢ apoiada a0 mesmo
tempo sobre a superficie da amostra e sobre uma depressao
de um eixo ligado a um motor elétrico. Durante o ensaio, o
eixo gira a esfera atritando-a contra a superficie da amostra ao
mesmo tempo em que um liquido abrasivo ¢ gotejado sobre
a esfera. Este processo promove o desgaste do material da
superficie da amostra, formando duas crateras concéntricas,
uma devido ao filme e a outra devido ao substrato [1]. A
espessura do filme depositado () ¢ dada por ¢ = XY/2R, onde
R ¢ o raio da esfera e Xe Y sdo dimensoes exibidas na Fig. 1. -

Se o material desgastado ndo possui uma camada
depositada, o resultado serd a formagdo de uma unica
cratera, cujo didmetro ¢ medido por microscopia Optica.
A partir deste diametro, pode se calcular o coeficiente de

e
X Y

desgaste, K, a partir da relagdo [2-4] Figura 1: Representacdo esquematica de duas crateras concéntricas
¢ das medidas necessarias para a determinag@o da espessura do

_ nb* recobrimento. Adaptada [8].
64RLF (A) [Figure 1: Schematic representation of two concentric wear craters

and the dimensions needed for the determination of film thickness.
onde L ¢ a distancia percorrida pela esfera sobre a amostra, Adapted [8].]
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crateras concéntricas (filme e substrato), a partir das quais
se calcula a espessura do filme depositado e o coeficiente
dedesgaste do filme (K) e do substrato (K ), pela andlise dos
dados emum grafico de (LF/b’) versus (mt/4b>-nRe’/b?) [3-7].
O numero minimo recomendado de crateras em cada ensaio
é seis, o didmetro interno minimo ¢ dado por (8R d,)", onde
d, € o diametro do abrasivo, e o didmetro externo maximo
¢ da ordem de 1,6 mm (para uma esfera com raio de 12,5
mm) [5]. Conforme a equacdo A, para a determinagdo do
coeficiente de desgaste por microabrasdo ¢ necessario que o
equipamento tenha uma célula de carga para a determinagao
da for¢a normal que age sobre a esfera de metal (Fig. 2) [2].
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Figura 2: Esquema de funcionamento do equipamento para ensaio
de microabrasdo. Adaptado [9].

[Figure 2: Schematic representation of the microabrasion tester
equipment. Adapted [9].]

Neste trabalho, um equipamento usado na determinago
da espessura de filmes foi adaptado para a realizagdo
de estudos de desgaste em materiais ceramicos. Este
equipamento foi empregado na determinagdo da resisténcia
ao desgaste de amostras de alumina e zirconia parcialmente
estabilizada e, também, de uma amostra da mesma zirconia
carbonetada termicamente a 1600 °C em atmosfera de
argonio.

MATERIAIS E METODOS

A amostra de alumina usada neste trabalho foi obtida a
partir do p6 Martoxid MR70/S (Martinswerk). A zirconia
utilizada foi TZ-3YB (parcialmente estabilizada com 3%
em mol de itria (Y,0,), Tosoh). Ambos pos cerdmicos sdo
comerciais e ja possuem ligantes proprios para prensagem.
As amostras foram conformadas por prensagem uniaxial (1
kbar) em um molde metalico (discos com 10 mm de diametro
e 2 mm de espessura) e sinterizadas a 1600 °C/2 h (alumina)
e 1500 °C/2 h (zircdnia) ao ar, com rampa de aquecimento 1
°C/min. Apoés a sinterizagdo, uma amostra de zirconia foi
submetida a tratamento térmico em leito de p6é de carbono
amorfo (Printex, Degussa) a 1600 °C em um forno com
resisténcias de grafite em atmosfera de argénio (Thermal

Inc.) por 3 h. As amostras de alumina e a de zirconia
parcialmente estabilizada com itria (3Y-PSZ) foram polidas
com pastas diamantadas até 1 um. A amostra de zirconia
tratada termicamente nao foi polida para preservar a camada
carbonetada.

Equipamento para a determinacdo do coeficiente de
desgaste

Para a analise da resisténcia ao desgaste, primeiramente
necessitamos conhecer a forga normal que a superficie do
material exerce sobre a esfera. Para isso foi adquirida uma
célulade carga HBM (Weightech) PW4MC3 com capacidade
500 g e sensibilidade 1 mV/V [8]. Foi montado um circuito
para amplificar o sinal de saida da célula de carga, utilizando
para isso um CI amplificador para instrumentacao INA125P
(Fig.3)[9]. Além do CI, complementam o circuito eletronico
uma fonte de computador para alimentacdo do circuito,
um potenciometro P para ajuste do zero e um transistor
TIP29C para a alimentacdo da ponte de Wheatstone da
célula de carga. O ganho do amplificador ¢ alterado no
resistor varidvel R .. Um multimetro exibe a tensdo oriunda
do desbalanceamento da ponte de Wheatstone da célula de
carga, que ¢ proporcional a for¢a que age sobre ela. Também
foi adquirida uma bomba peristaltica (Provitec DM AXD)
[10] para gotejar controladamente a suspensdo abrasiva
sobre a esfera rolante e um agitador magnético (VELP) para
manter em constante agita¢ao a suspensao abrasiva. A Fig. 4
ilustra a montagem final do equipamento. Na Fig. 5 pode-se
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Figura 3: Diagrama do circuito de alimentacdo e amplificagdo do
sinal da célula de carga. A tensdo de saida ¢ lida entre Vo e Vo'.
Adaptado [11].

[Figure 3: Electric diagram of the source and amplifying circuit

for the load cell. The output signal is measured between Vo and
Vo*. Adapted [11].]
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Figura 4: Montagem experimental usada na determinagao do coeficiente
de desgaste de materiais ceramicos.

[Figure 4: Experimental setup for the measurement of the wear
coefficient of ceramic materials.]
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Figura 5: Detalhe do porta-amostra com a célula de carga.
[Figure 5: Detail of the sample holder with load cell.]

ver em detalhe a fixag@o do suporte para a amostra sobre a célula
de carga.

A célula de carga foi calibrada usando esferas de ago de
diferentes massas. O peso de cada uma destas esferas foi
calculado utilizando o valor da aceleracdo da gravidade obtido a
partir da expressao

g (m/s*) = 9,780356 (1 + 0,0052885 sen’0 -
0,0000059 sen’0) — 00,003086H (B)

na qual g ¢ a aceleragdo da gravidade, H ¢ a altitude (km) e 6 ¢
latitude [11]. A aceleragdo da gravidade calculada para Caxias do
Sul ¢ 9,763 m/s>. A Fig. 6 exibe a curva de calibragio obtida para

a célula de carga, F, = 0,0131(2)V, V' ¢ tensdo (mV) e
F, € a forca normal (N).
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Figura 6: Curva de calibragdo da célula de carga.
[Figure 6: Calibration data of the load cell.]

Apods a amostra ser fixada no porta-amostra, o
multimetro indicador da for¢a normal é zerado e uma
esfera de ago ¢ apoiada sobre a amostra e o eixo do
motor. Em seguida, a bomba peristaltica ¢ ligada e a
suspensao abrasiva comeca a gotejar sobre a esfera.
Uma suspensdo abrasiva de base aquosa com particulas
de diamante com didmetros que variam de 0,5 a 1 pm
foi utilizada durante os ensaios de desgaste. O tempo de
ensaio e a velocidade de rotagdo do eixo sdo ajustados
e, entdo, realiza-se o ensaio.

Medida das crateras e calculo do coeficiente de
desgaste

O movimento da esfera sobre a superficie da amostra
promove a formacao de uma cratera de desgaste cujo
diametro depende da resisténcia ao desgaste do material
e das condicdes do ensaio. O didmetro destas crateras ¢
determinado com o auxilio de um microscopio optico e
um programa de aquisi¢do e analise de imagens.

O coeficiente de desgaste de um material ¢ obtido
a partir da declividade da reta ajustada aos dados
experimentais em um grafico de (w b"/64 F, R) versus
(L). A distancia percorrida pela esfera sobre a amostra,
L, é obtida de [2-4]

nR’ Nd
(& o (©)
4

onde N representa o nimero de voltas dadas durante
o0 ensaio pelo eixo que sustenta a esfera, R’ € o raio de
giro do eixo, d € o didmetro da esfera e R”¢ a metade
da largura da depressdo do eixo sobre a qual a esfera
fica apoiada.

L=

Aplicag¢do a materiais cerdmicos

O equipamento descrito neste artigo foi aplicado
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na determinacdo da resisténcia ao desgaste de amostras de
alumina e zirconia parcialmente estabilizada (3Y-PSZ) e,
também, de uma amostra da mesma zirconia carbonetada
termicamente em atmosfera de argénio. O objetivo da
carbonetagdo ¢ aumentar a resisténcia ao desgaste e
a dureza superficial da zirconia, mantendo a elevada
tenacidade a fratura do substrato. A selecdo de materiais
teve dois critérios: primeiro, usou-se amostras de alumina
jé estudadas previamente com um equipamento comercial,
de modo a permitir a validacao dos resultados obtidos com
o equipamento descrito neste artigo. Segundo, escolheu-se
uma amostra de zirconia que permitiu evidenciar o efeito da
carbonetagdo da superficie sobre a resisténcia ao desgaste.
Nestes ensaios usamos uma esfera de ago endurecido com
uma polegada de didmetro e a largura da depressao do eixo
sobre a qual a esfera foi apoiada era de 8 mm. A rotagdo do
eixo foi fixada em 200 rpm e a duragdo do ensaio foi variada,
aumentado a cada medida a distancia percorrida pela esfera
sobre a amostra. Como se trata de um ensaio comparativo,
¢ fundamental que se mantenham constantes os pardmetros
do ensaio para todas as amostras. O ensaio de microabrasao
indica o quanto um material ¢ mais resistente ao desgaste
do que outro, nas mesmas condi¢des de andlise. Quanto
menor o coeficiente de desgaste, mais resistente a abrasio ¢
o material.

Figura 7: Cratera obtida em ensaio de resisténcia ao desgaste de
uma amostra de ZrO, 3Y-PSZ .

[Figure 7: Wear crater obtained in a test with a 3Y-PSZ ZrO,
sample.]

AFig. 7 exibe a micrografia de uma cratera tipica, gerada
em um dos ensaios de desgaste com uma amostra de zirconia.

Os resultados dos ensaios de desgaste das amostras de
alumina e zirconia 3Y-PSZ (esta ultima antes e depois da
formagao do recobrimento de ZrC) se encontram resumidos na
Fig. 8 ena Tabelal. O coeficiente de desgaste determinado para
a alumina é similar ao obtido em um trabalho anterior, usando
outro abrasivo (SiC) e um equipamento comercial [13]. A
amostra de zirconia carbonetada, cuja superficie ¢ constituida
essencialmente de ZrC [12] exibe um coeficiente de desgaste
inferior ao da zirconia, sendo tdo resistente ao desgaste quanto

a alumina testada neste trabalho. Medidas de dureza feitas
na superficie da zirconia recoberta com ZrC demonstraram
a auséncia de trincas nos vértices das impressdes Vickers e
constituem um indicativo de que a tenacidade a fratura da
zirconia 3Y-PSZ ndo foi significativamente alterada com a
carbonetagdo da superficie [12].
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Figura 8: Resultados dos ensaios de desgaste da alumina ([1) e
da zirconia antes (0) e depois do tratamento térmico em leito de
carbono (0).

[Figure 8: Wear test results for alumina (1) and zirconia before
(©) and afier thermal treatment in a carbon powder bed (0).]

Tabela I - Coeficiente de desgaste das amostras de alumina
e zirconia parcialmente estabilizada com ftria, antes (ZrO,
3Y-PSZ) e depois (ZrO, 3Y-PSZ + C) do tratamento térmico
em leito de carbono. O numero entre parénteses representa a
incerteza na ultima decimal.

[Table I - Wear coefficient of alumina and yttria-partially
stabilized zirconia samples, before (3Y-PSZ ZrO,) and after
(3Y-PSZ ZrO,+C) thermal treatment in a carbon powder
bed. The figure in parenthesis represents the uncertainty in
the last decimal.]

Coeficiente de desgaste

Amostra (102 m* N
ALO, 0,91(5)
Zr0, (3Y-PSZ) 1,35(5)
ZrC (ZrO, 3Y-PSZ + C) 0,91(5)
CONCLUSOES

Um equipamento para a medicdo da espessura de
filmes foi adaptado para a medi¢do do coeficiente de
desgaste de materiais ceramicos. Os resultados obtidos
em ensaios com amostras de alumina foram similares aos
obtidos anteriormente com um equipamento comercial
[13]. Os resultados obtidos com a amostra de zirconia
recoberta com ZrC mostraram um aumento na resisténcia ao
desgaste em cerca de 50% em comparagdo com a amostra
de zirconia 3Y-PSZ original, sem diminui¢ao aparente da



319 R. F. de L. Lorenzi et al. / Ceramica 56 (2010) 315-319

tenacidade a fratura. Este resultado sugere a possibilidade
da obtencdo de amostras de zirconia de elevada tenacidade
€ maior resisténcia ao desgaste mediante a formagao de um
recobrimento de ZrC por meio de tratamento térmico em
leito de carbono.
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Adaptacio de um equipamento para ensaios de desgaste de materiais ceramicos
(Experimental setup for wear testing of ceramic materials)
R. F, de L. Lorenzi, C. A. Perottoni, J. E. Zorzi

A equacdo (B) da pagina 317 é:
g (m/s?) =9,780356 (1 + 0,0052885 sen*6 — 0,0000059 sen28) — 0,003086H (B)

na qual g ¢ a aceleracdo da gravidade, H ¢ a altitude (em km) e 6 ¢ a latitude [11]. A aceleracdo da gravidade calculada para
Caxias do Sul € 9,789 m/s?.
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O titulo correto do artigo é:

Producio de zedlita analcima a partir de caulim amazénico

(Analcime zeolite production from amazon kaolin)
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