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RESUMO

Abrasivos sdo materiais que apresentam como caracteristicas principais
o seu poder de corte e desbaste. Na forma cristalina mais comum, o 6xido de
aluminio fundido devido ao alto ponto de fusdo, elevada dureza e resisténcia
mecanica, torna-se adequado para sua aplicacdo em refratarios e abrasivos.
Com aumento do consumo de abrasivos e a necessidade do mercado em
ferramentas de desbaste, polimento e corte mais eficientes, este trabalho teve
como objetivo verificar a influéncia do 6xido de nidbio nas propriedades
quimicas, fisicas e mecanicas do 6xido do aluminio eletrofundido. Desta forma,
o trabalho aborda a eletrofusdo da alumina calcinada com adigao de nidbia,
assim como uma comparagao das propriedades mecanicas, com énfase na
caracteristica abrasiva, em relacdo ao corindon fundido branco e corindon
fundido marrom encontrados convencionalmente nesse mercado. As amostras
dos materiais obtidos foram analisadas por meio das técnicas de Difracédo e
Fluorescéncia de Raios X (DRX e FRX), ensaio de desgaste, nanodureza
instrumentada, densidade real e aparente, coeficiente de expansao térmica
linear, refratariedade e caracterizagao microestrutural via Microscopia Eletronica
de Varredura acoplada ao EDS. Os resultados mostraram que a adicdo da nidbia
influenciou significativamente no aumento da abrasividade do 6xido de aluminio
fundido, apresentando no ensaio de desgaste uma remogao de material metalico
6,6% superior ao 6xido de aluminio fundido branco e 13,4% superior ao 6xido de
aluminio fundido marrom. Outra influéncia significativa da adigdo da nidbia ao
oxido de aluminio fundido foi o aumento do coeficiente de expansao térmica e a
reducdo de refratariedade. Enquanto os corindons fundidos branco e marrom
variaram menos de 1% do comprimento inicial (em temperatura de 1250°C), o
cérindon fundido com adigdo de nidbia apresentou variagdo de 2,78% (em
temperatura de 1174,8°C). Dessa forma fica comprovado neste trabalho que a
nidbia exerce grande influéncia nas propriedades fisicas, mecanicas e quimicas

dos corindons fundidos.

Palavras-chaves: Alumina eletrofundida; Nibdbia; Propriedades Mecanicas;
Microesturura; Abrasivos.
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ABSTRACT

INFLUENCE OF NIOBIA ON FUSED ALUMINA FOR ABRASIVE
APPLICATIONS.

Abrasives are materials that have as main characteristics their cutting and
grinding power. In its most common crystalline form, aluminum oxide, due to its
high melting point, high hardness and mechanical resistance, is suitable for
refractory and abrasive applications. With the increase in the consumption of
abrasives and the market's need for more efficient grinding, polishing and cutting
tools, this work aimed to verify the influence of niobium oxide on the physical-
chemical properties of electrofused aluminum oxide. Thus, the work addresses
the electrofusion of calcined alumina with the addition of niobia, as well as a
comparison of the mechanical properties of this material with emphasis on the
abrasive characteristic, comparison with white fused aluminum oxide and brown
fused aluminum oxide conventionally found in this market. The samples of the
materials obtained were analyzed by X-Ray Diffraction and Fluorescence (DRX
and FRX), wear test, instrumented nanohardness, real and bulk density, linear
thermal expansion, refractoriness and microstructural characterization by Scan
Electron Microscopy coupled to EDS. The results showed that the addition of
niobia significantly influenced the increase in the abrasiveness of aluminum
oxide, the wear test showed a removal of metallic material 6.6% higher than white
fused aluminum oxide and 13.4% higher than brown fused aluminum oxide.
Another important influence of the addition of Niobia in aluminum fused oxide was
the increase in the thermal expansion coefficient and the reduction in
refractoriness. While the white and brown aluminum oxides varied less than 1%
of the initial length (at a temperature of 1250°C), the oxide with the addition of
niobia presented a variation of 2.78% (at a temperature of 1174.8°C). Thus, it is
proven in this work that niobia exerts a great influence on the physicochemical
properties of fused aluminum oxides.

Keywords: Fused Alumina; Niobia; Mechanical properties; microstructure;
Abrasives
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1 INTRODUGCAO

O desenvolvimento sustentavel das industrias de abrasivos esta
fortemente relacionado a qualidade de suas matérias-primas, com destaque aos
graos abrasivos que compde o produto. Os graos abrasivos mais empregados
no mercado sdo os aluminosos, zirconados, carbetos, diamantados e naturais.
A definigdo de qual tipo de gréo abrasivo a se utilizar dependera de varios fatores
tais como: tipo de ferramenta abrasiva a ser fabricada, natureza do gréo abrasivo
e custo-beneficio [1].

Os gréaos abrasivos correspondem ao principal componente na fabricagéo
de uma ferramenta abrasiva, com isso os fabricantes de graos abrasivos vém
investindo fortemente em pesquisa e desenvolvimento de novos produtos. Uma
vez que as propriedades abrasivas dos 6xidos de aluminio sédo influenciadas
diretamente pela impureza presente nesse O6xido, o uso de pequenas
concentragdes de aditivos € um fator de grande relevancia para o controle da
microestrutura e, consequentemente, para suas propriedades fisicas e
mecanicas [1].

Em um processo de sinterizacdo convencional, a adicdo de nidbia na
alumina calcinada ocasiona uma redugao na temperatura de sinterizagdo da
alumina devido a ativagdo da presenca de fase liquida. Nota-se ainda um
aumento significativo da densificagdo com o aumento da temperatura de
sinterizagcao e concentragdo do aditivo, bem como o crescimento de grao de
alumina [2]. No entanto, o efeito da adicdo de nidbia em gréos de alumina
eletrofundida ainda ndo foi explorado e pode gerar contribuicbes técnico-
cientificas para o setor de abrasivos.

Assim, embora muitos estudos foram realizados em processos de
sinterizacado, no processo de alumina e niébia utilizando eletrofusdao nao ha
nenhum resultado reportado na literatura. Com isso, essa tese teve como
objetivo realizar um estudo da influéncia da nidbia nas propriedades do éxido de
aluminio, material este mundialmente utilizado na industria de abrasivos.

E de conhecimento cientifico que as impurezas no 6xido de aluminio s&o

responsaveis em influenciar as propriedades abrasivas destes oxidos [1]. Da



mesma forma a adicdo de nidbia na alumina, no processo de sinterizagao,
ocasiona um aumento significativo da densificagdo com o aumento da
temperatura de sinterizagao e concentracéo do aditivo, bem como o crescimento

de grao de alumina [2].

1.2 Justificativa e originalidade

Tradicionalmente, em um processo de sinterizagao, a adi¢ao de nidbia na
alumina ocasiona uma redugao na temperatura de sinterizacido da alumina
devido a ativacdo da presenca de fase liquida. Além disso, observa-se um
aumento da densificacdo a medida que ocorre o aumento de temperatura de
sinterizacao e concentraciao do aditivo [2].

No mercado de abrasivo e em diversas literaturas ha diversos estudos
mostrando que as impurezas presentes nos diversos tipos de 6xidos de aluminio
exercem forte influéncia nas propriedades abrasivas [1].

Com o objetivo de um entendimento mais aprofundado dos efeitos da
adicdo da nidbia no 6xido de aluminio eletrofundido para aplicagbes em
ferramentas abrasivas, foi realizado a fusdo de trés tipos de 6xidos de aluminio,
sendo os dois primeiros produtos ja tradicionalmente aplicados no mercado de
abrasivos e o ultimo o alvo deste trabalho.

- 6xido de aluminio branco — OAB;

- O6xido de aluminio marrom — OAM;

- 0xido de aluminio branco com adicao de niébia — OAB-Nb;

Os materiais obtidos foram britados, moidos e peneirados segundo
normas utilizadas no segmento de abrasivos. As amostras foram submetidas a
Fluorescéncia e Difracdo de Raios X para analise das impurezas e formacao das
fases. Foi também determinado o coeficiente de expansao térmica linear,
refratariedade e a microestrutura por meio de Microscopia Eletronica de
Varredura. Para a caracterizacao fisica e mecanica foi realizada a distribuigcao
granulométrica de particulas, densidade real, densidade bulk, nanodureza
instrumentada e ensaio de desgaste. As propriedades fisicas e mecéanicas do
grao de 6xido de aluminio com niébia foram comparadas com as propriedades

fisicas e mecénicas dos graos aluminosos tradicionalmente comercializado no



mercado. Com isso foi possivel observar que a nidbia modifica a abrasividade
dos graos de alumina eletrofundida, resultando em um material promissor para

aplicagdes em ferramentas abrasivas.






2 REVISAO DA LITERATURA
2.1 Abrasivos e suas aplicagoes

Os abrasivos sao definidos como materiais utilizados para moer, polir,
abradir, limpar, ou seja, remover material solido por meio do atrito e impacto.
Como principais propriedades fisicas e mecénicas dos abrasivos podemos
destacar a dureza, rigidez, forma e tamanho dos gréos, clivagem e grau de
pureza [1]. Além disso, € necessario considerar os fatores econémicos e
disponibilidade ao escolher um grao abrasivo.

As ferramentas abrasivas podem ser do tipo ligada ou nao-ligada onde os
graos poderao estar livres ou incorporados a resinas poliméricas ou vitrificadas.
Os abrasivos ligados sdo prensados e conformados para a fabricagdo de
diversos tipos de produtos, tais como discos de corte e rebolos.

Disco de corte é uma ferramenta de pouca espessura utilizado para o
corte de materiais com diferentes formas geométricas, com rapidez, baixo custo
e alta qualidade em relagdo a outros processos de corte, ja os rebolos séo
ferramentas compostas por graos abrasivos ligados entre si por meio de uma
matriz que podem ser resinodide ou vitrificada. Sdo aplicados em operacdes de
corte, afiacdo, desbaste e rebarbagao [1].

Os abrasivos nao-ligados podem ser aplicados de forma livre em
maquinas de alta pressao, ou seja, sem nenhum ligante como matriz ou
depositado em um costado adesivo como no caso das lixas [1].

Dessa forma, as principais propriedades controladas nos graos abrasivos
sdo: dureza, rigidez, densidade, granulometria e uniformidade dos graos. Outro
ponto que intervém na propriedade esta relacionado a morfologia do gréao, que
exerce forte influéncia na resisténcia, desempenho e empacotamento das
particulas. A forma de um gréo esta baseada na estrutura cristalina do material,
considerando também as variagdes dos seus polimorfos. No caso dos agregados
a morfologia esta diretamente associada as combinacgdes dos policristais e das
varias fraturas provenientes do processo de cominuicdo durante o processo de

fabricacéao [3].



Apesar da morfologia do grao e do agregado serem muito importante no
rendimento do processo abrasivo, as propriedades mecanicas e térmicas devem

ser consideradas [4].

2.2 Tipos de graos abrasivos

A primeira grande classificagdo dos abrasivos esta relacionada a sua
forma de obtencao. Os abrasivos podem ser classificados como naturais ou
sintéticos, como pode ser observado na Tabela 2.1. Os abrasivos encontrados
na natureza como as rochas e esmeril (corindon com impurezas de ferro)
correspondem a menos de 1% do mercado uma vez que esses minerais
apresentam grande oscilagao de qualidade com relagdo aos materiais sintéticos
que apresentam sua composi¢cao quimica ajustada, para que o teor de impureza

influencie diretamente nas propriedades mecanicas dos abrasivos [5].

Tabela 2.1 - Classificagcdo dos diferentes tipos de abrasivos segundo sua

natureza e propriedades [5].

Abrasivos Naturais
Dureza Dureza . o
Superior (>7,0 Dureza Intermediaria Inferior ITEERES Sl o0
Mohs) (<5,5Mohs)
Diamante Abrasivos Outras .
(10 Mohs) Silicosos Rochas/Minerais Apatita Carbeto de boro Negro de fumo
Corindon . . . . .
Calcedobnia |Calcario Argiloso Calcita Nitreto de boro Cal
(9 Mohs)
(7 :nghjglhs) Chert Basalto Giz CaCI:;(r)bs:eEZ:tic:)i?: do Magnésia precipitada
Granada
(6,5a75 Flint Feldspato Argila Fosfato de Calcio | Diéxido de manganés
Mohs)
Estaurolita
(7,0a75 Novaculita Granito Diatomita Oxido de cério Periclasio artificial
Mohs)
Quartzo Micaxisto Dolomita Oxido de cromo Carbeto de silicio
Quartzito Perlita Oxido de Ferro| Argila calcinada Carbeto de tantalo
Arenito Pedra-pomes Calcario Diamante Oxido de estanho
Areia Silicosa I EHERLD Picarra Alumina Fundida Carbeto de titania
de Quartzo
Silte Vidro Carbeto de tungsténio
Talco Oxido de ferro Oxido de zircdnio
Tripoli Abrasivos Sintéticos| Silicato de zirconio
Carbolna_to de Abrasivos metalicos
célcio




Além da classificagao quanto a natureza do abrasivo, outra classificagao
esta relacionada com a granulometria e morfologia do material. Dependendo do
equipamento utilizado no processo de britagem, moagem e peneiramento, o gréao
pode apresentar arestas facetadas ou arredondadas. Os grdos de arestas
facetadas séo utilizados no mercado de lixas e os de facetas arredondadas
utilizados no mercado de discos de corte e rebolos [6].

O tipo de abrasivo a ser utilizado em um processo de usinagem esta
diretamente relacionado ao tipo de material que sera usinado. A Tabela 2.2

mostra a aplicacao para diferentes tipos de abrasivos [6].

Tabela 2.2 - Tabela de correlagao entra o tipo de abrasivo e o tipo de material a
ser usinado [6].

Tipo de abrasivo Material a ser usinado

Oxido de Aluminio Cinza ou |Agos carbono, sem tratamento térmico, forjados,

marrom (OAM). fundidos, uso geral.

. o Agos temperados, comentados, alta liga
Oxido de Aluminio Branco
utilizados na construgcdo de ferramentas de

(OAB):
corte, etc.
Mistura proporcional de OAM + OAB possui
Oxido de Aluminio Cinza: propriedades intermediarias aos dois
componentes acima.
Propriedades semelhantes ao OAB, porém mais
friavel, indicado para a afiacdo de fresas,
Oxido de Aluminio Rosa: escareadores, machos, retificagcdo de grandes

areas de contato, em agcos sensiveis ao calor.

Pontas montadas.

Ferro fundido comum, metais ndo ferrosos,
Carbeto de Silicio Preto: L o
materiais nao metalicos.

Carbeto de Silicio Verde: Widia, vidro, pedras semipreciosas, etc.




2.2.1 Abrasivos aluminosos

Na producao de 6xidos de aluminio fundidos a bauxita € a matéria-prima
principal utilizada no processo de fabricagdo. A alumina eletrofundida apresenta
uma composicado de 93 a 99%-p de éxido de aluminio e de 1 a 7%-p de outros
oxidos, tais como: TiOz, SiO2, Fe203 e outros elementos [6]. Essas impurezas
irdo influenciar diretamente as propriedades fisicas, mecanicas e quimicas do
oxido de aluminio fundido.

A produgao do 6xido de aluminio pode ser obtida diretamente da fusdo da
bauxita em fornos Higgins ou basculante, originando o 6xido de aluminio fundido
marrom ou submeter a bauxita ao processo Bayer previamente para uma
purificacao eletroquimica e depois submetidos a fusdo para obtencdo do oxido
de aluminio fundido branco [7].

E importante mencionar que além do processo de eletrofusdo, outro
processo utilizado para a fabricagao de abrasivos aluminosos a partir da bauxita

€ a sinterizacao.

2.2.1.1 Oxido de aluminio marrom

O oxido de aluminio fundido marrom é considerado o abrasivo mais
utilizado na industria de abrasivos. O corindon marrom é sub classificado pelo
teor de titania presente em sua composicdo que pode ser de alta titania
(aproximadamente 3,5%-p de TiO2) ou baixa titanica (aproximadamente 1,3%-p
de TiO2). A titdnia no 6xido de aluminio marrom possui a fungdo de reduzir a
friabilidade do gréao abrasivo. Dessa forma, o 6xido de aluminio marrom de baixa
titdnia, conhecido também como Oxido de aluminio marrom semi-friavel,
apresenta uma resisténcia mecanica superior ao 6xido de aluminio fundido
branco e inferior ao 6xido de aluminio fundido marrom de alta titania, também
conhecido como 6xido de aluminio marrom regular. Outra propriedade a ser
considerada no oxido de aluminio marrom de baixa titania € a sua capacidade
de reposigao de arestas a medida que o gréo é fraturado [7]. De forma geral as
aplicagbes dos oxidos de aluminio marrom eletrofundidos estdo divididos da

seguinte forma:



a) Aplicagbes do Oxido de aluminio regular ou com alta titania:
utilizado na fabricagéo de rebolos, que exigem alta resisténcia mecanica do gréo
abrasivo e na fabricag&o de lixas para dar acabamento em pegas com alto grau
de rugosidade. E direcionado para corte de acos de baixa liga e materiais
ferrosos [7].

b) Aplicacbes do Oxido de aluminio semi-friavel e baixa titania:
utilizados na fabricac&do de abrasivos destinados para o acabamento de pecas e
superficies metalicas e poliméricas. Também utilizado para fabricacdo de
rebolos, discos de corte e para operagdes de corte de metais sensiveis ao calor
[7].

Os oxidos de aluminio regular e os semi-fraveis, apos a moagem, podem
ser submetidos a tratamentos térmicos entre 1000°C e 1300°C com o objetivo
de melhorar as propriedades mecanicas, uma vez que que as impurezas
organicas e micro trincas inseridas durante o processo de britagem e moagem
sao reduzidasm. Dependendo do tempo, temperatura e composi¢ao quimica do
oxido de aluminio marrom é possivel o material adquirir uma coloragao azul,

conhecido no mercado de abrasivos como 6xidos de aluminio blue-fired [7].

2.2.1.2 Oxido de aluminio branco

Oxido composto por 99 a 99,8% de alumina-a e 1 a 0,3% de impurezas
como alumina-B. Essas impurezas influenciam diretamente na dureza e
crescimento de cristal. Utilizado na usinagem de agos inoxidaveis e em trabalhos

que exigem alto desempenho [7].

2.2.1.3 Oxido de aluminio eletrofundido rosa (baixa crémia) e rubi (alta
crémia)

O 6xido de aluminio fundido rosa e rubi correspondem aos Oxidos
produzidos a partir de alumina calcinada e 6xido de cromo. Quanto maior o teor
de cromia menor a friabilidade e maior a troca de calor durante o processo de
usinagem desses Oxidos com relagdo ao Oxido de aluminio branco. S&o

empregados na usinagem de acgos de alta liga [8].
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2.2.1.4 Oxido de aluminio eletrofundido violeta

O 6xido de aluminio fundido violeta é obtido pela fusdo de alumina calcina,
com adic¢ao de 0,15%-p de cromia e 0,10%-p titania. Apresenta uma tenacidade
superior ao 6xido de aluminio rosa em funcao do teor de titania e utilizado para

fabricacao de rebolos resinado e vitrificados [9].

2.2.2 Alumina zircOnia

Os o6xidos de zirconia e alumina sdo obtidos pela fusdo de alumina
calcinada e 6xido de zircdnia de alta pureza em temperatura superior a 1900°C,
seguidos por um resfriamento rapido. Esses graos sao angulares e com uma alta
capacidade de reposicao de arestas durante o processo de usinagem, fazendo
com que as pegas sejam usinadas de forma rapida e sem superaquecimento,
sendo utilizados em processos em que sao exigidos cortes rapidos e desbastes
agressivos [8].

2.2.3 Carbeto de silicio — SiC

Por meio do processo Acheson o carbeto de silicio € obtido com a reducao
carbotérmica da silica, com a utilizagdo de um eletrodo de carbono onde a
corrente elétrica passa através de uma mistura de areia de quartzo e carvao
mineral na propor¢cdao de 60 e 40%-p, respectivamente. O processo para
obtencdo do carbeto de silicio necessita de uma temperatura entre 1900°C e
2400°C. De acordo com o teor de pureza do carbeto de silicio ele pode ter sua
coloragéo variavel de verde a preto. Essa classe de carbeto s&o geralmente
recomendados para usinagem de materiais de baixa resisténcia mecanica a
tracéo tal como: ferro fundido cinzento, ligas de bronze, latdo, aluminio e para o

polimento de pecgas ceramicas, tal como granito [7].

2.2.4 Superabrasivos

O diamante natural, o sintético e os nitretos cubico de boro (CBN) séo
classificados no mercado como superabrasivos. Os processos de producao

desses materiais implicam em altas temperaturas e pressao, resultando em um



11

custo da ordem de mil vezes em relagdo a um 6xido de aluminio [7]. Em algumas
aplicagdes os superabrasivos sdo aplicados de maneira especifica e em outras
acabam competindo com os oxidos tradicionais.

2.3 Influéncia das impurezas nas propriedades fisicas, mecanicas e
quimicas do 6xido de aluminio

A qualidade e a composicdo quimica dos graos abrasivos sao
fundamentais para o aumento do desempenho e vida util das ferramentas
abrasivas.

Em 2016 Passos e Rodrigues [10] avaliaram a influéncia da titénia e do
oxido de ferro lll na coloracdo e friabilidade do 6xido de aluminio marrom.
Segundo os autores, o 6xido de aluminio marrom quando tratados em atmosfera
controlada, composigcado quimica especifica, tempo e temperatura podem adquirir
uma coloragdo azulada, tornando esses Oxidos conhecidos no mercado como
“blue fired”. Além da coloracao outro aspecto a ser considerado € o aumento da
vida-util do material durante o processo de usinagem.

De acordo com os estudos de Passos e Rodrigues [10], a coloragao azul
esta relacionada ao fendmeno 6tico de transigdo eletronica dos ions Fe?* e Ti**,
na forma de impurezas, os quais nestes estados de oxidacdo conferem a cor
azul, mesmo fenbmeno que ocorre na safira. Nesse contexto o tratamento
térmico em atmosfera oxidante auxilia na formacao de compostos éxidos com o
ferro e titdnio que podem estar presentes em estados de oxidagdo menos estavel
ou na forma metalica.

Outros autores que avaliaram a influéncia de impurezas nas propriedades
de graos abrasivos foram Hohne, Ulner e Kley [11]. Os autores estudaram a
influéncia dos 6xidos de cromo, ferro, manganés e titdnia que sao incorporados
como ions ou pequenos defeitos na estrutura cristalina da alumina. Para estimar
o teor dessas impurezas eles utilizaram técnicas de Ressonancia Paramagnética
Eletrénica (RPE) e Espectroscopia de Raios X (EDS). Hohne et al determinou a
tensdo limite de propagacdo de trincas e correlacionou os resultados com o
desgaste abrasivo, devido a linearidade entre a probabilidade de iniciagao de

trinca e o desgaste para o grupo e materiais estudados.
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2.3.1 Influéncia da nidbia nas propriedades fisicas, mecanicas e quimicas
do 6xido de aluminio

A alumina é amplamente utilizada na industria ceramica avangada,
principalmente para aplicagbes mecanicas e eletrbnicas [12]. Para tais
aplicagdes, a resistividade elétrica, a resisténcia mecanica e a dureza séo
propriedades importantes. No entanto, o alto ponto de fusdo da alumina (2050
°C) requer uma alta temperatura de sinterizacdo em torno de 1640 °C. Varios
aditivos como silica, manganés e titania tém sido utilizados para diminuir a
temperatura de sinterizagéo, para a fabricacao de substratos eletrénicos [13]. A
reducao da temperatura de sinterizagao € geralmente devida a formagéo de uma
fase vitrea na alumina. Nesse mesmo contexto ha varios estudos referente a
utilizacdo do 6xido de niébio como aditivo, ao qual os resultados preliminares
mostram que altas densidades e boa resisténcia mecanica podem ser obtidas
apos a sinterizagdo em temperaturas da ordem de 1450°C [14]. O diagrama de
equilibrio Al203-Nb20s (Figura 2.1) mostra um diagrama eutético em 1425 °C.
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Figura 2.1 — Diagrama de fases Al203-Nb20s [16].
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Dessa forma o aumento de densidade pode ocorrer devido a formacao de
uma frase liquida transitéria [14]. Embora pequenas quantidades de oxido de
niobio (1 a 6%-p) possam melhorar a densidade e as propriedades mecanicas
de alumina sinterizada a temperaturas tdo baixas quanto 1177 °C, as
propriedades térmicas podem, no entanto, ser afetadas pela introdugcao deste
aditivo. Como todos os estudos da adicdo de Nidbio na alumina estdo
relacionados com o processo de sinterizagdo, o objetivo deste trabalho foi
investigar os efeitos dos aditivos de 6xido de nidbio na alumina no processo de

eletrofusao.

2.4 Processo de eletrofusao da alumina eletrofundida

Apds o processo Acheson para sintese do carbeto de silicio ter sido
descoberto no final do século XX, a invengé&o do forno elétrico a arco Higgins foi
fundamental para a producdo do 6xido de aluminio eletrofundido em 1904 [16].
Antes desse periodo os produtores de ferramentas abrasivas utilizavam apenas
minerais naturais, mas devido as variagcbes nas propriedades quimicas e
mecanicas e ao aumento na demanda de matérias-primas para fabricacdo de
ferramentas abrasivas, o desenvolvimento de matérias-primas sintéticas em
grande escala e com melhor controle de qualidade foi estimulado [17].

Em 1904, A. C. Higgins [18] desenvolveu um processo de eletrofusdo em
que o forno era composto apenas por uma carcaga metalica refrigerada a agua.
Esse tipo de forno é utilizado atualmente e é conhecido como forno Higgins. O
fluxo de agua corrente do lado externo da carcaga metalica (Figura 2.2)
juntamente com uma fina camada de 6xido de aluminio eletrofundido do lado
interno formada durante o processo, exerce um papel de resfriamento e
isolamento da carcacga do forno, suficiente para que a capa metalica néo atinja o
ponto de fusdo, uma vez que a alumina apresenta um ponto de fusdo de 2060°C,

muito superior ao do ago carbono da capa com ponto de fusdo de 1538°C.
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Figura 2.2 - Imagem ilustrativa de um forno elétrico a arco tipo Higgins. [Imagem

Transformador -

cedida pela Elfusal.

Antes de acionar o forno, é realizado uma prote¢ao no fundo do forno com
material ja eletrofundido, acima da carga de grafite, como pode ser observado

na Figura 2.3.
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Figura 2.3 - Imagem ilustrativa da protecao de base utilizada nos fornos. [Imagem

cedida pela Elfusal.
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Acima das camadas de protegao é realizado um tridangulo com material
condutor de eletricidade de forma que os 3 eletrodos suspensos se conectem e
realizem a passagem de corrente para iniciar o processo. O material de partida
€ consumido rapidamente, contudo o calor fornecido ao sistema permite a fusao
da matéria-prima a base de alumina que forma um eletrélito liquido e mantém o
forno ligado. Apds a partida e estabilizagao do forno, o abastecimento do material
€ iniciado de forma continua até o fim do processo de fuséo [7].

A poténcia do forno é ajustada por intermédio de um sistema eletro-
mecanico ou eletro-pneumatico ao qual a medida que a poténcia cai o eletrodo
se desloca para dentro do banho e a medida que ela aumenta o eletrodo é
retirado do banho. Dessa forma, a poténcia do forno é mantida a mais constante
possivel [7].

No processo de fusdo por batelada em forno Higgins a fusdo dura
aproximadamente 20 horas, enquanto no processo de fusao em forno basculante
0 processo € praticamente continuo, de forma que o material ainda liquido é
vertido em uma carcaga refrigerada a agua. Apds o processo de fusdo o material
ficara durante 72h aguardando o resfriamento. O processo de resfriamento é
muito importante, pois € durante a solidificacdo da alumina que os cristais
atingirdo dimensdes adequadas para conferir boas propriedades abrasivas aos
graos. Dessa forma o resfriamento deve ser lento. Nos oxidos eletrofundidos
marrom as impurezas vao concentrar na fase liquida, na regiao inferior central a
capa [7].

De forma resumida para a eletrofusdo do 6xido de aluminio marrom é
necessario 2,2 MVA/h para produzir 1 tonelada de produto acabado, enquanto
para produzir 1 tonelada de 6xido de aluminio branco é necessario 1,5 MVA/h
[7].

Com a evolugao do mercado e com a necessidade crescente de fornos
mais produtivos, cada vez mais os fornos Higgins vém sendo substituidos por
fornos basculantes. Esses fornos possuem em média 6 metros de didmetro
e a medida que eletrofundem o oOxido de aluminio, o0 mesmo é vertido em
panelas refrigeradas com agua possibilitando assim um sistema continuo de

producao [7].
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Os fornos basculantes encontrados no mercado possuem uma fonte de
alimentacao de 10 MVA ou até maior e possuem a capacidade de produgao de
24 toneladas a cada 4 horas de producdo. Para efeito comparativo um forno
Higgins com capacidade de 2 MVA possui a capacidade de 20t a cada 20h. No
caso do forno basculante a geometria da capa onde o material € basculado tem
forte influéncia no tamanho de cristal formado. Somente para exemplificar, ao
bascular 6xido de aluminio branco em uma capa com a proporgao dimensional
entre altura e diametro de 1:1 (Figura 2.4) o gradiente de resfriamento sera
semelhante a de um forno Higgins, formando cristalitos de alumina com
crescimento dendritico e pequena formacao de alumina-f [7]. Dessa forma os
graos terdo a fraturar em fragmentos grandes em plano bem definidos, mas com
grande capacidade de recuperacéo de arestas. O mesmo material vertendo em
uma capa de razao 1:2 (Figura 2.5), o resfriamento € muito rapido, gerando um
material com composi¢cao mais uniforme, mas com teor superior de alumina-p.
Nesse contexto, os graos terdo um crescimento direcional menor, formando
cristais mais finos, resultando em fragmentos menores durante a fratura dos
graos.

A eletrofusdo de oxido de aluminio marrom em forno basculante
apresenta um rendimento superior a 20%-p de alumina quando comparado ao
forno Higgins. O Fe-Si gerado durante o processo se acumula no fundo do forno
de forma que apos varias basculadas de alumina é necessario bascular em uma
cama de areia o Fe-Si acumulado no processo [7].

O rendimento e a consisténcia do material basculado tende a ser melhor,
quanto maior o teor de Al203, uma vez que € menos complexo monitorar o
processo e permite realizar um melhor controle da redugao do TiOz2, SiO2 e Fe203
presentes na bauxita. Para producido de 6xido de aluminio marrom, os moldes
tendem a ser de perfil 1:2 e os gréos resultantes apresentam uma mistura de
células dendriticas com fina camada de alumina equiaxial, juntamente com

algumas inclusdes de Fe-Si [7]
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Figura 2.4 - Relagao Altura/Diametro igual 1:1. A alumina-( fica concentrada no

centro do bloco [7].

Alumina-f dispersa.

Razdo: Altura/Diametro <1

Figura 2.5 - Capa com relagao altura/didametro 1:2. A alumina-$ é dispersa ao

longo do bloco [7].

Apos o processo de eletrofusdo, o material é submetido ao processo de
cominui¢ao. Os blocos sao abertos, pré-selecionados em diferentes qualidades
de pedras que sdo submetidas a britagem. Apds essa etapa o material segue
para redugoes subsequentes em moinhos de rolo. Os processos de cominui¢gao
sdo de alto impacto e geram gréos anisotropicos e irregulares. A morfologia do
grao gera forte influéncia nas propriedades abrasivas. Outro aspecto importante
€ que durante o processo de cominuigdo, separadores magnéticos sao
instalados na linha a fim de garantir a remogao total de qualquer particula
metalica gerada durante o processo de fusdo. Na Figura 2.6 € possivel observar

um resumo do processo [4].
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Figura 2.6 - Fluxograma de producdo de o6xido de aluminio eletrofundido.

[Imagem cedida pela Elfusa].

2.41 Matérias-primas

De forma sucinta os 6xidos de aluminio eletrofundidos tém como matéria-
prima base a bauxita. Algumas outras matérias-primas como ilmenita, rutilo,
cavaco de ferro, agente redutor e crobmia podem ser utilizados para ajustar a

composicao do oxido eletrofundido a ser obtido.

2.41.1 Bauxita

A bauxita é a fonte natural do aluminio, sendo o terceiro elemento mais
abundante na crosta terrestre, depois do oxigénio e do silicio. Segundo Bardossy
[19] a bauxita foi descoberta em 1821 pelo professor e cientista francés Pierre
Berthier (1782-1861) da escola de minas de Paris na cidade de Les Baux, no sul
de Franga [19]. A bauxita bruta (Figura 2.7) € composta por uma mistura de
minerais com 70 a 85%-p de alumina sob a forma de: gibbsita Al(OH)3, boemita
YAIO(OH) ou diasporo-aAlO(OH), juntamente com os 6xidos de ferro, goethita e
hematita. O mineral de argila caulinita e tragos menores de anatéasio e rutilo,

podem estar presentes [8].
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Figura 2.7 - Imagem ilustrativa do minério de bauxita. Cortesia da Mineragao
Curimbaba [8].

O percentual de 6xidos de ferro na bauxita ira determinar a sua coloragao.
Assim a bauxita branca contém de 2 a 4%-p de éxido de ferro, ao passo que a
bauxita vermelha essa proporgao atinge 25%-p. A composicao tipica da bauxita
utilizada no mercado corresponde a 40-60% de Al20s3; 10-30% de H20
combinada e na forma de hidroxilas; 1-15% de SiO: livre e/ou combinada; 1-30%
de Fe203; 3-4% de TiOz; 0,05-0,2% de impurezas [20].

As bauxitas mais ricas nos minerais boehmita, a-AIO(OH), séao
encontradas em depdésitos proximos as regides da Franga e Grécia enquanto
que as ricas em diaspério, y-AlO(OH) estao localizadas nas regides da China,
Hungria e Roménia. Por fim as bauxitas de maior interesse comercial e ricas em
gibsitas, AI(OH)s sao encontradas entre os tropicos em paises como Brasil,
Jamaica, Australia, Guiné, Guianas, Suriname e india [20].

Segundo Anjos et. al [21] a viabilidade econOmica para a utilizagao da
bauxita é definida pelos teores de 6xido de aluminio presente que deve ser no

minimo de 30%.



20

Até metade do século XIX quase toda a bauxita era produzida na Franca
e empregada, basicamente, para fins ndo metalurgicos. Contudo, apds o
desenvolvimento do processo Hall-Héroult (1886), a alumina disponivel foi, de
modo crescente, usada para a produgcdo do aluminio metalico. Porém, o
desenvolvimento de aplicagdes para a bauxita ndo-metalurgica sempre teve um
papel importante, no qual incluem-se: abrasivos, refratarios, produtos quimicos,
cimento aluminoso e outras aplicagdes [21].

Segundo dados da Associagao Brasileira de aluminio-ABAL a produgéo
no Brasil de bauxita no ano de 2009 foi 31.937.900 toneladas [22]. Cerca de
34,5% da bauxita produzido no mundo provém da Australia, destacando-se,
ainda, como principais produtores, em termos percentuais: Brasil 12,4%, China
11,3%, Guiné 8,6%, india 7,3%; Russia 4,1%; Venezuela 3,4%.

A bauxita grau abrasivo é usada na producgao de alumina fundida aplicada
na fabricacdo de equipamentos de moagem, corte, desbaste e polimento. O
critério utilizado para utilizar a bauxita na fabricagado de alumina marrom baseia-
se nas caracteristicas fisicas, mecanicas e quimicas. As combinagdes
importantes s&o: Al203, SiO2, Fe20s, TiO2, alcalis e agua. De forma geral o teor
de alumina deve ser o mais elevado possivel para a melhor produtividade e
reducdo das impurezas. O 6xido de aluminio fundido marrom apresenta em
média um teor de alumina de 95 a 98% de Al203 em sua composi¢ao, dureza 9
mohs, densidade de 3,94 a 3,98 g/cm?3 e ponto de fusdo de 2050°C [22].

2.41.2 Alumina calcinada

A alumina calcinada € a matéria-prima primordial para a produgcao do
oxido de aluminio eletrofundido branco. A alumina calcinada é produzida a partir
da bauxita, porém o minério é purificado antes do processo de eletrofusao, por
meio do processo Bayer, inventado em 1887 por Karl Bayer na Russia. Nessa
industrializagdo a bauxita € aquecida entre 150-200°C em um vaso de pressao
em solucédo com hidroxido de sédio. Em seguida € separado o residuo de ferro
(lama vermelha) por filtragcdo, uma vez que a gibbsita pura precipita com o
resfriamento do liquido e sedimenta como hidréxido de aluminio fino [23]. Em

seguida a gibbsita é submetida ao processo de calcinagado produzindo o 6xido
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de aluminio. O processo Bayer possui a fungdo de eliminar quase todas as
impurezas da bauxita in natura, contudo devido a presenca de hidréxido de
sodio, deixa um residuo de soda de 0,1 a 0,5%- de Na20 na alumina calcinada
[23]. Por meio da alumina calcinada & possivel produzir o 6xido de aluminio
branco eletrofundido com teores de Al2O3 superiores a 99%. Quando comparado
ao o6xido de aluminio marrom, produzido diretamente da bauxita, o 6xido de
aluminio branco eletrofundido apresenta um custo em média de 5 vezes superior,

em funcgdo do processo Bayer.

2.41.3 Oxido de nidbio

De acordo com o DNPM (Departamento Nacional de Produgao Mineral),
o Brasil € o maior produtor mundial de nidbio, seguido pelo Canada e Australia.
No Brasil as maiores reservas estdo localizadas nos estados de Minas Gerais
(75%), no municipio de Araxa; Amazonas (22%), no municipio de Sao Gabriel
da Cachoeira e Presidente Figueiredo; Goias (3%), nos municipios de Cataldo e
Ouvidor [24, 25].

O nidbio apresenta diversas aplicagdes, dentre as suas principais é
aplicado como elemento de ligas para conferir melhores propriedades aos agos.
Devido a sua carateristica em resistir a corrosdo, o niébio é utilizado para
obtencado de superligas utilizadas em atmosferas oxidantes, corrosivas em alta
temperatura, sendo amplamente aplicado em industria quimica, automotiva,
naval, civil, nuclear, entre outras. Também pode ser encontrado como
componente de lampadas de alta intensidade e implantes cirurgicos [25].

O 6xido de nidbio ou nidbia apresenta coloracdo branca, encontra-se na
natureza no estado sdlido, estavel insoluvel em agua e inerte. O pentoxido de
niébio (Nb20s) é largamente utilizado para a producao de capacitores ceramicos,
lentes Opticas, elementos estruturais resistentes ao calor e a abrasdao, como
também vem despertando interesse na area ambiental e energética [26-29].

Como aditivo de sinterizagdo na alumina o pentdxido de nidbio produz
uma reducdo na temperatura de sinterizacdo desse material e promove o

crescimento de grao [30].
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Dentre os 6xidos de nidbio podemos destacar: mondxido de nidbio (NbO),
diéxido de nidbio (NbO2) e pentdxido de nidbio (Nb20s), respectivamente com os
estados de oxidagao +lIl, +IV e +V. Entre estes, o Nb20s5 é o 6xido mais estavel,

conhecido e estudado entre os 6xidos reportados [31, 32].

2.4.1.3.1 Propriedades do pentéxido de niébio

O pentéxido de nidbio (Nb20s) € um material cerdmico aplicado
amplamente em pesquisa e desenvolvimento. Em fung&o das suas propriedades
fisicas e quimicas esse material torna-se promissor para aplicacbes
tecnoldgicas, tais como: catalisadores, sensor de gases, elemento semicondutor
em células solares e fotocatalisador [33-35].

O Nb20s é considerado semicondutor do tipo n, ao qual possui duas
regides energéticas: uma de energia mais baixa (banda de valéncia) e outra de
energia mais alta (banda de conducgao). Entre estas duas regides ha uma
pequena descontinuidade de energia que dependendo das condigbes os
elétrons podem supera-las, levando a formagao de um par elétron/vacancia (e
/n*). Essa descontinuidade de energia entre as duas bandas é definida como um
intervalo de banda, em inglés (band gap) no qual, para o Nb20s, apresenta
valores entre 3,0 e 3,4 eV, ou seja, neste caso € necessario aplicar uma energia
igual ou maior a estes valores para promover a formagao do par elétron/buraco
[33, 34].

O Nb20s apresenta um grande polimorfismo e, portanto, gera diferentes
fases, defeitos e estruturas distintas, que influenciam diretamente nas
propriedades e, por extensao, nas aplicagdes finais do material [33,34].

A formacdo das diferentes fases e estruturas é dependente da
temperatura e do tempo do tratamento térmico, bem como, do material de
partida, do método de sintese, dos niveis de impurezas e das interagdes com
outros componentes [36,37].

Entre os diversos estudos sobre as estruturas polimorficas do Nb20s, as
trés fases cristalograficas mais estudadas sédo: Pseudohexagonal, Ortorrémbica

e Monoclinica [36, 37]. Em condi¢gdes ambientais, a fase monoclinica é a
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estrutura mais estavel termodinamicamente, enquanto a fase pseudohexagonal

€, particularmente, a menos estavel [37].

2.5 Anisotropia na expansao térmica

A anisotropia nos coeficientes de expansao térmica dos graos de uma
ceramica policristalina cria tensdes internas o suficiente para gerar microtrincas.
Essas trincas acabam se formando durante o resfriamento, o qual tem inicio na
temperatura de sinterizag&o, pois os graos se contraem em diferentes diregcbes
cristalograficas. A presengca de microtrincas internas em uma ceramica
policristalina tem influéncia direta nas propriedades mecanicas [30].

Na Figura 2.8, € demonstrada a expansao térmica da amostra de niébia e
alumina, ao qual é possivel verificar a diferenga entre elas. Dessa forma, a
formacéo de microtrincas no corpo do material policristalino podera ocorrer em

amostras ceramicas de Al203-Nb20s [29].
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Figura2.8 - Expansao linear da nidbia em relagdo a alumina [29]
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2.6 Processo de purificagcao da bauxita

O processo de producédo do 6xido de aluminio marrom inicia-se com a
homogeneizagdo da bauxita juntamente com o agente redutor a base de
carbono, fonte de titdnia e cavaco de ferro de acordo com a especificagdo do
produto a ser atingido. Todo o processo de transformacédo do mineral em seu
produto consiste na purificagdo da bauxita e ajuste de alguns éxidos, pois estes
exercem influéncia direta nas propriedades fisicas e mecanicas do material.
Durante o processo de produgédo, além do oxido eletrofundido, gera-se também
uma liga metalica no fundo do forno. Dessa forma a adi¢&o de cavaco de ferro é
necessario para o controle da liga. Esse tema sera abordo com mais detalhes ao
longo desse trabalho.

Durante o processo de purificagdo da bauxita algumas reag¢des séo de
suma importancia para que se possa entender o processo. As reagdes que
cercam esse processo sao de reducao (ganho de elétrons), que fazem com que
0 Oxido presente seja reduzido a metal para uma posterior separacgao.

As reagdes de reducgéo (Equacgdes 2.1, 2.2 e 2.3) de maior relevéancia ao
processo durante a purificagado da bauxita para a obtencédo do 6xido de aluminio

marrom sao [39].

Fe20s + 3C — 2Fe + 3CO (2.1)
SiO2 + 2C — Si +2CO (2.2)
TiO2 + 2C — Ti + 2CO (2.3)

A prioridade de ocorréncia de cada reag&o de acordo com a energia livre
de Gibbs pode ser determinada de acordo com as condi¢cdes de temperatura e
pressao utilizando o diagrama de Ellingham (Figura 2.9) [40]. No diagrama é
possivel também verificar que se as condi¢cdes de temperatura e pressao, entre
outras variaveis, ndo forem rigidamente controladas, a presenga de reagdes
redutoras indesejadas pode ocorrer, como a redugdo do Al203 a aluminio
metalico, que ocorre por volta de 2050°C, ocasionando um aumento da

concentragao de Al° na liga de Fe-Si.
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Al203 + 3C — 2Al + 3CO (2.4)

A ocorréncia da reducao da silica para silicio metalico pode ocorrer
juntamente com a formagéo de SiO gasoso conforme as Equacgbes 2.5 e 2.6
[40,41]

SiO2 + Si — 2Si0 (2.5)
Si02 + C — Si0 + CO (2.6)

A determinadas condicbes de temperatura e pressdo a formacao de

carbetos também é prevista de acordo com as Equagdes 2.7, 2.8 e 2.9 [40]:

SiO2 + 3C — SiC + 2CO (~1377°C) (2.7)
TiOz2 + 3C — TiC + 2CO (~1049°C) (2.8)
2A1203 + 9C — AlsC3 + 6CO (~1977°C) (2.9)

A probabilidade da formacéo de carbeto € aumentada quando o teor de
alumina no banho ultrapassa a 98%, uma vez que o carbono é preferencialmente
consumido nas reacdes das Equacbes 2.1, 2.2, 2.3. Entretanto, quando
presente, o carbeto de aluminio € de dificil remocéo, uma vez que a equagao
2.10 so é favoravel acima de 2127°C [41].

AlsCs + Al2O3 — 6Al + 3CO (2.10)

O AlsCs apresenta alta tendéncia de reagdo com oxigénio e hidrolisa em
contato com agua e resinas, causando assim a liberacdo do gas metano e
podendo causar trincas nas ferramentas de corte ou desbaste, durante sua
fabricacao [41].

As impurezas como ferro e ferrosilicio formados durante a eletrofusao sao
removidos posteriormente com auxilio de separadores magnéticos. Os
separadores magnéticos de diferentes intensidades podem ser tanto de via seca
quanto de via umida, dependendo da qualidade e granulometria final do material

a ser obtida. Em geral, para materiais com granulometria grossa e média, utiliza-
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se separadores magnéticos suspensos e/ou de rolos e para materiais finos
utiliza-se separadores magnéticos de filtro ou via umida [41].

Nesse contexto, uma variavel muito importante no processamento do 6xido de
aluminio marrom a ser considerado é que a liga de Fe-Si mantenha uma
composicdo de 75%-p. de Fe e 15%-p. de Si para manter sua propriedade
magnética e sua capacidade de cominuigdo por meio dos britadores e moinhos
de rolo [41].
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Figura 2.9 - Diagrama de Ellingham.[40]

Um fluxograma resumido da produgao de 6xido de aluminio eletrofundido

marrom é apresentado na Figura 2.10.
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Figura 2.10 - Etapas de processo para producdo do Oxido de aluminio

eletrofundido marrom [42].

O fluxograma da produgao do 6xido de aluminio eletrofundido branco é
apresentado na Figura 2.11. Nesse processo a bauxita é a fonte de Al20s3,
contudo o minério é purificado antes do processo de eletrofusao, por meio do
processo Bayer. Assim a bauxita € aquecida em um vaso de pressdo com
solugdo de hidroxido de sodio em temperaturas de 150 a 200°C. O material
resultante € submetido ao processo de filtracdo para separagao do residuo a
base ferro (lama vermelha) e a gibbsita pura que sera sedimentada como
hidréxido de aluminio apds o resfriamento. Em seguida a gibbsita é entéao
convertida em 6xido de aluminio pelo processo de calcinagéo. O processo Bayer
permite uma excelente purificagado da bauxita, mas deixa um residuo de soda de
0,1 a 0,4 %-p de Na20 na alumina calcinada [42]. O processo de purificacao da
bauxita utilizando o processo Bayer para a produgcdo do 6xido de aluminio
fundido aumenta em 5 vezes o custo do processo quando comparado ao
processo utilizando diretamente a bauxita. Vale ressaltar que o Grupo
Curimbaba, ao qual a Elfusa faz parte, ndo possui a tecnologia de refino de
bauxita pelo processo Bayer (toda a alumina calcinada utilizada em seu processo
industrial € adquirida de fornecedores externos).

Na eletrofusdo do 6xido de aluminio branco ndo ocorre nenhum processo
de purificacdo. Nesse processo a principal preocupagao € a conversao residual
da soda proveniente do processo Bayer em sodio-alumina-, que cristaliza
lentamente em placas hexagonais na alumina. A alumina-B por apresentar

menor ponto de fusdo que a alumina, tende a concentrar nas regides centrais
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dos lingotes onde ficam os eletrodos e consequentemente maior temperatura do
liquido [42].

Figura 2.11 - Etapas de processo para produgcdo do Oxido de aluminio

eletrofundido branco [42].

2.7 Métodos de caracterizagao de graos abrasivos

Os 6xidos de aluminio aplicados na industria de abrasivos necessitam de
um elevado controle de analises fisicas, mecanicas e quimicas. As analises mais
utilizadas para garantir a qualidade desses materiais sao:

o Difratometria de Raios X;

e Fluorescéncia de Raios X;

¢ Analise Granulométrica;

¢ Densidade Real e Densidade Bulk;

e Microscopia Eletrbnica de Varredura com EDS;
e Microscopia Optica Estereoscopica;

o Refratariedade;

o Friabilidade;

¢ Ensaio de Abrasividade (ensaio de desgaste);

e Nanodureza.

2.8 Aplicagoes dos 6xidos de aluminio em abrasivos

Os graos abrasivos tém sua aplicagédo definida em fungcdo da sua
composi¢gao quimica e granulométrica. A classificagdo em diferentes tamanhos
de particulas dos gréos pode se dar por meio de peneira, aeroclassificadores e
classificadores via umida ao qual cada grao, dependendo do seu tamanho de
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particula, é classificado com numeros e quanto maior a numeragdo menor sera
o tamanho do gréo, isto dentro das normas ANSI e FEPA. E a partir do seu
tamanho que se define sua granulometria, variando do grédo 16 (considerado
grosso) ao 2500 (considerado superfino). Desta forma podemos usar a seguinte
relagao entre aplicagéo e granulometrias [43]:

e Desbaste Pesado — Graos Grossos: 16, 24, 30, 36, 40 e 50

e Desbaste Leve — Graos Médios: 60, 80 e 100

e Semi Acabamento — Gréos Finos: 120, 150 e 180

e Acabamento — Graos Muito Finos: 220, 240, 280 e 320

e Polimento — Graos Super Finos: 360, 400, 500, 600, 800, 1200, 1500,

2000 e 2500.

A defini¢do do tipo de grao abrasivo, baseado na aplicagdo da ferramenta
de corte, é fundamental para a qualidade e vida util dela. Os graos abrasivos
podem ser naturais ou sintéticos. Os naturais como rochas e esmeril (corindon
com impurezas de ferro) encontram-se restritos ao uso de produtos em madeira,
enquanto o mineral crocus (6xido de ferro natural) € limitado ao uso em polimento
para acabamento devido sua suavidade. A participacdo de minerais naturais em
abrasivos € limitada a menos de 1%, pois a variagdo de suas propriedades
fisicas, mecanicas e quimicas impacta significativamente na qualidade, por ser
um material natural. Para materiais de mais elevada dureza como os metais, os
abrasivos sintéticos sao preferencialmente utilizados devido a sua qualidade
constante, além de certo controle granulométrico e morfolégico [43].

Nesse contexto, o 6xido de aluminio é utilizado em aplicagcdes metalicas,
nas quais grandes forcas s&o necessarias. Para materiais como vidros e
materiais ndo metalicos utiliza-se o carbeto de silicio. Por fim, materiais de alto
custo como diamantes ou nitreto cubico de boro sdo empregados em processos

de polimentos especiais.

2.8.1 Rebolos, lixas, discos de cortes e jateamento

As ferramentas abrasivas podem ser do tipo aglomeradas, revestidas,
natural, sintética, pastas ou livres. Dessa forma, na fabricacdo destas

ferramentas sao utilizadas particulas abrasivas livres ou incorporadas a resinas
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poliméricas ou ligas vitrificadas. As principais propriedades controladas nestes
graos abrasivos sao: dureza, morfologia, tamanho e composigao [3]. Algumas
das principais ferramentas abrasivas sao os rebolos, disco de corte, lixas entre
outros.

Os rebolos sao ferramentas abrasivas conformadas que apresentam o
ligante como matriz e os grdos abrasivos aderidos. S&o pecgas utilizadas em
operacao de desbastes e principalmente para remocdo de material com
precisdo. Eles podem ser Vvitrificados, resindides ou emborrachados,
dependendo do ligante utilizado [1].

Os discos de corte sao ferramentas abrasivas utilizadas em operagao de
corte e desbaste de diversos tipos de metais ferrosos e néo ferrosos, como ago
e suas ligas, ferro fundido nodular, ago inox, ferro batido, bronze duro, marmores,
granitos, refratarios e materiais ndo metalicos de alta resisténcia. Os discos séo
fabricados geralmente com ligas resindides e submetidos a um tratamento
térmico de cura, diferentemente do que ocorre ao rebolo vitrificado [44].

Ja as lixas sdo consideradas abrasivos nao-ligados, aos quais os graos
sao aderidos em um papel ou tecido. Sdo aplicados desde operacbes de
remocao de material até o fino acabamento de superficie [1].

Os gréos livres, sdo abrasivos que podem ser aplicados de forma livre
com auxilio de um fluido (ar, agua ou alguma solugéo), por meio de uma maquina
de alta pressao. Exemplo dessa aplicagao sdo as maquinas de jateamento e as
ceras para polimento [1].

Neste ambito, a motivacdo para a realizacdo de procedimentos
experimentais esta na avaliagdo de novas composi¢cées de grdos aluminosos
eletrofundidos que possam apresentar melhor desempenho abrasivo em relagao

aos graos disponiveis comercialmente, para utilizagcdo em lixas e graos livres.
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3 MATERIAIS E METODOS
3.1 Matérias-primas e especificagoes utilizadas:

Os Oxidos de aluminio apresentam grandes variacbes de composi¢cao
quimica e distribuicdo granulométrica. Ambas as variaveis irdo influenciar nas
propriedades fisicas, mecanicas e quimicas desses materiais.

Para a eletrofusdo do 6xido de aluminio marrom semi-friavel - OAM,
utilizou-se como matérias-primas a alumina calcinada APF e ilmenita,
cujas anadlises quimicas sado apresentadas na Tabela 3.1 e Tabela 3.2,
respectivamente. Ja para a eletrofusao do 6xido de aluminio branco utilizou-se
como matéria-prima apenas a alumina calcinada APF (Tabela 3.1).

Por fim para a eletrofusdo do 6xido de aluminio branco com adigao de
nidbia utilizou-se como matérias-primas a alumina calcinada APF (Tabela 3.1) e
oxido de nidbio, cuja analise quimica esta apresentada na Tabela 3.3. Uma vez
que o oxido de aluminio marrom semifriavel-OAM apresenta em sua composicao
1,2%p. de TiO2, para o 6xido de aluminio branco com adigdo de nidbia, para
efeitos comparativos utilizou-se esse mesmo teor (1,2%p.), porém de Nb20s.

Em seguida o material eletrofundido foi submetido ao processo de
britagem, moagem e peneiramento.

Tabela 3.1 - Analise quimica da alumina calcinada APF utilizada na produgao
das amostras.

Elemento | Analise quimica (%)
Al203 99,55
TiO2 0,01
SiO2 0,02
Naz20 0,37
Fe203 0,01
CaO 0,04

Tabela 3.2 - Analise quimica da limenita utilizada na produgédo das amostras.

Elemento | Analise quimica (%)

Al203 1,03

TiO2 60,43
SiO2 0,33

Na20 0,00

FeO 37,11
CaO 0,15

ZrO2 0,95
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Tabela 3.3 - Analise quimica das impurezas da nidbia utilizada na produgao

das amostras.

Elemento | Analise quimica (ppm) | Elemento | Analise quimica (ppm)
Ta 960 Cr 0,50
Fe 2,80 Mn 0,60
Si 23,00 Co 0,30
Al 0,60 Cu 0,80

As especificagdes granulométricas e analises tipicas utilizadas nesse
trabalho para os oOxidos de aluminio marrom semi-friavel (OAM), éxido de
aluminio branco (OAB) e 6xido de aluminio branco com nidbia (OAB-Nb),

encontram-se nas Tabelas 3.4 a 3.9.

Tabela 3.4 - Oxido de aluminio eletrofundido branco (OAB), grao 36 (FEPA) [45].

Maximo | Minimo | Unidade

#ASTM (mm)
18 (1.0) 0 0 %
+25 (+0.71) 0 1 %
+30 (+0.6) 10 18 %
+35 (+0.5) 52 70 %
+40 (+0.425) 92 100 %
-40 (-0.425) 0 8 %

Densidade Bulk 1,64 1,74 g/cm?
Analise Quimica Tipica

TiO2 0,00 %
SiO2 0,00 %
Fe203 0,00 %
CaO 0,00 %
MgO 0,00 %
Na20 0,35 %
K20 0,00 %
Al203 99,65 %
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Tabela 3.5 - Oxido de aluminio eletrofundido branco (OAB), gréo 60 (FEPA) [45].

Minimo | Maximo | Unidade
#ASTM (mm)

35 (0.5) 0 0 %
+45 (+0.355) 0 1 %
+50 (+0.297) 10 18 %
+60 (+0.25) 52 70 %
+70 (+0.212) 92 100 %
-70 (-0.212) 0 8 %

Densidade Bulk 1,61 1,71 g/cm?

Analise Quimica Tipica

TiO2 0,00 %
SiO2 0,00 %
Fe203 0,00 %
Cao 0,00 %
MgO 0,00 %
Naz20 0,35 %
K20 0,00 %

Al203 99,65 %
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Tabela 3.6 - Oxido de aluminio marrom (OAM), grdo 36 (FEPA) [45].

Minimo Maximo |Unidade
#ASTM (mm)

18 (1,0) 0 0 %
+25 (+0,71) 0 %
+30 (+0,6) 10 18 %
+35 (+0,5) 52 70 %

+40 (+0,425) 92 100 %
-40 (-0,425) 0 8 %
Densidade Bulk 1,64 1,74 g/cm?

Analise Quimica Tipica

TiO2 1,30 %
SiO2 0,55 %
Fe203 0,10 %
Cao 0,20 %
MgO 0,10 %
Na20 0,10 %
K20 0,05 %
Al203 97,6 %




Tabela 3.7 - Oxido de aluminio marrom (OAM), grdo 60 (FEPA) [45].

Minimo |Maximo| Unidade
#ASTM (mm)

35 (0.5) 0 0 %
+45 (+0.355) 0 1 %
+50 (+0.297) 10 18 %

+60 (+0.25) 52 70 %
+70 (+0.212) 92 100 %
-70 (-0.212) 0 8 %

Densidade Bulk 1,61 1,71 g/cm?
Analise Quimica Tipica

TiO2 1,30 %
SiO2 0,55 %
Fe20s3 0,10 %
CaO 0,20 %
MgO 0,10 %
Na20 0,10 %
K20 0,05 %
Al203 97,6 %
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Tabela 3.8 - Oxido de aluminio branco com niébia (OAB-Nb), grdo 36 (FEPA).

Minimo | Maximo | Unidade
#ASTM (mm)

18 (1.0) 0 0 %
+25 (+0.71) 0 1 %
+30 (+0.6) 10 18 %
+35 (+0.5) 52 70 %

+40 (+0.425) 92 100 %
-40 (-0.425) 0 8 %
Densidade
Bulk 1,64 1,74 g/lcm?
Analise Quimica Almejada
Nb20s 1,20 %
TiO2 0,00 %
SiO2 0,10 %
Fe203 0,05 %
Cao 0,00 %
MgO 0,00 %
Naz20 0,30 %
K20 0,00 %
Al203 98,25 %
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Tabela 3.9 - Oxido de aluminio branco com niébia (OAB-Nb), grdo 60 (FEPA).

Minimo | Maximo |Unidade
#ASTM (mm)

35 (0.5) 0 0 %
+45 (+0.355) 0 1 %
+50 (+0.297) 10 18 %
+60 (+0.25) 52 70 %
+70 (+0.212) 92 100 %
-70 (-0.212) 0 8 %

Densidade Bulk 1,61 1,71 g/cm?
Analise Quimica Almejada
Nb20s 1,20 %
TiO2 0,00 %
SiO2 0,10 %
Fe203 0,05 %
CaO 0,00 %
MgO 0,00 %
Na20 0,30 %
K20 0,00 %
Al203 98,25 %

Nas Tabelas 3.5 e 3.6 ndo € apresentado a especificacdo do teor de
Nb20s, uma vez que se trata de valores ainda a serem definidos apds o estudo

deste trabalho

3.1.1 Preparagao dos materiais

As amostras foram produzidas no forno piloto de eletrofusdo da Elfusa e
foram analisadas por Fluorescéncia e Difracdo de Raios X para analise de

impurezas de fases presentes.
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Ja é conhecido que as impurezas tais como Fe203, SiO2, MgO, TiOz2,
influenciam na abrasividade e coloracdo do material e nesse trabalho
investigamos a influéncia do Nb20s. Para isso, foi realizado a eletrofusao de
oxido de aluminio marrom semi-friavel-OAM (Figura 3.1), 6xido de aluminio
branco-OAB (Figura 3.2) e éxido de aluminio branco adicionando 1,2% de nidbia

— OAB-Nb (Figura 3.3) a fim de comparar as propriedades abrasivas.

Figura 3.1 - Bloco de 6xido de aluminio marrom semi-friavel obtido no forno piloto
da Elfusa.
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Figura 3.2 - Bloco de 6xido de aluminio branco obtido no forno piloto da Elfusa.

Figura 3.3 - Bloco de 6xido de aluminio branco com nidbia obtido no forno piloto
da Elfusa.

Apos a eletrofusao, o bloco foi aberto, britado, moido e classificado em

peneiras. Além disso, as amostras foram submetidas a microscopia eletrénica
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de varredura com EDS (espectroscopia de energia dispersiva) acoplados para a
observacao da superficie das particulas e identificacdo de elementos quimicos.
Em seguida as amostras foram analisadas em granulometria, densidade
aparente, densidade real, refratariedade, nanodureza instrumentada e
resisténcia ao desgaste.

O principal critério para avaliacdo do desempenho das particulas
abrasivas foi 0 ensaio de desgaste, friabilidade e nanodureza instrumentada.

3.2 Metodologia empregada
3.2.1 Analise quimica

A Fluorescéncia de Raios X é uma técnica nido destrutiva que permite
tanto uma analise qualitativa (identifica os elementos presentes) quanto
quantitativa dos elementos quimicos presentes. Os raios X incidem sobre a
amostra e excitam os atomos que, por sua vez, emitem linhas espectrais com
energias caracteristicas do elemento e cujas intensidades estdo relacionadas
com a concentracao [46].

De forma resumida, a analise por Fluorescéncia de Raios X consiste em
trés fases:

1) Excitagao dos elementos que compde a amostra;
2) Disperséao dos raios X caracteristicos;

3) Deteccéo desses raios X.

Antes da analise foi necessario a preparacao das amostras, cada uma foi
submetida ao processo de moagem em um moinho de carbeto de tungsténio da
marca AMEF, modelo AMP1, durante 60 segundos. Apds a moagem, 6g de
material foram pesados em uma balan¢ga da marca Mettler, modelos AE200, e
homogeneizados com 0,6g de fundente de tetraborato de litio da marca
ExpectroFlux-10110D em um cadinho de platina. Em seguida, a mistura foi
submetida a fusdo a 1200°C. Apds o resfriamento e remogao do cadinho de
platina, a amostra foi analisada utilizando um equipamento de Fluorescéncia de
Raios X, modelo AXIOS MAX - DY5912, da Malvernpanalytical.
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3.2.2. Difragao de raios X

Utilizou-se a técnica de Difracdo de Raios X para avaliar a formagao e a
presenca de diferentes fases, que pudessem justificar a mudanga de
abrasividade do 6xido de aluminio branco com nidbia com relacdo ao 6xido de
aluminio marrom e ao 6xido de aluminio branco.

As amostras foram caracterizadas inicialmente para a identificagcao das
fases cristalinas presentes no p6. Em todas as medidas de DRX foram mantidas
as condi¢cdes experimentais. As analises foram analisadas no equipamento
Malvernpanalytical, modelo X'Pert PRO MPD - DY3348, da Elfusa. As amostras
foram moidas em um moinho de carbeto de tungsténio da marca AMEF, modelo
AMP, até que o material atingisse 99% de suas particulas passantes numa malha
de 325 mesh (< 44 pm).

3.2.3 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de
Energia Dispersiva (EDS)

Uma técnica muito utilizada tanto na analise de microestrutura quanto
para identificacdo das fases € a Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)
acoplada a Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) [45]. Por meio desses
equipamentos pode-se:

a) Entender as correlagées microestruturais, defeitos e propriedades;

b) Predizer as propriedades do material quando estas correlagdes sao

estabelecidas;

A microscopia eletrénica de varredura acoplada ao EDS foi utilizada para
a observacgao da superficie dos graos abrasivos obtidos, podendo assim justificar
a mudanca de propriedades fisicas e mecanicas dos oxidos de aluminio branco
com nidbia em relagao ao 6xido de aluminio marrom e branco. Para este trabalho
foi utilizado o microscopio de varredura da marca Philips XL-30 FEG operando a
15 kV equipado com Espectroscopia de Raios X por Dispersao de Energia (EDS)

Bruker em amostras recobertas com camada de carbono.
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Foram utilizados detectores de elétrons secundarios (SE) e
retroespalhados (BSE), o primeiro para a avaliacdo da topografia e o segundo

para avaliar qualitativamente a composigdo quimica.

3.2.4 Caracterizagao granulométrica

A analise granulométrica de particulas solidas determina o tamanho delas,
bem como a propor¢ao com que ocorrem em uma determinada classe ou faixa
de tamanho. Para particulas esféricas, cilindrica ou cubica a determinag&o do
tamanho se da convencionalmente pela medida do seu raio ou didametro,
diametro da base, altura e do comprimento da aresta, respectivamente. Contudo,
quando se trata de materiais cerdmicos, a forma irregular das particulas
predomina, fazendo-se assim o uso do conceito de tamanho equivalente, que é
determinado pela medida de uma propriedade dependente do tamanho da
particula, relacionando-a com uma dimenséao linear [47]. Assim, existem diversas
técnicas de analise granulométrica, que se aplicam a faixas granulométricas bem
definidas. A escolha da técnica esta relacionada diretamente a norma e aos
tamanhos de particulas que se deseja medir.

O método mais utilizado para especificar a granulometria em um abrasivo
€ por meio da utilizacdo de peneiras. Os furos das peneiras com tamanho pré-
estabelecidos irdo limitar os tamanhos do gréo e dessa forma, nenhum gr&o além
do tamanho que se quer estara presente. A classificagcdo mais usual é a da
norma norte-americana ANSI B74.12 [19] e a norma europeia FEPA-Standard
42-1:2006 [45], sendo essa ultima utilizada nesse trabalho. Ambas as normas
especificam o tamanho de gréao por meio do numero de fios que uma area padrao
de uma polegada quadrada da peneira contém. O numero de abertura do tecido
metalico presente em uma polegada linear (25,44mm) é definida como malha e
a abertura é definida como o espaco livre entre dois fios adjacentes da tela,
medidos pelo lado interno dos fios [49]. Na Figura 3.4 segue um exemplo de
malhas com diferentes tamanhos de aberturas.
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Figura 3.4 - Exemplo de malhas com diferentes tamanhos de abertura.

Para algumas caracterizagdes os grédos s&o tdo pequenos, que sao
denominados pos impalpaveis e ndo mais podem ser analisados utilizando-se
peneiras. Para esses graos, criou-se uma medi¢cdo baseada no tempo de
decantacdo em solucédo aquosa [49].

Os graos 36 e 60 (FEPA) foram analisados com peneiras padroes
(Tabelas 3.1 a 3.6). Assim uma faixa de limites pode estar presente em um dado
tamanho, com um limite maximo de grosso e uma percentagem minima de finos.
Para determinagédo da granulometria dos materiais foi utilizado uma sequéncia
de peneiras com aberturas definidas de acordo com a ASTM E 11 [50], sendo as
peneiras de maiores aberturas na parte superior e as peneiras com as menores
aberturas na parte inferior. Nessa etapa, o material foi pesado em uma balanga
da marca Mettler, modelo PB 5001S previamente e adicionado na parte superior
da sequéncia de peneiras.

Em seguida esse conjunto foi submetido a um sistema de vibragdo, Rotap,
modelo RX-29, no qual o material foi vibrado e batido durante um determinado
tempo para que o mesmo passe pelas peneiras. Exemplificando, se na
sequéncia de peneira a primeira tiver uma malha de 100 um e todo o material
passar pela peneira, conclui-se que o material ndo contém particulas com
tamanho superior a 100 ym. Se a proxima peneira tiver uma abertura de 70 pym

e 10% do material ficar retido nessa peneira, conclui-se que 10% do material
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esta com tamanho de particula na faixa de 70 a 100 ym. Assim, com a sequéncia
de peneiras apropriadas, pode-se obter a completa distribuicdo granulométrica

do material.

3.2.5 Densidade real (Dr) e densidade bulk (Db)

A densidade é empregada para converter a massa em volume e vice-
versa. Matematicamente a densidade (d) € definida pela razdo da massa de uma

substancia (m) e o seu volume (v)- Equacéao 3.1.

d= (3.1)

m
v
Os termos “densidade” e “massa especifica” sdo frequentemente usados
indistintamente. Em unidades métricas eles tém o mesmo valor numérico.
No caso de agregados minerais sdao determinados dois tipos de
densidade:
e Densidade real do grao;

e Densidade bulk do grao.

Densidade Real (Dr):

Corresponde a massa especifica real (Y's) em relagcdo a massa especifica
da agua (Ya=1g/cm3), ou seja, D= Y's/Y'a. A massa especifica, Y, € a razdo entre
0 peso seco do grao (Ps) e o volume da parte soélida (Vs). Este volume inclui a
parte solida do agregado e o volume dos poros impermeaveis (considerado aqui
como parte integrante do volume dos sélidos). A densidade real é determinada

no laboratério por (Equagao 3.2):

Ps Ys
Ps—P - Ya

Di= (3.2)

Nessa equacgao, Ps corresponde ao peso do agregado seco (g), Pi (g)

corresponde ao peso do agregado apos ser imerso em agua durante 24 horas.
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A massa especifica real (Equacgao 3.3) foi determinada com a utilizagao
de um picnémetro a gas da marca Micrometrics, modelo accuPyc 1330. A técnica
consiste em inserir a amostra em uma camara do picnédmetro de volume
conhecido e em seguida o vazio existente no interior da camara é preenchido
com gas hélio. Com a diferenga de volume do gas hélio utilizado para preencher
a camara vazia (vi), a camara cheia (vf) e a massa do material seco (Ps), é

possivel determinar a massa especifica real (Drp).

Drp:(ci3)=((viii7f)) (5:9)

Densidade Bulk (Db):

A densidade bulk ou volumétrica é dada pela relacdo entre a massa de
particulas necessaria para preencher um recipiente de volume conhecido, em
unidades de g/cm3. Esta densidade ¢ influenciada pela geometria, pelo tamanho
e pelas imperfeigdes presentes nas particulas, tais como poros e rugosidade.

Duas expressdes de densidade bulk sado utilizadas:

e Densidade bulk solta: medida colocando os sdlidos em recipiente
de volume conhecido sem nenhuma vibragéo;

e Densidade bulk empacotada: medida apdés a vibracdo ou
empacotamento dos sélidos no recipiente.

Para a determinacdo da densidade bulk solta foi utilizado o aparato
mostrado na Figura 3.5.
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Figura 3.5 - Aparato utilizado para realizar a densidade bulk, solta em macrogréo
[45].

Para a determinacdo da densidade bulk, as particulas analisadas foram
secas em uma estufa a temperatura de 100°C durante 1h. Em seguida as
particulas foram resfriadas a temperatura ambiente e, entdo, foram transferidas
para o funil (Figura 3.5). O funil é aberto e os graos escoam para um recipiente
de forma cilindrica, cujo volume é conhecido. Apds a transferéncia de material
para o cilindro, o excesso é retirado com o auxilio de uma régua com a face
plana, de forma a se evitar acumulos ou depressdes dos graos, pois o material
deve estar nivelado com a superficie do recipiente. Em seguida, o material foi
removido do recipiente e teve sua massa medida com o auxilio de uma balanca
da marca Mettler, modelo AE200. Com o volume do recipiente (v) e a massa do
material (m), calcula-se a densidade bulk solta utilizando a equagao 3.4 [45].

o2
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Os ensaios de cada amostra foram realizados em ftriplicata pelo mesmo
analista, de forma que os valores entre uma medi¢ao e outra ndo ultrapassassem
de 0,02 g/cm? de divergéncia (no caso das amostras que tiveram a divergéncia

superior a 0,02 g/cm® uma quarta medigéo foi realizada).

3.2.6 Ensaios de nanodureza instrumentada

Cada vez mais é utilizado como ferramenta para determinacdo e
caracterizagdo mecanica de materiais nanoestruturados, filmes finos e materiais
ceramicos, o meétodo de ensaio por penetragdo instrumentada (EPI),
Insrumented Indentation Test (lIT), também conhecido como método sensivel a
profundidade de penetragao, Depth Sensing Indentation (DSI). Essa técnica se
destaca pela sua rapidez e capacidade em se determinar propriedades
mecanicas e caracterizar novos materiais, independente da dureza, sendo que
este método é frequentemente o uUnico que possibilita a pesquisa de
propriedades em regides diminutas de materiais (< 200 nm), constituintes
individuais, particulas em sistemas multifase, etc [51]. Os equipamentos de
medi¢cdo hoje utilizados, possibilitam varios meios de controle, tanto pelo
monitoramento continuo da forca aplicada, quanto pela profundidade de
penetracdo, permitindo que as medi¢des sejam realizadas de forma a se extrair
importantes propriedades dos materiais. Muitos equipamentos de EPI, no
entanto, sao inerentemente controlados por dispositivos de forca. Mesmo
quando operados no modo de controle de deslocamento, eles tipicamente
aplicam pequenos incrementos de forga até que a profundidade de penetracao
requerida seja alcangada [52].

As medicdes de propriedades dos abrasivos foram realizadas em
Nanoidentador Hysitron TI950. O processo de preparagao dos abrasivos iniciou
com a mistura de cada material abrasivo de alumina com baquelite de alta
resisténcia mecanica (na propor¢do de 1 parte de alumina e 3 partes de
baquelite) e embutimento em sistema de prensagem a quente. Para
caracterizacdo microestrutural dos abrasivos de alumina, a preparagao
metalografica dos materiais seguiu as etapas tradicionais, com operagao de

lixamento manual com lixas de granulometria de 600 e 1200 mesh.
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A operagao do polimento mecanizado foi efetuada com suspensao de
diamante com granulometria de 6 pym e com pasta de diamante com
granulometria de 3 ym e 1uym (acabamento). As micrografias das particulas
abrasivas foram realizadas com o microscopio do nanoindentador.

Foi utilizado a carga de 1500 uN para as indentagdes em todos os
abrasivos. Este valor foi definido apds a realizacdo de testes preliminares de
carga em todos os abrasivos, onde foi verificado que para cargas de 2000 uN e
5000 pN ocorreu uma descontinuidade na regido de carregamento na curva
“CARGA X PROFUNDIDADE” (representado por um patamar horizontal), o que
sugere a ocorréncia de trincamento dos abrasivos. A Figura 3.6 apresenta os
testes realizados no abrasivo de oOxido de aluminio branco com niobia,
evidenciando a presenga dos patamares nas curvas (indicados por setas).
Foram realizados testes com carga de 1000 pN nos graos de alumina e verificou-
se que a profundidade de penetragcao era de 30 nm, valor este muito baixo para

garantir uma medigdo adequada das propriedades dos materiais abrasivos.
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Figura 3.6 - Curvas de carga com a presencga de patamares (indicados com setas
vermelhas), sugerindo o trincamento do abrasivo de alumina: (a)carga de 2000
KN e (b) carga de 5000 uN.

Para as medigbes de propriedades nos gréos de alumina, foi realizado um
padrao em formato de matriz 3X3 (9 pontos), com distancia de 15 ym entre cada
medi¢cdo. Um exemplo de grdo de alumina preparado metalograficamente é

apresentado na Figura 3.7. Nesta mesma figura € indicado, pelo quadrado em
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vermelho, o posicionamento aproximado da regidao de medi¢do. A Figura 3.7(b)

apresenta o esquema das medigdes realizadas nos graos de alumina.

b) 15 pm 15 pm
1
G @ Q
7 8 9
15 um
(¢ & )
4 5 6
15 pm
& o o
1 2 3

Figura 3.7 - (a) Micrografia da particula do 6xido de aluminio eletrofundido,
indicando a posigdo aproximada das medi¢des (quadrado vermelho) e

(b) esquema das medig¢des realizadas.

3.2.7 Ensaio de friabilidade:

O ensaio de friabilidade tem como objetivo mostrar o percentual de quebra
de determinado grdo abrasivo apos ser submetido um processo de moagem.
Para a determinacao dessa propriedade os graos classificados sdo submetidos
a uma moagem durante 10 minutos em um moinho de bolas (Figura 3.8) e apés
um tempo s&o passados por uma peneira e verificada a quantidade de material

que passou em uma determinada tela padrao.
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Figura 3.8 - Equipamento utilizado para analisar a friabilidade. Cortesia da
Elfusa.

Para o ensaio deve-se utilizar 500 gramas do grao nominal. Para os graos
que serado analisados nesse trabalho para a obtengéo do grao nominal é utilizado

0 seguinte procedimento.
Grao 60: Passar através da malha 50 e reter na malha 60 mesh.

Ap06s o término do ciclo de moagem o material € removido por completo
e 0 moinho é limpo com auxilio de um pincel, tomando-se todo o cuidado para
que todo o material volte para as peneiras. Em seguida, os materiais removidos
do moinho foram passados pela peneira de # 70 mesh (o material deve ser
submetido por 5 minutos a rotap). Para facilitar o entendimento deste trabalho
adotou-se o conceito de indice de resisténcia a fratura do grédo (IRF). O IRF
representa o quao resistentes sédo as particulas do abrasivo em relacéo a fratura

e é calculado pela equacgao 3.5.

Peso da amostra retida na tela apés a moagem (g)

[RF= x 1000 (3.5)

Peso da amostra inicial total

Enquanto no calculo da friabilidade € avaliado o peso de material que
passa pela peneira, no IRF & avaliado o peso das particulas que ficaram retidas
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nas peneiras (que resistiram a fratura). E conhecido que a forma apresentada
pelas particulas influencia diretamente no IRF do material. Assim, particulas mais
facetadas apresentam um |IRF inferior em relagcdo as particulas mais
arredondadas, para uma mesma granulometria. Para amenizar o efeito da forma
das particulas no IRF, é calculado na equacido 3.6 o indice de resisténcia a
fratura, IRFN. Onde Dr é a densidade real (g/cm®) e Db é a densidade bulk
(g/cm?)

IRF*Dr
Dbx*100

IRFN=

(3.6)

3.2.8 Ensaios de desgaste

O tribbmetro roda de borracha é recomendado para simulagdo de
desgaste abrasivo a baixas tensodes, utilizando-se abrasivo seco como particula
abrasiva, conforme norma ASTM G65 [52]. Os ensaios foram conduzidos no
equipamento do Laboratério de Fenbmenos de Superficie (LFS) do
Departamento de Mecanica da Escola Politécnica.

O abrasivo ¢é introduzido entre a interface do corpo de prova e da roda
giratéria com uma borda de borracha de dureza especifica. O corpo de prova é
pressionado contra a roda giratéria com uma forga especifica por um brago de
carga, enquanto um fluxo controlado de abrasivo € aplicado na superficie da
amostra. A face de contato da roda gira na dire¢cao do fluxo do abrasivo. O pivd
axial do brago se apoia dentro de um plano o qual é aproximadamente tangente
a superficie da roda de borracha e normal ao longo do didmetro horizontal no
qual a carga é aplicada. A duragao do teste e a forga aplicada pelo brago séo
variaveis conforme procedimento especificado [53]. Os corpos de provas sao
pesados antes e depois dos testes e a perda de massa € registrada. Esse

equipamento esta esquematicamente representado nas Figuras 3.9 e 3.10.
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Figura 3.9 - Desenho esquematico do equipamento Roda-de-Borracha
Horizontal [54].

Figura 3.10 - Fotografias do tribdmetro roda de borracha utilizado nos ensaios:

(a) visdo geral do equipamento e (b) detalhe do ensaio.

Para avaliar abrasividade das amostras, foi adotado como material do
corpo de prova o ago AlSI D2, com microestrutura martensitica revenida e dureza
de 62 + 2 HRc (~740 HV). Este material é considerado como material de
referéncia na norma ASTM G65 [52]. Foram realizados 1 ensaio e 2 repeti¢cdes
para cada tipo de abrasivo. Utilizou-se o procedimento B da referida norma e os

parametros estao apresentados da Tabela 3.10.
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Tabela 3.10 - Parametros de ensaios utilizados no tribdbmetro roda de borracha.

Duracéo Carga Rotagdo | Durezada | Diéametro | Distancia
(min.) (N) da roda roda da roda Percorrida
(rpm) (Shore A) (mm) (m)
10 130 202 62 225 ~1523

A medigédo da vazao de abrasivo (alumina) foi realizada no equipamento

roda de borracha. Como os abrasivos de 6xidos de aluminio apresentam a

mesma granulometria tedrica, foi realizada a medigdo com o material éxido de

aluminio branco. O resultado obtido foi uma vazdo média de 613 + 13 g/min. Este

valor € superior ao encontrado quando ¢é utilizado o abrasivo padréao areia de

silica #50, com granulometria tedrica de (+0,30 mm / -0,60mm), que apresenta

vazao média de 430 g/min. Estes resultados indicam um maior fluxo de abrasivo

de alumina nos ensaios de desgaste. A Figura 3.11 apresenta o grafico de

distribuicdo granulométrica dos abrasivos de alumina e da areia padrao utilizada.
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Figura 3.11 - Distribuigdo granulométrica do abrasivo de silica padrao (LFS#50)

e do abrasivo 6xido de aluminio branco da Elfusa (EGE).
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A confiabilidade dos resultados de desgaste foi assegurada pela
calibragdo do tribbmetro em ensaios utilizando material padrédo (ago AISI D2
temperado e revenido com dureza de 740 HVsokg), areia média (Areia Normal
Brasileira com granulometria de # 50) e os mesmos parametros de ensaio
(procedimento B da norma). O resultado da perda de massa do corpo de provas
foi de 0,21 g, valor caracteristico de perda de massa nessas condi¢gdes de

ensaios.

3.2.8.1 Limpeza e pesagem dos corpos de prova

Os corpos de prova metalicos seguiram os seguintes procedimentos:

e Lavagem dos corpos de prova (AISI D2) com detergente neutro e limpeza
em alcool, em ultrassom por 10 minutos e secagem em ar comprimido;

e Pesagem inicial das amostras;

e Ensaios de desgaste em tribbmetro de roda de borracha;

e Limpeza do corpo de prova (AlSI D2) com detergente neutro, limpeza em
alcool e em ultrassom por 10 minutos e secagem em ar comprimido;

e Pesagem final das amostras;
Os valores de perda de massa sao calculados subtraindo os valores da

pesagem inicial e final.

3.3 Ensaio de cone pirométrico equivalente

O ensaio de cone pirométrico equivalente (CPE) fornece uma indicag&o
da refratariedade do material, isto €, a carateristica do material permanecer em
altas temperaturas sem sofrer deformagdes apreciaveis sob condi¢des de
processo.

Uma amostra do material a ser testado € moida e moldada na forma de
cone de teste. Em seguida € montada em uma placa ceramica com diversos
cones padrdes (exemplo: Orton) de refratariedade conhecida (Norma ABNT NBR
6222) [55]. O numero do cone padrao que amolecer na mesma temperatura da

amostra que esta sendo testada é reportado como CPE da amostra.
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O CPE néo indica um ponto de fusdo definido, porque o teste é apenas
uma comparagao do comportamento térmico da amostra em relagdo ao dos

cones padroes.

3.4 Coeficiente de expansao térmica linear

Pode-se considerar, dentro de uma temperatura limitada, que ha uma
relacéo linear entre as deformagdes térmicas (€t) de expansédo ou contragao,
sofridas por um material e a variagdo de temperatura (At) imposta. A relagao
linear destas duas grandezas (Et/At), € definida pelo coeficiente de expansao
térmica linear (a) do material [56].

De forma geral os polimeros apresentam coeficiente de expansao
elevados na ordem de 90,00.106C-", as ceramicas apresentam valores na ordem
de 1,00. 10:6C" [57].

De forma geral, para At>0 o material expande e para At<0 ocorre uma
contracao, pois na maioria dos materiais a & positivo [56].

Assim o coeficiente de expansao térmica linear, a, ou mais simplesmente
coeficiente de dilatacdo, € o quociente que mede a alteragcdo relativa de
comprimento ou volume que se produz quando um corpo solido ou um fluido
dentro de um recipiente recebe uma alteracdao de temperatura ocorrendo a
dilatagao térmica [58].

Com o valor do coeficiente de expansao linear é possivel avaliar o
comportamento do material em fungao da temperatura, bem como estabelecer

suas possiveis aplicagdes.



58



59

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Nesta secao, os resultados serao discutidos com base na caracterizacao
fisica, mecénica e quimica levando em considerag&o os resultados de ensaios
de nanodureza instrumentada, ensaio de friabilidade e ensaio de desgaste. Além
disso, iremos correlacionar os resultados com a influéncia da adigao da nidbia
ao 6xido de aluminio eletrofundido. A partir desses resultados, pode-se decidir
por uma formulagao e a aplicagao de tal abrasivo (rebolo, disco de corte, lixa ou

jateamento).

4.1 Oxido de aluminio marrom semi friavel-OAM

Para a eletrofusdo do 6xido de aluminio marrom-OAM, utilizou-se como
matérias-primas a alumina calcina APF (Tabela 3.1) e iimenita (Tabela 3.2).

Nas Tabelas 4.1 e 4.2 encontram-se os resultados para as granulometrias
do grédo P36 (FEPA) e P60 (FEPA) do 6xido de aluminio marrom semi friavel-
OAM, respectivamente.

Para o célculo do indice de resisténcia a fratura normalizado do gréo-

IRFN, o valor da densidade real analisado para o OAM foi de 1,68 g/cm3.
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Tabela 4.1 - Oxido de aluminio marrom semi-friavel-OAM, gréo 36 (FEPA) [45].

Minimo Resultado Maximo |Unidade
#ASTM (mm)

18 (1,0) 0 0 0 %
+25 (+0,71) 0 0 1 %
+30 (+0,6) 10 17,5 18 %
+35 (+0,5) 52 64,4 70 %

+40 (+0,425) 92 94,2 100 %
-40 (-0,425) 0 5,8 8 %

Densidade Bulk 1,64 1,71 1,74 g/lcm?
Andlise Quimica

TiO2 1,32 %
SiO2 0,53 %
Fe20s3 0,14 %
CaO 0,2 %
MgO 0,07 %
Na20 0 %
K20 0,02 %
Al203 97,72 %
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Tabela 4.2 - Oxido de aluminio marrom semi-friavel-OAM, gréo 60 (FEPA) [45].

Minimo Resultado Maximo | Unidade
#ASTM (mm)

35 (0.5) 0 0,0 0 %
+45 (+0.355) 0 0,3 1 %
+50 (+0.297) 10 14,2 18 %
+60 (+0.25) 52 58,1 70 %
+70 (+0.212) 92 93,6 100 %
-70 (-0.212) 0 6,4 8 %

Densidade Bulk 1,61 1,68 1,71 g/cm?
Andlise Quimica
TiO2 1,30 %
SiO2 0,16 %
Fe20s3 0,13 %
CaO 0,04 %
MgO 0,00 %
Na20 0,09 %
K20 0,00 %
Al203 98,28 %

Para auxiliar no estudo de caracterizagdo das amostras, a técnica de
difracdo de raios X foi utilizada. Uma vez que a composicdo quimica das
amostras com diferentes granulometrias pertence ao mesmo lote, o grupo de
amostras do grao P60 foi utilizado como representativo para fins de identificagéo
das diferencas ocorridas entre o 6xido de aluminio marrom-OAM, 6xido de
aluminio branco-OAB e 6xido de aluminio branco com nidbia-OAB-Nb. Na Figura
4.1 é apresentado a difracdo do 6xido de aluminio marrom semi friavel-OAM.
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Figura 4.1 - Difrac&o de raios X do oxido de aluminio eletrofundido marrom-
OAM.

A identificacdo de fases foi dificultada uma vez que a fase majoritaria é
superior a 95% de Al203. Contudo, é possivel identificar a fase majoritaria de
alumina a (Al203) e alumina 3 (Al203 - x Na20). O oxido de titanio ndo foi possivel
detectar pela difragédo de raios X por apresentar teor inferior a 1,5%-p e estar em
solucéo sdlida.

Para auxiliar na identificagdo das fases, a técnica de MEV com EDS foi
utilizada. Na Figura 4.2 € apresentada a imagem do 6xido de aluminio marrom-
OAM.
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Figura 4.2 - Microscopia eletrénica de varredura do 6xido de aluminio marrom-

OAM.

Na Tabela 4.3 é possivel avaliar os elementos presentes em diversos

pontos das microscopias apresentadas na Figura 4.2.

Tabela 4.3 - Quantificagdo dos elementos quimicos em diferentes regides da

amostra de 6xido de aluminio marrom-OAM.

Elemento quimico (% p.) Ponto A |Ponto B [Ponto C [Ponto D
(0] 42,27 52,71 51,18 52,20
Al 3,20 5,56 9,71 43,80
Cc 4,57 12,91 7,88 0,30
Ca 4,40 2,51 1,42 0,23
Ti 13,09 3,92 13,84 0,90
Mn 0,35 0,28 1,22 -
Zr 32,12 0,07 0,84 0,02
Si - 4,60 6,68 2,40
Na - 16,07 6,07 0,15
Mg - 1,10 0,79 -

K - 0,27 0,38 -
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Avaliando o MEV e EDS, é possivel detectar a identificacdo de 3 fases,
embora na difracdo tenha sido identificado 2 fases, assim como a distribuigdo
delas. Na Tabela 4.3 € possivel identificar os trés elementos principais pelas
propriedades do 6xido de aluminio marrom: Al, Na e Ti.

Para a avaliacdo das propriedades mecanicas do 6xido de aluminio
marrom foi utilizado ensaio de friabilidade e o ensaio de desgaste. Na tabela 4.4
encontra-se os resultados do indice de resisténcia a fratura normalizado — IRFN
para o 6xido de aluminio marrom — OAM, realizado em triplicata.

Tabela 4.4 - Resultado do calculo do indice de resisténcia a fratura normalizado
para o 0xido de aluminio marrom - OAM.

Material OAM
IRFN 1,38 £ 0,01

O ensaio de desgaste utilizando, tribdmetro roda de borracha, foi realizado
e a Tabela 4.5 apresenta os resultados das perdas de massa e perdas
volumétricas obtidos das amostras ensaiadas para o 6xido de aluminio marrom-
OAM. Para o calculo do volume perdido nos corpos de provas de aco AlSI D2 foi

adotada a densidade de 7,76 g/cm?® para a equagao 4.1.

. Perda de massa (g)
Volume Perdido (mm?3) = - 7 <
Densidade (Cm—3)

x 1000 (4.1)

Tabela 4.5 - Resultado das perdas de massa e perda volumétrica para o ensaio

utilizando o 6xido de aluminio eletrofundido marrom-OAM.

Material Perdas de Média — Perdas Perda
Massa (g) de Massa (9) Volumétrica
(mm?)
Oxido de 3,015
aluminio 2,974 2,99 £ 0,02 385,7
marrom-OAM 2,979
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Na apresentacdo dos resultados obtidos e nos posicionamentos das
medi¢des realizadas, foi evidenciado, com tonalidade vermelha, as medigdes
onde foram verificadas a presencga de patamar na curva de carregamento, o que
indica a possibilidade de trincamento do carbeto, inviabilizando as medigdes.
Para a composicdo da média dos valores de nanodureza nao foram
considerados esses valores. Os graficos apresentados nas tabelas das
medi¢des sdo os resultados obtidos das curvas de carga na posigcéo indicada
(posigcao evidenciada em amarelo). Foram apresentadas medigbes que
representam as caracteristicas das curvas obtidas. Quando ndo séo
apresentados os graficos das posigdes especificas, deve-se considerar que as
caracteristicas das curvas destes pontos sdo semelhantes as dos valores
apresentados.

Para o 6xido de aluminio marrom-OAM foram realizadas medi¢coes em 5
particulas. Quando analisamos os resultados obtidos nas medi¢des da particula
1 (Figuras 4.3 e 4.4), verifica-se que todas as medi¢cbes apresentaram
descontinuidade nas curvas de carregamento, inviabilizando a analise dessa
particula. Para a particula 2 (Figuras 4.5 e 4.6), somente uma medigéo
apresentou curva de carga sem descontinuidade. Para a particula 3 (Figuras 4.7
e 4.8) foram utilizadas 3 medigbes para a composicdo média. No caso da
particula 4 (Figuras 4.9 e 4.10), todas as medigbes foram adequadas e para
particula 5 (Figuras 4.11 e 4.12), somente uma medi¢cdo apresentou problema
na curva de carga. A Tabela 4.6, apresenta as médias dos resultados das

medi¢des de nanodureza instrumentada obtidos por particula.

Tabela 4.6 - Média dos resultados das medicdes de nanodureza instrumentada
nas particulas de 6xido de aluminio marrom.

Particula 1 Particula 2 Particula 3 Particula 4 Particula 5
GPa
- 45,2 455+0,3 448 + 0,9 42,4 +0,8
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o Particula 01 do 6xido de aluminio marrom:
Oxido de Aluminio Marrom (OAM) Medigio
| Particula 1 Valor (GPa)

7 8 9
29,0 30,1 26,8

4 5 6
28,5 28,9 30,0

1 2 3
28,9 29,9 28,1

Figura 4.3 — Regido de medi¢cdo da nanodureza instrumentada na particula 01

do 6xido de aluminio marrom-OAM e seus respectivos resultados encontrados.
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Figura 4.4 - Graficos das medigbes das curvas de cargas na posi¢ao evidenciada

em realce amarelo da particula 01 do 6xido de aluminio marrom-OAM.
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o Particula 02 do 6xido de aluminio marrom-OAM:
Oxido de Aluminio Marrom (OAM) Medigzo
s S Particula 2 Valor (GPa)

7 8 9
28,2 27,7 28,3

4 5 6
29,2 27,9 45,2

1 2 3
30,3 28,4 29,7

Figura 4.5 -Regidao de medi¢ao da nanodureza instrumentada na particula 02 do

oxido de aluminio marrom-OAM e seus respectivos resultados encontrados.
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Figura 4.6 - Graficos das medi¢des das curvas de cargas na posigao evidenciada

em realce amarelo da particula 02 do 6xido de aluminio marrom-OAM.
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o Particula 03 do 6xido de aluminio marrom-OAM:
Oxido de Aluminio Marrom (OAM) Medigdo
Particula 3 Valor (GPa)

7 8 9
28,4 29,0 29,6

4 5 6
45,4 28,6 29,5

1 2 3
45,7 29,6 30,4

Figura 4.7 - Regido de medicao da nanodureza instrumentada na particula 03 do

oxido de aluminio marrom-OAM e seus respectivos resultados encontrados.
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Figura 4.8 - Graficos das medigbes das curvas de cargas na posi¢ao evidenciada

em realce amarelo da particula 03 do 6xido de aluminio marrom-OAM.
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Oxido de Aluminio Marrom (OAM)

Medigdo
Particula 4 Valor (GPa)

7 8 9

44,3 45,3 45,9
4 5 6

44,5 44,5 45,9
1 2 3

45,1 44,6 42,9

Figura 4.9 - Regido de medicao da nanodureza instrumentada na particula 04 do

oxido de aluminio marrom-OAM e seus respectivos resultados encontrados.
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Figura 4.10 - Graficos das medi¢des das curvas de cargas na posicao

evidenciada em realce amarelo da particula 04 do 6xido de aluminio marrom-

OAM.
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Oxido de Aluminio Marrom (OAM) Medicgo
Particula 5 Valor (GPa)
7 8 9
43,6 26,6 42,1
4 5 6
42,5 41,2 42,2
1 2 3
42,8 41,5 43,2

Figura 4.11 - Regido de medi¢cdo da nanodureza instrumentada na particula 05

do 6xido de aluminio marrom-OAM e seus respectivos resultados encontrados.
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Figura 4.12 - Graficos das medigdes das curvas de cargas na posigao

evidenciada em realce amarelo da particula 04 do 6xido de aluminio marrom-
OAM.
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4.2 Oxido de aluminio branco-OAB

Para a eletrofusdo do 6xido de aluminio branco-OAB, utilizou-se como
matérias-primas a alumina calcina APF (Tabela 3.1). Em seguida o material
eletrofundido foi submetido ao processo de britagem, moagem e peneiramento.
Nas Tabelas 4.7 e 4.8 encontram-se os resultados para as diferentes faixas
granulométrica P36 e P60 (FEPA) [45]. O valor de densidade real analisado para
o OAB foi de 1,68 g/cm3.

Tabela 4.7 - Oxido de aluminio eletrofundido branco-OAB, gréo 36 (FEPA) [45].

Maximo Resultado Minimo | Unidade

#ASTM (mm)
18 (1.0) 0 0,0 0 %
+25 (+0.71) 0 0,3 1 %
+30 (+0.6) 10 17,8 18 %
+35 (+0.5) 52 65,6 70 %
+40 (+0.425) 92 92,8 100 %
-40 (-0.425) 0 7,2 8 %

Densidade Bulk 1,64 1,65 1,74 g/cm?
Analise Quimica

TiO2 0,01 %
SiO2 0,00 %
Fe203 0,03 %
CaO 0,05 %
MgO 0,00 %
Na20 0,30 %
K20 0,00 %
Al203 99,61 %
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Tabela 4.8 - Oxido de aluminio eletrofundido branco-OAB, grdo 60 (FEPA) [45].

Minimo Resultado Maximo | Unidade
#ASTM (mm)

35 (0.5) 0 0,0 0 %
+45 (+0.355) 0 0,3 1 %
+50 (+0.297) 10 11,9 18 %
+60 (+0.25) 52 55,1 70 %
+70 (+0.212) 92 92,1 100 %
-70 (-0.212) 0 7,9 8 %

Densidade Bulk 1,61 1,62 1,71 g/cm?
Analise Quimica
TiO2 0,00 %
SiO2 0,00 %
Fe203 0,02 %
CaO 0,06 %
MgO 0,00 %
Na20 0,30 %
K20 0,00 %
Al203 99,92 %

Para auxiliar no estudo de caracterizagdo das amostras, a técnica de
difragao de raios X foi utilizada. Na Figura 4.13 é apresentado a difragdo do éxido
de aluminio branco-OAB.



73

O AlL,O,;ICSD n°® 51687
#® Al,,NaO,, ICSD n° 67545 0
a a
2
©
o
(]
N
£ o 7
2 - o
(O]
®
S a
2 g
c
9
£ o
N I 2)
M.__J * L.J J 0 L
T T T T T T T T T T T
10 20 30 40 50 60 70
20 (°)

Figura 4.13 - Difracao de raios X do 6xido de aluminio eletrofundido branco-OAB.

Por se tratar de eletrofusdo de alumina calcinada, como ja era esperado,
é possivel identificar a fase maijoritaria de alumina a (Al203) e alumina 8 (Al20s3 -
x Naz0).

A identificacdo de fases foi facilitada uma vez que na eletrofusdo do 6xido
de aluminio branco-OAB utilizou-se apenas alumina calcinada. Na micrografia
obtida por MEV e EDS ¢ possivel identificar um grdo homogéneo com apenas
uma fase (Figura 4.14). Demais micrografias que ilustram as caracteristicas

morfologicas sdo apresentadas no Apéndice A.
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AccV Spot Magn Det WD —————— 100 um
150kv 80 260x SE 108 UFSCar- DEMa- LCE - FEG
- AT

o

Figura 4.14 - Microscopia eletronica de varredura do 6xido de aluminio branco-
OAB.

Na Tabela 4.9 é possivel confirmar a presenga da fase maijoritaria

composta pelo elemento quimico Al.

Tabela 4.9 - Quantificagao dos elementos quimicos em diferentes regides da

amostra de 6xido de aluminio branco-OAB.

Elemento quimico (% massa) | Ponto A
O 57,82
Al 42,18

Também para a avaliagdo das propriedades mecanicas do 6xido de
aluminio branco foi utilizado ensaio de friabilidade e o ensaio de desgaste. Na
tabela 4.10 encontra-se os resultados do indice de resisténcia a fratura

normalizado — IRFN para o 6xido de aluminio branco - OAB.
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Tabela 4.10 - Resultado do célculo do indice de resisténcia a fratura normalizado
para o 0xido de aluminio branco- OAB.

Elemento/Material OAB
IRFN 1,36 £ 0,01

O ensaio de desgaste, utilizando tribdmetro roda de borracha, foi realizado
e a Tabela 4.11 apresenta os resultados das perdas de massa e perdas
volumétricas obtidos das amostras ensaiadas para o 6xido de aluminio branco.
Para o calculo do volume perdido nos corpos de provas de aco AlISI D2 foi

adotada a densidade de 7,76 g/cm? para a equagao 3.4.

Tabela 4.11- Resultado das perdas de massa e perda volumétrica para o ensaio

utilizando o 6xido de aluminio eletrofundido branco-OAB.

Perda
Perdas de Média — Perdas
Material Volumétrica
Massa (g) de Massa (g)
(mm3)
Oxido de 3,198
aluminio 3,170 3,18 £ 0,01 410,4
branco-OAB 3,187

Para o 6xido de aluminio branco a nanodureza instrumentada foi realizada
em 4 particulas. Quando analisamos os resultados obtidos nas medi¢cdes das
particulas 1 e 3 (Figuras 4.15, 4.16, 4.19 e 4.20), verifica-se que todas as
medi¢des foram validas, sem a presencga de regido com descontinuidade da
curva. Para as particulas 2 e 4 (Figuras 4.17, 4.18, 4.21 e 4.22) foram excluidas
as medicdes realizadas que apresentaram descontinuidade das curvas de
carregamento. Em ambas os casos foram considerados 8 medigdes validas.

Na Tabela 4.12 apresenta os resultados das perdas de massa e perdas
volumétricas obtidos das amostras ensaiadas para o 6xido de aluminio branco-
OAB.
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Tabela 4.12 - Média dos resultados das medi¢cdes de nanodureza instrumentada

nas particulas de 6xido de aluminio branco-OAB.

Particula 1 Particula 2 Particula 3 Particula 4 Particula 5
GPa
45,6 + 0,9 45,7+ 0,5 46,2+ 0,9 46,1+ 0,7 -
Oxido de Aluminio Branco — (OAB) Mediggo
: Particula 1 Valor (GPa)
7 8 9
45,2 44,1 44,8
4 5 6
46,1 45,4 45,4
1 2 3
46,4 47,1 46,0

Figura 4.15 - Regido de medigdo da nanodureza instrumentada na particula 01

do 6xido de aluminio branco-OAB e seus respectivos resultados encontrados.
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Figura 4.16 - Graficos das medi¢des das curvas de cargas na posicao

evidenciada em realce amarelo da particula 01 do 6xido de aluminio branco-

OAB.

v ok

Oxido de Aluminio Branco — (OAB)

Medicdo
Particula 2 Valor (GPa)
7 8 9
46,0 44,6 45,2
4 5 6
45,7 46,0 45,8
1 2 3
46,1 46,2 30,1

Figura 4.17 - Regido de medigdo da nanodureza instrumentada na particula 02

do 6xido de aluminio branco-OAB e seus respectivos resultados encontrados.
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Figura 4.18 - Graficos das medigdes das curvas de cargas na posigao

evidenciada em realce amarelo da particula 02 do 6xido de aluminio branco-

OAB.

Oxido de Aluminio Branco — (OAB)

Medigso
Particula 3 Valor (GPa)
7 8 9
46,6 46,6 45,8
4 5 6
45,6 45,7 44,5
1 2 3
47,0 46,1 47,4

Figura 4.19 - Regido de medi¢cdo da nanodureza instrumentada na particula 03

do 6xido de aluminio branco-OAB e seus respectivos resultados encontrados.
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Figura 4.20 - Graficos das medi¢des das curvas de cargas na posicao

evidenciada em realce amarelo da particula 03 do 6xido de aluminio branco-
OAB.

Oxido de Aluminio Branco (OAB) BedNED
‘ Particula 4 Valor (GPa)

7 8 9
45,9 45,8 44,9

4 5 6
46,2 45,6 46,2

1 2 3
46,6 47,2 29,2

Figura 4.21 - Regido de medigdo da nanodureza instrumentada na particula 04

do 6xido de aluminio branco-OAB e seus respectivos resultados encontrados.
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Figura 4.22 - Graficos das medigbes das curvas de cargas na posi¢cao
evidenciada em realce amarelo da particula 04 do 6xido de aluminio branco-
OAB.

4.3 Oxido de aluminio branco com adigdo de niébia-OAB-Nb

Para a eletrofusdo do éxido de aluminio branco com nidbia-OAB-Nb,
utilizou-se como matérias-primas a alumina calcina APF (Tabela 3.1) e 6xido de
niobio de alta pureza (Tabela 3.3). Em seguida o material eletrofundido foi
submetido ao processo de britagem, moagem e peneiramento. Nas Tabelas 4.13
e 4.14 encontram-se os resultados para as diferentes faixas granulométrica P36
e P60 (FEPA) [45]. O valor de densidade real analisado para o OAB-Nb foi de
3,68 g/cm?.
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Tabela 4.13 - Oxido de aluminio branco com niébia- OAB-Nb, grdo 36 (FEPA).

Minimo Resultado Maximo | Unidade
#ASTM (mm)
18 (1.0) 0 0,0 0 %
+25 (+0.71) 0 0,0 1 %
+30 (+0.6) 10 13,9 18 %
+35 (+0.5) 52 68,0 70 %
+40 (+0.425) 92 93,5 100 %
-40 (-0.425) 0 6,5 8 %
Densidade
Bulk 1,64 1,65 1,74 g/cm?
Analise Quimica

Nb20s 1,30 %
TiO2 0,00 %
SiO2 0,00 %
Fe203 0,02 %
Cao 0,04 %
MgO 0,00 %
Naz20 0,32 %
K20 0,00 %
Al203 98,32 %
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Tabela 4.14 - Oxido de aluminio branco com nidbia, gréo 60 (FEPA).

Minimo Resultado Maximo | Unidade
#ASTM (mm)

35 (0.5) 0 0,0 0 %
+45 (+0.355) 0 0,3 1 %
+50 (+0.297) 10 12,0 18 %
+60 (+0.25) 52 56,8 70 %
+70 (+0.212) 92 92,5 100 %
-70 (-0.212) 0 7,5 8 %

Densidade Bulk 1,61 1,65 1,71 g/cm?
Andlise Quimica
Nb20s 1,34 %
TiO2 0,02 %
SiO2 0,01 %
Fe203 0,16 %
CaO 0,02 %
MgO 0,00 %
Na20 0,22 %
K20 0,00 %
Cr203 0,01 %
ZrO2 0,00 %
Al203 98,22 %

Para auxiliar no estudo de caracterizagdo das amostras, a técnica de
difragao de raios X foi utilizada. Na Figura 4.23 é apresentado a difragdo do 6xido
de aluminio branco com adi¢cao de nidbia-OAB-Nb.



83

O AlL,O;ICSD n° 51687
® NaNbO,ICSD n° 9645
* SiO, ICSD n° 16331

Intensidade normalizada (u.a)

\JL_Jbu s ] L

. S .
10 20 30 40 50 60 70
26 (%)

Figura 4.23 - Difragao de raios X do 6xido de aluminio eletrofundido branco com
adicao de nidbia- OAB-ND.

Por se tratar de eletrofusdo de alumina calcinada e nidbia, é possivel
identificar a fase majoritaria de alumina a (Al203) e Niobato de sddio (NaNbO3),
ao qual o sodio é proveniente da alumina calcinada (soda caustica-NaOH
proveniente do processo Bayer).

A identificacao de fases foi facilitada uma vez que na eletrofusao do 6xido
de aluminio branco com nidbia- OAB-NDb utilizou-se alumina calcinada e nidbia.
Por MEV e EDS ¢ possivel identificar um gréo bifasico na Figura 4.24. Demais
micrografias que ilustram as caracteristicas morfoldgicas e diferengas quimicas
em regides dos graos (elétrons retroespalhados - BSE) sdo apresentadas no

Apéndice A.



84

x . o -
AccV  Spot Magn Det WD 1 100 pm
150kV 30 250x BSE 10.5 UFSCar - DEMa- LCE - FEG

Figura 4.24 - Microscopia eletrbnica de varredura do 6xido de aluminio branco
com niébia-OAB-NbD.

Na Tabela 4.15 é possivel confirmar a presenca de duas fases: a fase
escura composta majoritariamente com alumina e a fase clara com a presenca

de niébio em maior proporgao.

Tabela 4.15 - Quantificagdo dos elementos quimicos em diferentes regides da

amostra de 6xido de aluminio branco com niébio-OAB-Nb.

Elemento quimico (% massa) | Ponto A | Ponto B
(o) 30,22 54,92
Na 4,57 1,80
Al 4,04 42,01
Cc 11,59 -
Ca 1,02 -
B 16,18 -
Nb 32,08 1,15
Si 0,3 0,12
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Também para a avaliacdo das propriedades mecanicas do o6xido de
aluminio branco com adi¢cdo de nidbia foi utilizado ensaio de friabilidade e o
ensaio de desgaste. Na Tabela 4.16 encontra-se os resultados do indice de

resisténcia normalizado — IRFN para o 6xido de aluminio branco — OAB-NbD.

Tabela 4.16 - Resultado do calculo do indice de resisténcia normalizado para o
oxido de aluminio branco com adi¢ao de nidbia- OAB-Nb.

Elemento/Material OAB-Nb
IRFN 1,43+0,01

O ensaio de desgaste, utilizando-se tribdbmetro roda de borracha e a
Tabela 4.17 apresenta os resultados das perdas de massa e perdas volumétricas
obtidos das amostras ensaiadas para o 6xido de aluminio branco com adicéo de
niébia. Para o calculo do volume perdido nos corpos de prova de ago AlSI D2 foi

adotada a densidade de 7,76 g/cm?®para a Equacgéao 3.4:

o2 (2)

Tabela 4.17 - Resultado das perdas de massa e perda volumétrica para o ensaio,
utilizando o 6xido de aluminio eletrofundido branco com adicao de nidbia.

Material Perda de Massa Média — Perda Perda
(9) de Massa (g) Volumétrica
(mm3)
Oxido de 3,417
aluminio branco 3,372
3,39+0,02 436,6 + 2,58
com adicao de
3,374
nidbia — OAB-Nb

Para o oxido de aluminio branco com adicao de niébia-OAB-Nb a
nanodureza instrumentada foi realizada em 5 particulas. Quando analisamos os

resultados obtidos nas medi¢des da particula 01 (Figuras 4.25 e 4.26), verifica-
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se que todas as medigbes foram validas, sem a presengca de regiao com
descontinuidade da curva. Para a particula 2 (Figuras 4.27 e 4.28) a média foi
feita com 7 medi¢des. Para a particula 3 (Figuras 4.29 e 4.30) foram utilizadas 6
medi¢des para a composi¢ao da média. No caso da particula 4 (Figuras 4.31 e
4.32) foram utilizadas 5 medigbes e para a particula 5 (Figuras 4.33 € 4.34) foram
utilizadas 4 medicdes. A Tabela 4.18 apresenta as médias dos resultados das

medi¢cdes de nanodureza.

Tabela 4.18 - Média dos resultados das medi¢cdes de nanodureza instrumentada
nas particulas de 6xido de aluminio branco com adigao de niébia-OAB-Nb.

Particula 1 Particula 2 Particula 3 Particula 4 Particula 5
GPa
46,3+ 0,7 43,5+0,9 43,5+ 0,7 421+0,5 425+0,5

Oxido de Aluminio Branco - Niébio (OAB-Nb) Medicgo
Wa V £ Particula 1 Valor (GPa)

7 8 9
45,0 45,9 46,4

4 5 6
45,9 47,3 46,6

1 2 3
46,9 45,8 46,9

Figura 4.25 - Regido de medigdo da nanodureza instrumentada na particula 01
do 6xido de aluminio branco com adigao de nidbia-OAB-Nb e seus respectivos

resultados encontrados.
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Figura 4.26 - Graficos das medigdes das curvas de cargas na posigao
evidenciada em realce amarelo da particula 01 do 6xido de aluminio branco com
adicao de nidbia-OAB-NbD.

Oxido de Aluminio Branco - Nidbio (OAB-Nb) Medicgo
=70 T 4 r
Particula 2 Valor (GPa)

7/ 8 9

28,2 44,5 27,3
4 5 6

42,5 44,0 44,1
1 2 3

42,1 43,4 43,6

Figura 4.27 - Regido de medi¢cdo da nanodureza instrumentada na particula 02

do 6xido de aluminio branco com adigao de nidbia-OAB-Nb e seus respectivos
resultados encontrados.
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Figura 4.28 - Graficos das medigbes das

curvas de cargas na posigao

evidenciada em realce amarelo da particula 02 do 6xido de aluminio branco com

adicao de nidbia-OAB-NbD.

Oxido de Aluminio Branco - Niébio (OAB-Nb) Medicdo
Particula 3 Valor (GPa)

7/ 8 9

43,5 27,3 42,8
i 14 5 6

28,0 42,7 26,7
1 2 3

43,3 44,2 44,4

Figura 4.29 - Regido de medi¢cdo da nanodureza instrumentada na particula 03

do 6xido de aluminio branco com adigao de nidbia-OAB-Nb e seus respectivos

resultados encontrados.
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Figura 4.30 - Graficos das medigbes das curvas de cargas na posigao
evidenciada em realce amarelo da particula 03 do 6xido de aluminio branco com
adicao de nidbia-OAB-NbD.

Oxido de Aluminio Branco - Nidbio (OAB-Nb) Medigdo
Particula 4 Valor (GPa)
7 8 9
27,7 26,7 42,0
4 5 6
42,4 28,0 42,0
1 2 3
26,3 41,1 42,3

Figura 4.31 - Regido de medi¢cdo da nanodureza instrumentada na particula 04
do 6xido de aluminio branco com adigao de nidbia-OAB-Nb e seus respectivos
resultados encontrados.



90

OAB-Nb - Particula 4 - Medigdo 4 OAB-Nb - Particula 4 - Mediglo 5

Carza(uri)___
§ 8§ 8 888 § 8
Carsa(uff_)___
8§ § 8§ 8 88 § 8

o
o

0 H 10 15 20 25 30 35 40 45 0 10 20 30 % 50
Profundidade (nm) Profundidade (nm)

OAB-Nb - Particula 4 - Medig3o 1

OAB-Nb - Particula 4 - Mediglo 2

C
£ B

E
g

= 1000 1000
3 2

~ 800 2 s
= =

S o 600

400 <00

200 200

Profundidade (nm)
] 0
0 10 20 30 40 S0 0o S 10 15 20 25 30 35 0 45

Profundidade (nm) Profundidade (nm)

Figura 4.32 - Graficos das medigdes das curvas de cargas na posigao
evidenciada em realce amarelo da particula 04 do éxido de aluminio branco com
adicao de nidbia-OAB-NbD.

Oxido de Aluminio Branco - Niébio (OAB-Nb) Medigdo
Particula 5 Valor (GPa)
7 8 9
42,5 25,7 41,8
4 5 6
25,8 22,9 42,9
1 2 3
26,8 42,8 26,3

Figura 4.33 - Regido de medigdo da nanodureza instrumentada na particula 05

do 6xido de aluminio branco com adi¢ao de niébia- OAB-Nb e seus respectivos
resultados encontrados.
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Figura 4.34 - Graficos das medigdes das curvas de cargas na posi¢cao
evidenciada em realce amarelo da particula 05 do 6xido de aluminio branco com
adicao de nidbia- OAB-NbD.

4.4. Analise dos resultados do indice de resisténcia a fratura e ensaio de
desgaste.
Nas Figuras 4.35 e 4.36 € apresentado graficamente os valores obtidos

do indice de resisténcia a fratura dos grdaos — IRFN e os resultados das perdas
de massas dos corpos de provas ensaiados.
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IRFN

1,48
1,46
1,44
1,42
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1,38
1,36
1,34
1,32
1,30
1,28

OAM OAB OAB-Nb

m IRFN

Figura 4.35 - Resultado das perdas de massa dos corpos de prova ensaiados
com diferentes tipos de 6xidos de aluminio

Os resultados do indice de resisténcia a fratura normalizado IFRN mostram que

0 Oxido de nidbio ocasionou um aumento significativo nesse indice.

Perdas de Massa (g)
3,5
3,4
3,3
3,2

31

w

2,9

2,8

2,7
OAM OAB OAB-Nb

Figura 4.36 - Resultado das perdas de massa dos corpos de prova ensaiados
com diferentes tipos de 6xidos de aluminio
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Os resultados mostram que a maior perda de massa no corpo de prova
de aco AISI D2 ocorreu nos ensaios realizados com o 6xido de aluminio branco
adicionado niobia (OAB-Nb), seguido pelos 6xidos de aluminio branco (OAB) e

oxido de aluminio marrom semi friavel (OAM).

4.5 Analise dos resultados de nanodureza instrumentada.

A Tabela 4.19 apresenta os valores médios de todas as medicbes de
nanodureza instrumentada consideradas validas, realizada nas particulas dos
diferentes tipos e 6xidos de aluminio, além de indicar o numero total de medi¢des
por material, o numero de medi¢des consideradas na média para cada material
e o percentual de medi¢des validas para a composi¢cao média. A Figura 4.37
apresenta os resultados dos valores de nanodureza instrumentada de forma

grafica.

Tabela 4.19 - Resultados das medi¢des de nanodureza instrumentada para as

particulas de diferentes tipos de 6xidos de aluminio eletrofundido.

OAB OAM OAB-Nb
Dureza (GPa) 459+0,8(439+15(439+15
Numero de particulas analisadas 4 5 5
Numero de medicgao total 36 45 45
Numero de medicgao valida 34 20 31
% de medigoes validas 96 44 69
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Valor Nanodureza (GPa)

47
46
45
44
43

42

41
O0AM 0AB OAB-Nb

Figura 4.37 - Grafico comparativo da nanodureza dos trés tipos de 6xidos.

Nao foi encontrada literatura especifica com valores de nanodureza
instrumentada realizadas no material analisado (alumina eletrofundida) para
comparagao com os resultados obtidos. Em trabalho desenvolvido por Krell e
Schadlich [61] com medi¢gdes de nanodureza em alumina sinterizada com
porosidade de 0,1, foram encontrados valores de nanodureza da ordem de 30
GPa e profundidade maxima de penetracdo de 144 nm para carga normal de
200 mN. A correlacao entre a profundidade de penetracao do endentador e dos
valores de nanodureza sao amplamente observados na literatura, incluindo Bull
et al [60] e Nishimura et al (2008) [61].

Para os ensaios de nanodureza instrumentada realizados nos materiais
de alumina eletrofundida, verifica-se que as profundidades do endentador foram
da ordem de 40 nm para 1,5 mN, compativel com os valores encontrados por
Kell e Schadlich [59]. A diferenca entre as durezas medidas nesse trabalho para
a alumina eletrofundida (~ 45 GPa) e reportada na literatura para alumina (~ 30
GPa) pode estar correlacionada com a microestrutura do material, morfologia
das particulas, rugosidade, tenacidade a fratura, entre outros fatores que afetam
diretamente os resultados. A metodologia empregada neste trabalho buscou
evitar que as particulas de alumina apresentassem fratura (irregularidades nas
curvas de carregamento) durante a medigéo, o que influencia significativamente

o valor da dureza.
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Apesar das particulas apresentarem valores semelhantes de dureza,
verifica-se que o abrasivo de 6xido de aluminio branco-OAB apresenta o maior
numero de medigbes sem falhas (96%), o que pode indicar uma maior
tenacidade a fratura dessas particulas, tornando-as mais resistentes aos
esforcos mecanicos e assim apresenta melhor desempenho no processo de
abrasao. Particulas com menor tenacidade a fratura apresentam maior tendéncia
a se fragmentarem em particulas menores, podendo diminuir a eficiéncia de

abrasao e/ou modificando as caracteristicas de abrasividade do material.

4.6 Analise do ensaio de refratariedade

O ensaio de cone pirométrico equivalente (CPE) é normalizado pela ABNT
— NBR 528:2014 [60] que consiste em identificar a refratariedade dos materiais.
Para a realizacdo desse ensaio a matéria prima utilizada como matriz ceramica
(borra branca) foi moida, obtendo-se granulometria de 100 mesh. Apds esse
procedimento foram obtidas trés misturas borra branca/com éxido de aluminio
marrom-OAM, borra branca/alumina eletrofundida branca-OAB e borra
branca/alumina eletrofundida branca com niébia-OAB-Nb. Apds a preparacao
das misturas (30g de material com 3 ml de agua) elas foram conformadas num
molde com formato de cone. As amostras estudadas foram montadas em uma
placa cerémica refrataria, juntamente com os cones padrées normalizados
(Cones Norton) de numero 36 (1800°C). A queima foi efetuada em forno tipo
mufla da marca Quimis modelo Q318D24 com temperatura maxima de 1800°C.
A taxa de aquecimento foi de 5°C/min, com permanéncia de duas horas.

Verifica-se que as amostras de 6xido de aluminio marrom-OAM e branco-
OAB tiveram comportamento refratario no ensaio correspondente ao cone
pirométrico 36 da Orton, ndo se curvando, suportando temperatura superior a
1800°C. Contudo, ao adicionar nidbia ao 6xido de aluminio branco (OAB-Nb), a
mesma se curvou a 1500°C, comprovando a teoria de que o Oxido de nidbio
reduz a refratariedade do 6xido de aluminio como pode ser observado na Figura
4.38.
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Amostra de OAM - >1800°C Amostra de OAB - >1800°C
L3 —

Amostra de OAB - Nb
21500°C

Padrdo Orton
1800°C

‘3.?*‘ e —“

Figura 4.38 - Analise de refratariedade das amostras utilizando a técnica de
cone pirométrico equivalente.

4.7 Analise do coeficiente de dilatagao térmica

Para a analise do coeficiente de dilatagdo térmica as amostras foram
enviadas ao Instituto de Materiais Ceramicos - IMC da Universidade de Caxias
do Sul — UCS. Os graos abrasivos foram colocados dentro de um dispositivo de
alta alumina, como mostrado na Figura 4.39. Para a analise foi utilizado o
equipamento DIL 402 PC da marca Netzsch e uma faixa de temperatura de 20 a

1250°C com uma taxa de aquecimento de 5°C/minuto.
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Figura 4.39 - Porta amostra utilizado para ensaio de dilatometria de pos.

O resultado da dilatometria obtido para a amostra do 6xido de aluminio
marrom — OAM esta apresentado na linha em preto na Figura 4.40.

dL/dt *10° /(%/min)
dL/Lo /% Temp. /°C
0.93%
I 4
A Ve & + 1200
TemprC T, Alpha(1K;
0.8 1 ’/ 744912319 i i r2
| Temp.,C  T.Alpha/(1/K) - 1000
| 535.2,744.9: 8.73E-06 L0
0.6 1
TemprC*  T. Alpha*l(1/K) o | 800
209, 536.2: 7.27E-06 -1 [

041 &l e -4 | 600
0.2 6 400
-8
200
0.01 Temp°C  T.Alpha/(1/K) 10
1247.6,77.4: 8.75E-06
Temp/°’C*  T.Alpha*/(1K)
20.9,1154.2 : 8.04E-06 0
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450

Tempo /min

Figura 4.40 - Curva de dilatometria (em preto) do 6xido de aluminio marrom -
OAM.

Conforme pode ser visualizado na Figura 4.40, a amostra de 6xido de
aluminio marrom — OAM apresentou trés inclinagdes diferentes entre as
temperaturas de 20,9 até 1250°C, sendo confirmado pela curva da derivada
em verde. Entre as temperaturas de 20,9 e 535,2°C, a amostra apresentou
um coeficiente de expansdo térmico linear de 7,27 x10%°C'. Entre as

temperaturas de 535,2 e 744,9°C, o coeficiente de expanséao térmico linear foi
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de 8,73 x10%°C-'. Na ultima variagdo no segmento de aquecimento, entre as
temperaturas de 744,9 e 1231,9°C, o coeficiente de expansao térmico foi de
7,55 x10%°C-'. A expansdo maxima da amostra de 1250°C foi de 0,93% do seu
comprimento inicial, na temperatura de 1220°C. No segmento do resfriamento a
amostra demonstrou um coeficiente de retracdo de -8,75 x10°C-'. Ao unir o
segmento de aquecimento em apenas um (entre as temperaturas de 20,9 e
1154,2°C), o resultado do coeficiente de expanséao térmico foi de 8,05 x106°C-".

O resultado da dilatometria obtido para a amostra do 6xido de aluminio

branco — OAB esta apresentado na linha em preto na Figura 4.41.

dLJdt *10° /(%/min)
dL/Lo /% Temp. I°C
Temp./°C T. Alpha/(1/K) 0.83 %
1039.8 , 1248.7 : 4.55E-06 ) 10
0.8 1 - 1200
Temp,C . Alphal{iiK) -8
731.9,1039.8 : 6.38E-06
0.64 Temprct T.Alpha/(1/K) 6 | 1000
| 248.7319: 7.59E-08
S = . = r4 1800
044 . SN /./'} _ TemprC  T.Alphal(1/K)
L 1248.7,79.3 : 8.54E-06 L5
WA ] : 600
|
0.2 i )
i 400
j -2
0.0 ! 200
! ) -4
Temp./°C*  T.Alpha I(1/K) (It
021 248, 1248.0 : 6.77E-06 s fo
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450
Tempo /min

Figura 4.41 - Curva de dilatometria (em preto) do 6xido de aluminio branco -
OAB.

Conforme pode ser observado na Figura 4.41, a amostra do éxido de
aluminio branco-OAB apresentou trés inclinagdes diferentes entre as
temperaturas de 24,8 até 1250°C, sendo confirmado pela curva da derivada em
verde. Entre as temperaturas de 24,8 e 731,9°C, a amostra apresentou um
coeficiente de expanséo térmico linear de 7,59 x10-¢°C-'. Entre as temperaturas
de 731,9 e 1039°C o coeficiente de expansao térmico linear foi de 6,38 x10-5°C-
. Na ultima variagdo de aquecimento, entre as temperaturas de 1039,8 e

1248,7°C, o coeficiente de expansé&o térmico foi de 4,55 x106°C-1. A expanséo
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maxima da amostra até 1250°C foi de 0,83% do seu comprimento inicial, na
temperatura de 1248°C. No segmento do resfriamento a amostra demonstrou
um coeficiente de retragdo de -8,54 x10°°C-'. Ao unir o segmento de
aquecimento em apenas um (entre as temperaturas de 24,8 e 1248°C), o
resultado do coeficiente de expanséo térmico foi de 6,77 x106°C-".

O resultado da dilatometria obtido para a amostra de 6xido de aluminio
branco com adi¢&o de nidbia esta apresentado na linha em preto na Figura 4.42.

dL/dt /(%/min)
dL/Lo /% Temp. /I°C
Temp./°C T. Alpha/(1/K)
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Figura 4.42 - Curva de dilatometria (em preto) do 6xido de aluminio branco com
adicao de nidbia - OAB - Nb.

Conforme pode ser visualizado na Figura 4.42, a amostra de 6xido de
aluminio branco com adi¢éo de nidbia — OAB — Nb apresentou cinco inclinagdes
diferentes entre as temperaturas de 18,8 até 1250°C, sendo confirmado pela
curva derivada apresentada em verde. Entre as temperaturas de 18,8 e 570,4°C,
a amostra apresentou um coeficiente de expansdo térmico linear de
7,64 x10°C-'. Entre as temperaturas de 570,4 e 870,3°C, o coeficiente de
expanséo térmico linear foi de 40,69 x10-°C-'. Apds, entre as temperaturas de
870,3 e 978,6 °C, a amostra apresentou um coeficiente de expansao térmico de

72,28 x106°C-'. A amostra chegou em sua maior dimenséo, variando 2,78% (na
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temperatura de 1174,8°C) do seu comprimento inicial. Neste ponto, entre as
temperaturas de 978,6 e 1182,8°C, a amostra apresentou um coeficiente de
expansdo térmico de 17,41 x10%°C'. No ultimo evento do segmento de
aquecimento, a amostra apresentou um coeficiente de contragao de -33,35%
entre as temperaturas de 1183,3 e 1237°C. No segmento do resfriamento a

amostra demonstrou um coeficiente de retragéo de -8,77 x106°C-".

Dado o fato da amostra de 6xido de aluminio branco com adi¢ao de niébia
— OAB - Nb apresentar um comportamento térmico diferente das outras
amostras (6xido de aluminio marrom — OAM e 6xido de aluminio branco — OAB),
foi realizada uma segunda medigdo, com nova amostra de mesma composigao.

A confirmacgao dos resultados esta apresentada no Apéndice B.
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5 CONCLUSOES

Com o propdsito de avaliar uma nova composigao de graos eletrofundidos
para aplicacdo em dispositivos abrasivos, apos as analises dos resultados €

possivel concluir que:

1) O éxido de aluminio branco com nidbia (OAB-Nb) apresentou a maior
abrasividade e maior indice de resisténcia a fratura normalizado-IRFN
dentre os materiais testados, seguido pelo 6xido de aluminio branco
(OAB) e pelo 6xido de aluminio marrom (OAM);

2) Para as condi¢gdes de ensaios adotadas nas medigdes, ndo foram
verificadas diferengas significativas nos valores de nanodureza
instrumentada das particulas de alumina analisadas;

3) A refratariedade do 6xido de aluminio branco com niobia reduziu e o
coeficiente de expanséao térmico aumentou significantemente quando

comparada ao 6xido de aluminio marrom e 6xido de aluminio branco.

Assim, devido a sua elevada abrasividade, o 6xido de aluminio branco
com niébia (OAB-Nb) apresentou propriedades abrasivas promissoras para
aplicacao em lixas, rebolos resindides, discos de corte e jateamento. Por outro
lado, uma vez que a nidbia reduziu significativamente o ponto de fusdo e um
aumento consideravel no coeficiente de expansao térmico do 6xido de aluminio,
nao se recomenda a utilizacdo desse Oxido para fabricagdo de rebolos
vitrificados, uma vez que esses tipos de ferramentas sao fabricados a partir de
uma mistura de agentes aglomerantes e grdos abrasivos homogeneizados,
prensados e submetidos a um processo térmico de aquecimento (1250°C) e
resfriamento. Essa ultima etapa, associada ao maior coeficiente de expansao
térmica, aumentaria consideravelmente a formacgao de trincas no processo de

fabricacdo dessas ferramentas.
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6 SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

Para trabalhos futuros, recomenda-se realizar a fusao variando o teor de
oxido de niébio na alumina eletrofundida branca com o objetivo de verificar a
evolugdo das propriedades abrasivas. Uma vez que o trabalho avaliou a
composicdo de 1,2%-p. de Nb20s na alumina, para os préximos trabalhos
recomenda-se utilizar a menor propor¢cdo de 0,5 e 1%-p e reavaliar as
propriedades analisadas nesse trabalho.

Dado ao fato de que a composi¢do com niobia apresentou como segunda
fase o niobato de sodio (NANbO3), responsavel por abaixar a refratariedade da
composi¢ao, uma vez que funde congruentemente a 1412°C, torna-se relevante
uma investigagao mais aprofundada do efeito dessa fase na prépria abrasividade
e indice de resisténcia a fratura, pois foi a composi¢ao de melhor comportamento
comparada ao 6xido eletrofundido branco e também ao marrom.

Outro ponto a ser avaliado € a refratariedade de acordo com a composig¢ao
de Nb20s, pois como comprovado nesse trabalho, a nidbia exerce forte
interferéncia no ponto de fusdo da alumina.

Definida a melhor composigéo de nidbia no éxido de aluminio, selecionar
clientes da area de lixa e rebolos resinoides para testes industriais. Para rebolos
vitrificados ndo se recomenda o 6xido de aluminio com nidbia, uma vez que a
reducdo do ponto de fusdo e a presenca de fases vitreas podem acarretar
problemas de fabricagcdo das pecas.
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APENDICE A - Microscopia Eletronica de Varredura

a) Oxido de aluminio branco - OAB

B

Det WD ————— 100 um
SE 102 UFSCar- DEMa - LCE - FEG

Figura A1 - Microscopia do grdo de oxido de aluminio branco com aumento de
250X -Elétrons secundarios (SE).
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AccV  Spot Magn Dé’r WD |+| 100 pm
156.0kV 3.0 250x  BSE 99 UFSCar-DEMa-LCE - FEG

Figura A2 - Microscopia do grdo de 6xido de aluminio branco com aumento de
250X -Elétrons retroespalhados (BSE).
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b) Oxido de aluminio marrom — OAM

AccY Spot Hagn Det WD F———— 100 Hm
150kV 30 250x SE 108 UFSCar- DEMa- LCE - FEG

Figura A3 - Microscopia do grao de 6xido de aluminio marrom com aumento de
250X -Elétrons secundarios (SE).
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o S B
_ AccV Spot Magn Det WD 1 100 m
15.0kV 3.0 25b0x BSE 10.3 UFSCar - DEMa - LCE - FEG

Figura A4 - Microscopia do grao de 6xido de aluminio marrom com aumento de
250X - Elétrons retroespalhados (BSE).
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c) Oxido de aluminio branco com niébia — OAB-Nb

AccV SpotMagn Det WD F—— 100um
15.0kV 30 250x SE 109 UFSCar- DEMa- LCE - FEG

Figura A5 - Microscopia do grao de 6xido de aluminio branco com adigdo de

niébia com aumento de 250X -Elétrons secundarios (SE).
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AccV S"po’r Magn  Det WD F————" 100pm
15.0kV 3.0 25b0x BSE 105 UFSCar- DEMa- LCE - FEG

Figura A6 - Microscopia do grao de 6xido de aluminio branco com adi¢ao de

nidbia com aumento de 250X - Elétrons retroespalhados (BSE).
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APENDICE B - Confirmacao do coeficiente de expansao térmico para o

6xido de aluminio branco com adi¢ao de nidbia.
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Figura B1 - Resultado da dilatometria da amostra de 6xido de aluminio branco

com adigao de nidbia - OAB - Nb.



