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Resumo

A utlizacdo de materiais cerdmicos em componentes que operam em elevadas
temperaturas (p. ex.: trocadores de calor cerdmicos que operam acima de 800°C) é
vantajosa do ponto de vista térmico, mas nao é trivial em termos estruturais, uma vez que
estes materiais sdo frageis e portanto, suscetiveis a fratura catastréfica. Considerando a
necessidade de materiais resistentes a elevadas temperaturas e que garantam a integridade
de aplicacbes como tais trocadores de calor, este trabalho investiga as propriedades
mecanicas da alumina a (Al,O3) como fungédo da temperatura na faixa de 23°C a 850°C.
Para tal, cem ensaios de flexdo em 4 pontos e ensaios adicionais selecionados em 3 pontos
foram realizados em amostras de secao transversal retangular de ~ 45 mm? produzidas por
gelcasting, técnica esta que tem grande potencial para moldar pegas de geometria
complexa. Os ensaios foram conduzidos empregando um dispositivo fabricado em Inconel
(superliga de Niguel-Cromo) especialmente desenvolvido para esta finalidade e contendo
articulagbes objetivando autocompensacdo de desalinhamentos. Os resultados
experimentais puderam ser muito bem descritos usando a estatistica biparamétrica de
Weibull e demonstram o efeito da temperatura na reducdo da resisténcia a flexao.
Adicionalmente, o dispositivo proposto facilitou e dinamizou a realizagdo dos ensaios, além
de garantir pequena dispersdo das propriedades mecénicas obtidas, especialmente se
considerado o micromecanismo fragil de fraturamento desta classe de materiais.
Palavras-chave: Alumina; Flexao de 4 pontos; Dispositivo autocompensador.

EXPERIMENTAL ASSESSMENT OF THE FLEXURAL STRENGTH OF AN ENGINEERING
ALUMINA (Al>03) BETWEEN 23°C AND 850°C EMPLOYING AN AUTOCOMPENSATING
DEVICE

Abstract

The application of ceramic materials in components that operate under high temperatures
(i.e.: ceramic heat exchangers for temperatures above 800°C) has several thermal and
efficiency advantages, however, is not trivial from a structural perspective since those
materials are brittle and susceptible to stress-controlled catastrophic failure. This work
examines the mechanical properties of an a alumina (Al,O3) as a function of temperature
between 23°C and 850°C. A hundred 4-point bending and additional selected 3-point
bending tests were conducted in samples produced using gelcasting technique with cross
sections of ~ 45 mm?. A special test device was designed incorporating joints for correcting
misalignments and was built using Nickel superalloy to guarantee stiffness and strength
under high temperatures. The results show that the mechanical strength of the alumina
under investigation could be well described using the bi-parametric Weibull statistics and the
effects of temperature could be assessed. In addition, the use of the proposed device made
tests easier and faster, yet reducing the scatter on the obtained mechanical properties, in
special considering the brittle fracture micromechanism of this class of materials.
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1 INTRODUCAO

A utilizacdo de materiais ceramicos categorizados como de engenharia vem
sofrendo expressiva expansdo nos Ultimos anos, especificamente considerando
componentes que operam sob condi¢cdes severas de corrosdo, desgaste e elevadas
temperaturas. Alguns exemplos tipicos sdo ferramentas de corte, vedacdes
especiais, proteses, insertos de usinagem, componentes de motores ou turbinas
aeronaticas e trocadores de calor que busquem operar em temperaturas superiores
a ~ 800°C (as quais impdem algumas restricbes a superligas de Niquel e outros
materiais metélicos aplicaveis) [1,2]. Este aumento das aplicacbes é motivado por
algumas caracteristicas de interesse nas ceramicas técnicas, a saber: alta
resisténcia a corrosao e desgaste, elevada temperatura de fuséo, boa rigidez, baixa
densidade e custo comparativamente baixo uma vez que a maioria de seus
componentes estdo disponiveis em abundancia na natureza. Para fins de ilustracao,
alguns exemplos quantitativos se mostram de interesse: i) 0 médulo de elasticidade
especifico (obtido dividindo-se o médulo elastico E pela densidade p) € em torno de
4 vezes superior para uma alumina técnica (Al2O3) se comparada ao aco e ao
aluminio; ii) por sua vez a razdo entre dureza (H) e médulo elastico (E) resulta na
média 8 vezes superior para 0s materiais ceramicos se comparados as ligas
metalicas [1,3]. Assim, fica evidente que considerando propriedades relativas
(especificas), os materiais ceramicos (com destaque para a alumina em aplicacbes
mecanicas) podem ser opc¢Bes bastante interessantes desde que o
dimensionamento respeite as condicbes de resisténcia, rigidez e estabilidade
exigidas pelas aplicacoes.

Dentro do interesse do presente trabalho, a aplicacdo de ceramicas de engenharia
em trocadores de calor ceramicos (p. ex.: aplicaveis a turbinas a gas com camaras
de combustdo externas [4,5]) é vista como potencialmente vantajosa do ponto de
vista térmico, ja que a possibilidade de operacdo com temperaturas mais elevadas
proporciona aumentos relevantes de eficiéncia [6]. Entretanto, tal abordagem néo é
trivial em termos estruturais, uma vez que estes materiais sdo frageis e possuem a
resisténcia mecanica dependente da porosidade e da temperatura. Portanto, sao
suscetiveis a fratura catastrofica e suas propriedades devem ser bem determinadas
para suportar projetos mecanicos acurados. A Figura 1 ilustra um trocador de calor
ceramico feito em alumina no Centro Universitario da FEI. Detalhes podem ser
encontrados em [7], mas o componente apresentado sofreu fratura longitudinal no
cimento refratario usado para selar o equipamento (Figura 1a) e fratura transversal
no corpo (Figura 1b), motivando a presente pesquisa.

Tratando da alumina a estudada neste trabalho, propriedades mecéanicas completas
sdo escassas na literatura (se limitam muitas vezes a propriedades de fluéncia ou
efeitos de temperatura na dureza) mas alguns dados uteis podem ser encontrados
por exemplo nos trabalhos de Munro [8], Sanchez-Gonzéales e colaboradores [9] e
Auearki [10]. Com atencéo as propriedades de resisténcia mecanica, estes trabalhos
indicam (para aluminas de baixa porosidade, ~ 0,5%) tensé&o limite de resisténcia na
flexdo (s:x) em torno de 350 MPa e apontam que a resisténcia mecanica decresce
com a temperatura. Ainda, estes trabalhos indicam modulos de Weibull (m) entre 8 a
12 e resisténcia caracteristica a flexdo (or0) em torno de 360 MPa para tais
materiais [11]. Por outro lado, o trabalho de Auearki [10] aponta dois
comportamentos que séo dignos de nota: i) primeiramente, mesmo com perda de
resisténcia mecanica, o autor evidenciou aumento da tenacidade a fratura (Kic)
como fungéo da temperatura, o que indica um aumento da toleréncia a existéncia de
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trincas; i) segundo, alguns resultados apresentaram aumento da resisténcia
mecénica da alumina em torno de 800°C devido & ocorréncia de uma fase vitrea.
Tais comportamentos, embora ndo sejam foco do estudo, chamam ainda mais a
atencao para a importancia da devida caracterizacdo de propriedades mecanicas de
interesse de maneira precisa e como funcéo da temperatura.

() (b)
Figura 1. Trocador de calor ceramico em alumina sendo desenvolvido no Centro Universitario da FEI
(a) Parte traseira que se separou do restante do trocador devido a uma falha do cimento refratario de
uniéo das placas e (b) parte frontal fraturada também na transversal através das placas.

Deve-se acrescentar que as propriedades mecanicas dos materiais ceramicos,
devido a sua baixa tenacidade, sdo fortemente dependentes da microestrutura.
Consequentemente, valores relatados na literatura podem diferir drasticamente
daqueles obtidos em amostras de mesma composicdo, porém produzidas com
matérias-primas e técnicas de conformacéao diferentes. No caso particular do referido
trocador de calor, a técnica usada (gelcasting) requer a preparacdo de uma
suspensédo com alta concentrac@o de solidos e baixa viscosidade e, para atingir tais
caracteristicas, trabalha-se com uma distribuicdo de tamanho de particula mais larga
e projetada para conferir tais propriedades a suspensdo. Isso resulta em uma
microestrutura que difere da maioria daquelas encontradas em trabalhos voltados
unicamente para a determinacdo de propriedades mecéanicas em funcdo da
temperatura, onde geralmente utilizam-se materiais com um minimo de porosidade e
tamanho de grdo pequeno. Neste cenario, este trabalho investiga as propriedades
mecanicas da alumina a utilizada na constru¢cdo de um trocador de calor ceramico
como funcéo da temperatura na faixa de 23°C a 850°C.

2 MATERIAIS E METODOS

No total mais de 100 espécimes foram confeccionados utilizando a técnica de
gelcasting [12] em um molde de aluminio de dez cavidades. Maiores detalhes do
processo de conformacdo podem ser encontrados na referéncia [13]. As amostras
desenvolvidas sao do tipo B da norma ASTM C1161 [14], estao ilustradas na Figura
2(a) e possuem as seguintes dimensdes: comprimento 75 mm, altura (h) 10 mm e
espessura (b) 7,5 mm. Por fim, as amostras foram sinterizadas a 1600°C seguindo o
procedimento apresentado pela Figura 2(b) e retificadas para garantia de
dimensional, acabamento e qualidade dos ensaios.

Uma vez que as propriedades mecanicas séo funcdo da porosidade da alumina, foi
vital caracteriza-la para as comparagfes com dados da literatura. Dessa forma, a
determinacao da porosidade foi realizada segundo a norma ASTM C373 [15].
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Figura 2. (a) Exemplos de corpos de provas confeccionados em alumina a (Al203) e (b) rampas de
aguecimento e resfriamento empregadas para a sinterizacdo das amostras.

Para garantia de precisdo e repetibilidade dos ensaios, foi especialmente
desenvolvido um dispositivo para ensaios de flexdo em materiais ceramicos
(Figura 3a). O mesmo foi projetado seguindo algumas consideragbes da norma
ASTM C1211 [16] no que se refere a eliminacdo de desalinhamentos e falta de
paralelismo, mas com algumas inovacoes: i) foram incorporados graus de liberdade
ortogonais adicionais (por meio de apoios contendo raios concordantes) para
garantir o perfeito alinhamento dos apoios e compensacgdo de inclinacdes; ii) a
geometria foi desenvolvida para que seja facilmente adaptavel para todas as
modalidades de ensaio de flexdo previstas na norma (diferentes tamanhos de
amostras e em flexdo de 3 ou 4 pontos — veja Figura 3b); iii) adicionalmente, o
posicionamento dos componentes nos diversos graus de liberade é controlado por
molas de retorno adequadas a elevadas temperaturas; iv) por fim, o material
empregado para sua confeccdo foi uma super liga de Niquel-Cromo (conhecida
como Inconel 600) que é capaz de manter resisténcia e rigidez nas temperaturas de
interesse.
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Figura 3. (a) Dispositivo para ensaios de flexdo de materiais cerdmicos desenvolvido utilizando
Inconel 600 e (b) modos de carregamento possiveis em flexdo de 3 e 4 pontos. V e M representam,
respectivamente, os diagramas de for¢a cortante e momento fletor gerados em cada caso.

Os ensaios mecanicos de flexdo em 3 e 4 pontos foram realizados segundo a norma
ASTM C1211 [16], embora os de 3 pontos tenham sido realizados em menor
guantidade e para fins exploratorios como sera apresentado na sessdo de
resultados. Os ensaios de 4 pontos (preferiveis pela existéncia de uma regido isenta
de forga cortante e com estabilidade de momento fletor no centro da amostra) foram

* Contribuicdo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.

1952



ISSN 1516-392X

realizados em cinco temperaturas (23°C, 210°C, 425°C, 700°C e 850°C), sempre
contando com 30 minutos dentro do forno para a estabilizacdo da temperatura.
Considerando resultados validos nestas temperaturas, foram respectivamente 30,
24, 14, 14 e 8 corpos de prova ensaiados. Os ensaios foram realizados no Centro de
Desenvolvimento de Materiais da FEI em maquina universal servocontrolada MTS
810 equipada com forno de resisténcias e célula de carga. A montagem € ilustrada
na Figura 4(a) e algumas amostras fraturadas sao apresentadas na Figura 4(b). Em
todos os casos as fraturas ocorreram dentro da area util entre apoios e na
orientacao transversal do espécime.

(b)
Figura 4. (a) Dispositivo de ensaio com amostra ilustrativa posicionada na maquina de ensaios MTS
810 do Centro Universitario da FEI e (b) exemplos de amostras fraturadas.

De posse das evolucdes de carga dos ensaios até a fratura, os resultados de limite
de resisténcia a flexdo (ar) foram descritos por distribuicbes bi-paramétricas de
Weibull com intervalo de confianca de 95% [11]. Exceto quando explicitamente
identificado no trabalho, todos os resultados dizem respeito a flexado de 4 pontos.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Em termos de propriedades basicas da alumina empregada nas amostras, a
porosidade resultou em 28% (com desvio padrdo de 0,33%), o que influenciou
significativamente as propriedades mecanicas do material como serd visto a seguir.
Este elevado valor de porosidade pode possivelmente ser atribuido a distribuicdo de
tamanho de particulas da formulacdo empregada, deficiente em particulas finas que
favorecem a densificacdo. No entanto, ao mesmo tempo em que reduz a resisténcia
mecanica e o médulo elastico, uma maior porosidade faz com que a energia elastica
armazenada seja dissipada pela propagacdo de um grande numero de
microdefeitos, e ndo apenas do defeito critico. Esta caracteristica reduz o dano
causado por gradientes térmicos muito abruptos, que € uma condicdo encontrada
nos trocadores de calor que operam em temperaturas elevadas. Assim, a
caracterizacdo das propriedades é de grande interesse, pois 0s trocadores de calor
desenvolvidos dentro do escopo do projeto sao feitos pelo mesmo processo e a
alumina obtida apresenta as mesmas caracteristicas, as quais diferem fortemente
das caracteristicas de aluminas comumente descritas na literatura.
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3.1 Investigacéao exploratoria sobre a aplicabilidade de modelos correlativos

Para testar o desempenho do dispositivo de ensaio desenvolvido e avaliar o efeito
do modo de carregamento nas propriedades mecanicas, 0s primeiros resultados
obtidos trataram de uma comparagcdo, em temperatura ambiente, de ensaios
realizados com flexdo de 3 pontos e com flexdo de 4 pontos. A Figura 5 apresenta a
comparacao entre resultados obtidos em cada caso, complementada pela Tabela 1.
Como era esperado, a resisténcia mecanica avaliada em flexdo de 4 pontos € menor
devido ao maior volume de material sob tenséo (vide diagramas de momento fletor
na Figura 3b) e a aderéncia dos resultados experimentais a distribuicdo adotada foi
bastante satisfatria mesmo com poucas amostras. Aplicando a teoria classica de
Weibull para incorporar os efeitos de volume carregado e distribuicdo de tensdes
nas propriedades mecanicas, resulta uma relagdo prevista entre a resisténcia
caracteristica a flexdo em 3 pontos (oLr-3r0) € a resisténcia caracteristica a flexdo em

4 pontos (oLr4pr-0), COMO apresentado pela Equacgédo (1). Teoricamente, com base
nas dimensbes das amostras e modo de carregamento, a superestimativa de
propriedades deveria ser de 30% (oir3ro / owraro = 1,30). Os resultados
experimentais da Figura 5 e da Tabela 1 demonstram, por outro lado, oLr-3p-0/ GLR-4P-0
= 1,20. Este resultado, considerado juntamente a boa aderéncia dos dados a
distribuicdo de Weibull e a natureza exploratdria destes ensaios preliminares, pode
ser considerado bastante promissor no que se refere ao uso do novo dispositivo
desenvolvido e validacédo da tendéncia esperada.
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Figura 5. (a) Distribuicdes bi-paramétricas de Weibull para alumina ensaiada em flexéo de 3 e 4
pontos.
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Tabela 1. Resultados mecénicos preliminares da alumina (Al203) avaliados em temperatura ambiente
para fins exploratérios. Os valores apresentados adotam distribuicdo bi-paramétrica de Weibull [11].

Propriedade Flexdo de 3 pontos Flexdo de 4 pontos
OLR0 22,64 MPa 19,02 MPa
m 8,70 11,88

3.2 Resisténcia a Flexdo em Funcao da Temperatura

Em todas as amostras ensaiadas, a evolucdo de carga (P) versus o
deslocamento (4) foi essencialmente linear até a fratura final. De posse da carga de
ruptura, a tensdo maxima na flexdo pdde ser calculada para cada amostra usando a
teoria classica de flexao de Bernoulli [15,16]. Estes resultados foram entédo ajustados
utilizando distribuicdes bi-paramétricas de Weibull, nas quais a estimacdo dos
parametros foi realizada utilizando maxima verossimilhanga implementada em um
algoritmo MatLab. A Figura 6 apresenta, para fins de ilustracdo, algumas destas
distribuic6es considerando resultados de tensédo limite de resisténcia a flexdo em 4
pontos (oLr) € temperaturas de 23°C, 425°C e 850°C. Fica evidente a boa aderéncia
dos resultados de falha ao modelo estatistico adotado, mesmo para 850°C (nesta
temperatura, somente 8 testes puderam ser realizados e como consequéncia
resultou a pior dispersao de resultados dentre as temperaturas avaliadas).
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Figura 6. Distribuicdes de Weibull selecionadas para os resultados de tensdo limite de resisténcia
(oLr) obtidos para a alumina em estudo.

Considerando a resisténcia caracteristica advinda das distribuicdes (owr-0 - 63°
percentil de falha) e os respectivos médulos de Weibull, a Figura 7 e a Tabela 2
apresentam o efeito da temperatura nas propriedades mecéanicas da alumina
estudada no trabalho. Algumas constatacées sdo de grande relevancia na discussao
dos resultados: primeiramente, os niveis de resisténcia mecanica obtidos sdo muito
inferiores aqueles relatados na literatura (em torno de 8 a 10 vezes menores);
adicionalmente, os mddulos de Weibull obtidos entre aproximadamente 4 e 8 estao
abaixo da faixa de 8 a 12 esperada. Ambas constata¢cées sdo negativas do ponto de
vista de integridade estrutural pois a resisténcia mecanica reduzida impacta em
pequena capacidade de carga local dos componentes, a0 mesmo tempo em que
baixos modulos de Weibull indicam maior variabilidade das propriedades mecéanicas
do material. Certamente, estas ocorréncias derivam da elevada porosidade e
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presenca de defeitos constatados na alumina desenvolvida para os trocadores de
calor e espécimes sob investigacgao.

Especificamente falando sobre o efeito de temperatura nas propriedades de
resisténcia a flexdo, a Figura 7 evidencia que temperaturas a partir de ~ 700°C ja
acarretaram reducdes bastante expressivas na resisténcia mecanica. Para fins de
quantificacdo do efeito, entre 400° e 850°C, a queda na resisténcia caracteristica a
flexdo de 4 pontos foi de 41%.

Considerando que o desempenho do material usado na constru¢cdo de um trocador
de calor ceramico resulta de uma competicdo entre efeitos antagdnicos, ou seja,
resisténcia ao dano por choque térmico (que é favorecida pelo aumento da
porosidade e néo foi abordada neste estudo) e resisténcia mecanica (que diminui
com o aumento da porosidade e do tamanho de gréo), deve-se buscar uma
condicao de equilibrio entre essas propriedades. Considerando ainda que o prototipo
de trocador de calor que foi construido e testado apresentou falhas ndo apenas no
sentido longitudinal (onde a resisténcia mecanica é controlada pela argamassa
refrataria usada para promover a unido entre as placas), mas também no sentido
transversal, fraturando as placas de alumina, fica evidente que este equilibrio néo foi
atingido.
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Figura 7. Valores caracteristicos de resisténcia mecéanica (owro — 63° percentil) e do médulo de
Weibull (m) como funcdo da temperatura de ensaio.

Tabela 2. Resultados da alumina (Al203) avaliados como funcdo da temperatura. Os valores
apresentados adotam uma distribuicdo bi-paramétrica de Weibull [11].

Propriedade 23°C 210°C 425°C 700°C 850°C
oLr-0 (MPa) 25,80 29,18 31,01 26,42 21,45
m 3,93 3,93 7,68 7,46 3,25

4 CONCLUSAO

Do presente trabalho, algumas conclusdées podem ser apontadas:

e O dispositivo desenvolvido resistiu a todas as temperaturas utilizadas mantendo
as caracteristicas de auto compensacdo geomeétrica e a sua integridade
estrutural. Isto viabilizou os ensaios com rapidez e garantiu repetibilidade e boa
aderéncia dos resultados de resisténcia a distribuicdes de Weibull.
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2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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s, O, tom=, TMS bcm <7

e Como era de se esperar, 0s ensaios em 3 pontos apresentaram uma resisténcia
mecanica maior que os realizados em 4 pontos, o que comprova a dependéncia
volumétrica das propriedades mecanicas auferidas para a alumina (Al203). Os
ensaios em 4 pontos também demonstraram maior estabilidade e aderéncia a
distribuicdo estatistica adotada, o que motivou a sua utilizacao.

e Tratando-se da resisténcia mecanica da alumina em estudo, os resultados

obtidos para 6.r0 € m destoaram daqueles esperados de acordo com a literatura,
potencialmente resultado da elevada porosidade de 28% e decorrente incidéncia
de defeitos. Adicionalmente, uma queda expressiva na resisténcia (em torno de
41%) foi evidenciada entre 400° e 850°C, sendo esta constatacdo de grande
relevancia como resultado do trabalho uma vez que os trocadores de calor
ceramicos em desenvolvimento devem operar até esta temperatura com garantia
de sua integridade estrutural.

¢ De posse da resisténcia caracteristica e do modulo de Weibull para a solicitacéo
em flexdo em 4 pontos utilizada, estes dados se tornam Uteis a projeto mecanico
com variados campos de tensdes. Basta que modelos correlativos como o
apresentado na secédo 3.1 sejam aplicados para incorporar os efeitos de volume,
campo de tensdes e a probabilidade de sobrevivéncia desejada a aplicacao.
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