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RESUMO

A selecdo de um material envolve uma série de atividades interdisciplinares,
onde se deve considerar as mudltiplas interagcbes entre o projeto, materiais,
processamento, custo e outros fatores relevantes®™. Neste contexto, o compdsito
alumina-gadolinia (Al,O3-Gd,O3) é de grande interesse para a industria nuclear e
sua caracterizacdo mecanica torna-se importante na avaliacdo de sua utilizacdo®.
De modo a caracterizar mecanicamente este compdsito, procedeu-se a
determinacao da dureza, resisténcia a flexdo e elasticidade de corpos de prova de
alumina pura e de compdésitos de alumina-gadolinia. Os resultados experimentais
indicaram que a dureza dos compdsitos sdo equivalentes entre si, ndo sendo
identificada influéncia do teor de aluminato de gadolinio sobre esta propriedade.
Adicionalmente, a dureza da alumina pura é superior a dureza dos compdsitos.
Apresentando um comportamento diferente, a resisténcia a flexdo e o médulo de
elasticidade aumentam proporcionalmente com o teor de aluminato de gadolinio, se
equalizado o efeito da porosidade.

Palavras-chaves: compoésito, alumina-gadolinia, dureza, resisténcia a flexao,

modulo de elasticidade.
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INTRODUCAO

Os 6xidos multicomponentes podem apresentar uma Unica fase, como a mulita,
ou mais fases, no caso de mistura de 6xidos. Esta classe de materiais compreende
um vasto numero de compostos, para 0S quais seria impossivel apresentar

compreensivamente todos os dados e propriedades®*®.

As propriedades
mecanicas de 6xidos multicomponentes sdo, em geral, inferiores as dos o6xidos
puros, sendo a alumina e a alumina-zirconia uma das poucas excecdes a esta
regra®®. No entanto, a introduc&o de elementos adicionais ao sistema Al-O é muitas
vezes desejavel em funcdo da melhoria de propriedades especificas como
termomecanicas, térmicas, quimicas, dielétricas, elétricas, eletronicas, Opticas,
nucleares e magnéticas. A classe dos materiais ceramicos com estrutura cristalina
perovskita, como o aluminato de gadolinio, é caracterizada por possuir interessantes
propriedades, as quais incluem ferro eletricidade, piezo eletricidade, elevada
permissividade e propriedades épticas e eletro épticas.®¥

O presente trabalho tem por finalidade apresentar dados experimentais sobre
algumas propriedades mecénicas do compdsito alumina-gadolinia, dados estes
escassos, ou mesmo nao disponiveis na literatura técnica nacional e internacional.
Para este fim, as seguintes propriedades mecanicas foram objetos de interesse: (1)
dureza, (2) resisténcia a flexdo e (3) médulo de elasticidade.

A dureza (H) tem sido definida como a resisténcia da superficie de um material
a penetracdo de um objeto contundente, sob o efeito de uma forca externa
concentrada (P), em uma area restrita do material analisado, derivada das
caracteristicas dimensionais da indentacdo (d). Os diferentes testes de impresséao
(Vickers, Knoop, Tukon, Rockwell) sdo baseados na relacdo entre dureza e a carga
requerida para a producdo de uma indentacdo definida. Os métodos diferem na
forma do penetrador e na carga aplicada (Ludwik, Smith e Sandland, Brinel, Knoop,

Peters e Emerson) e podem ser representados de forma genérica pela equacéo
A7

_ kP (A)

H=__
dn

Os testes mais utilizados para determinacdo do limite de resisténcia a flexao

em materiais ceramicos encontram-se padronizados nas normas MIL STD 1942
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realizado utilizando-se duas configuragfes de teste, denominadas teste de flexdo em
trés pontos e quatro pontos e em trés configuracbes dimensionais de corpos de
provas. Estas denominacdes das configuracdes dos testes estdo associadas ao
namero de pontos de aplicacdo de forca e ao numero de apoios responsaveis pela
reacdo normal %Y Os testes de flexdo ndo necessitam seguir rigorosamente as
caracteristicas dimensionais dos corpos de provas padronizadas nas normas
citadas. Em muitos casos, existe o0 interesse na determinacdo do limite de
resisténcia a flexdo de um componente com suas caracteristicas de fabricacéo, onde
os desvios nas tolerancias dimensionais, a rugosidade superficial bruta e possiveis
distor¢ées dimensionais, decorrentes do processo de sinterizagdo, influenciarédo no
comportamento real deste componente. Nestes casos, devem ser desenvolvidas as
equacdes especificas para o célculo da tensao de flexéo.®

A determinacgédo da propriedade elastica de um material € uma importante etapa
no estudo do comportamento mecénico. A uma dada tensdo, a energia gerada é
controlada pelo valor da constante elastica, que determina a tensdo que o material
ira resistir @Y. A anisotropia da constante elastica pode ocorrer em ceramicas
policristalinas com orientagdo preferencial e ocorre algumas vezes em ceramica
prensadas a quente. A anisotropia ocorre com freqiéncia em monocristais e
compositos com fibras orientadas. A alumina policristalina é anisotrépica em escala
microscopica, porém apresenta um comportamento isotrépico
macroscopicamente®!V). Deve-se considerar ainda que o potencial interatdmico de
um material influencia os valores de constante elastica e sua dependéncia com a

temperatura, porém a microestrutura do material também apresenta influéncia. ¢1?

MATERIAIS E METODOS

No processamento ceramico adotado para preparacdo dos corpos de prova do
sistema Al,0O3-Gd,O3; utilizou-se pos de alumina do tipo A1000 SG, adquirido junto a
empresa americana ALCOA Industrial Chemicals, e p6 de gadolinia do tipo G-0125,
adquirido junto a empresa alema SIGMA Aldrich Chemie Gmbh. O pé de alumina
apresenta tamanho médio de particula de 0,64um e area de superficie especifica de
9,79m?%g e o p6 de gadolinia apresenta um tamanho médio de 2,65um e area de

superficie especifica de 4,05m?/g.
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JOs pés ceramicos foram submetidos as seguintes etapas de processamento:
(1) preparacao das barbotinas em moinho de bolas (moinho de 5L, 30 rpm, por 6
horas, utilizando-se 3,6 kg de bolas de 20 mm e 1,6 kg de bolas de 30 mm); (2)
obtencdo das massas de compactagcao por secagem por atomizacao ou "Spray Dry"
(a 380°C, vazdo de fluido atomizante de 3,0Nm*h e uma vazdo de barbotina de
4L/min); (3) pré-compactacdo uniaxial sob pressdao de 50MPa; (4) compactacao
isostética sob pressdo de 300MPa e (4) sinterizacdo sem pressédo a 1600°C por 90
minutos.

A dureza dos corpos de provas foi determinada sob diversas cargas de ensaio:
1; 3; 5 e 10kgf. Para tal dois equipamentos distintos foram utilizados: (1) um Wolpert
Testor-2 com carga maxima de 10kgf e (2) um Vickers hardness Tester LV-700AT
com carga maxima de 30kgf. As cargas de ensaio foram variadas de modo a
identificar a carga critica, faixa de carga para a qual os resultados de dureza
permanecessem constantes. O tempo de aplicacdo das cargas foi de 15 segundos.

O limite de resisténcia a flexdo dos corpos de provas foi determinado
utilizando-se o0 ensaio com trés pontos e uma taxa de deformacéo de 0,2mm/min em
uma maquina de ensaio marca INSTRON de quatro colunas.

O modulo de elasticidade dos corpos de provas foi determinado em um
analisador dinamico mecanico marca Netzsch, modelo DMA 242. Nestes
experimentos foram utilizados dois corpos de provas por composi¢cdo quimica,
ensaiados com uma amplitude de 15um, forca estatica de 3,47N, forca dindmica de
3,08N, sob monitoracdo da temperatura ambiente.

As etapas de pré-compactacdo uniaxial e de compactacdo isostatica e 0s
ensaios de determinacao do limite de resisténcia a tracdo e determinacdo do mdédulo
de elasticidade foram realizados Laboratério de Ceramica do Instituto de Pesquisas
Energéticas e Nucleares - IPEN, Sdo Paulo - SP, e as demais etapas de
processamento e o0 ensaio de determinacdo de dureza foram realizados no
Laboratério de Materiais Nucleares do Centro Tecnoldgico da Marinha em S&o
Paulo, Ipero - SP.

RESULTADOS E DISCUSSAO
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podendo-se observar na figura 1, que o valor de dureza para a alumina pura
distingui-se dos valores de dureza dos corpos de provas de alumina-gadolinia e que
a dureza dos compdésitos demonstraram-se equivalentes entre si. Desta figura,
observa-se ainda uma significativa dispersdo de resultados para o compdsito
contendo 6,6%mol de gadolinia para todas as cargas de ensaio.
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Figura 1: Dureza dos corpos de provas de alumina pura e dos corpos de provas em
material compdsito contendo 1,5; 3,0; 4,7 e 6,6%mol de gadolinia em funcdo da

carga de ensaio.

Os resultados experimentais obtidos nos ensaios de flexdo das barras de
alumina-gadolinia, figura 2, indicam uma tendéncia de diminuicdo dos valores de
tensdes de ruptura dos corpos de provas com o0 aumento do teor de gadolinia,
tendéncia esta que ndo pode ser confirmada devido a interagdo entre as barras de
desvios experimentais. Adicionalmente, esta tendéncia dos valores experimentais
deve ser analisada de forma criteriosa, pois diversos autores (#13141516) tam

correlacionado o limite de resisténcia a flexdo da alumina com a presenca de outras
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fases, com o tamanho médio dos graos e com a porosidade residual de corpos de

provas. Dentre as informag@es disponiveis, vale destacar as que seguem:

e O limite de resisténcia a flexdo varia com a fracdo volumétrica de uma
segunda fase. A influéncia de uma segunda fase pode ser deletéria a resisténcia a
flexdo da alumina, pois a tensdo presente na interface entre as fases poder gerar
trincas em decorréncia da deformacéo diferencial entre elas. (1213141516

¢ O limite de resisténcia a flexdo é inversamente proporcional ao tamanho
médio de grdo (TG), sendo observada a correlagdo o~ €G /% (1213141516.17)

e O limite de resisténcia a flexdo € inversamente proporcional a fracdo
volumétrica de poros (P), sendo observada a correlacdo o~e™, onde b é uma

constante determinada pela forma e distribuicdo dos poros. 1#1314.15.16.17)
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Figura 2: Resisténcia a flexdo dos corpos de prova de alumina e alumina-gadolinia
obtidos em ensaio com trés pontos, com velocidade de 0,2mm/min., temperatura de

28°C e distancia entre apoios de 25,3mm.

Considerando-se a equivaléncia entre os tamanhos médios dos gréos para as
composicdes estudadas e o aumento significativo das fragbes volumétricas de

poros, proporcionalmente ao aumento do teor de aluminato de gadolinio presente
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nos 7corpos de provas (de 2,8 a 9,5%vol), pode-se influir que o limite de resisténcia a
flexdo dos corpos de prova foi influenciado significativamente pelo aluminato de
gadolinio presente, de modo a compensar a influéncia deletéria da porosidade
residual dos sinterizados. Adicionalmente, os significativos desvios experimentais
observados na figura 2 podem estar associados as variagfes locais da fracdo
volumétrica de poros em regides proximas a secao transversal dos corpos de provas
submetidas a maiores esforcos ou a imperfeicdes superficiais presentes nos corpos
de provas.

O modulo elastico determinado para a alumina pura, cujos resultados
permaneceram entre 370 e 390GPa, foi comparado com valores resultantes da
aplicacdo dos dados de porosidade experimentais em uma equacdo empirica ¥ que

relaciona o médulo de elasticidade da alumina com a sua porosidade, equacao B.

E = 4107397 (B

(policristalina)

Onde Epoiicristalinay € 0 modulo de elasticidade esperado da o alumina policristalina
em GPa, 410 corresponde ao modulo de elasticidade teo6rico da alumina

policristalina, em GPa, e P é a fragdo volumétrica de poros.
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Figura 3: Modulos de elasticidade experimentais determinados para os corpos de

provas sinterizados a 1600°C por 48 horas e valores de médulo de elasticidade
resultantes da aplicacdo da equacdo 2 para a alumina pura em funcdo da
porosidade. Os numerais proximos aos pontos da curva experimental indicam o teor
de gadolinia adicionado em %mol.

Os valores de médulo elastico determinados para os compdsitos, apresentados
na figura 3, indicam que a diminuicdo do modulo eléstico dos compadsitos, em fungéo
da porosidade, foi significativamente menor que a calculada para a alumina pura.

Analogamente as consideracfes realizadas para o limite de resisténcia a
flexao, considerando-se a equivaléncia entre os tamanhos médios dos graos para as
composi¢cbes estudadas e o aumento significativo das fragcbes volumétricas de
poros, pode-se influir que o modulo elastico dos corpos de prova foi influenciado
significativamente pelo aluminato de gadolinio presente, de modo a compensar a

influéncia deletéria da porosidade residual dos sinterizados.

CONCLUSOES

A dureza dos compoésitos sdo equivalentes entre si, ndo sendo identificada
influéncia do teor de aluminato de gadolinio sobre esta propriedade. Adicionalmente,
a dureza da alumina pura é superior a dureza dos compasitos.

Apresentando um comportamento diferente, a resisténcia a flexdo e o modulo
de elasticidade aumentam proporcionalmente com o teor de aluminato de gadolinio,

se equalizado o efeito da porosidade.
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INFLUENCE OF THE GADOLINIUM ALUMINATE CONTENT ON THE
MECHANICAL PROPERTIES OF THE ALUMINA

ABSTRACT

The material selection involves several interdisciplinary activities, where
multiples interactions between design, materials, processing, cost, and other factors
must be considered®. In this context, the alumina-gadolinia (Al,03-Gd,0O3) composite
is very interesting to the nuclear industry and its mechanical characterisation is
important in the use valuation?. Looking for the mechanical characterisation of this
composite, the hardness, the flexure strength, and the elastic modulus were
determined in the pure alumina and alumina-gadolinia composite bodies. The
experimental results indicated equivalent hardness to the composite bodies and the
influence of the gadolinium aluminate content in this property was not identified.
Additionally, the pure alumina hardness is greater them the composite hardness.
With a different behaviour, the flexure strength and the elastic modulus properties
increased proportionally with the gadolinium aluminate content, if equalised the
porosity effect.

Keywords: composite, alumina-gadolinia, hardness, flexure strength, elastic

modulus.



