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RESUMO

No presente trabalho foram desenvolvidos materiais
compdsitos para aplicacdo em resisténcia elétrica para chuveiros, com
baixo custo de fabricacdo, atendendo as premissas de funcionamento,
operacdo e que aumente a vida Util da resisténcia significativamente.
Atualmente os chuveiros elétricos deixam de funcionar devido a falha da
resisténcia elétrica. O material utilizado hoje ndo é propicio para
utilizacdo em contato com a agua e restringe o design do chuveiro. A
composicao da resisténcia é majoritariamente Fe com até 23,5% de Cr,
4,8% de Al, 0,7% Si, 0,5% Mn e 0,08% C. Este trabalho tem como
proposta estudar o sistema FeSi com 45% de Si (FeSi45) e SiC,
substituindo os materiais tradicionais. Para isso inicialmente foi
realizada uma pesquisa por patentes, literatura o que indica que o
material para aplicacdo pode ser provido de novidade. Para validar suas
propriedades estudadas na revisdo bibliografica foi elaborado um
modelo conceitual microestrutural e desenvolvida uma metodologia de
trabalho com base no know how do LabMat e direcionada pelo TRL. Ao
todo foram desenvolvidas seis composi¢des de amostras, empregando-se
particulas de SiC em dois tamanhos, 10 e 40 um, mantendo-se 0 pé
metalico com o tamanho médio de particula fixo em 22 pum. O
percentual em massa da fase metalica e ceramica foi variado entre 40 e
60%. Outra variavel estudada foi a temperatura de sinterizagcdo onde
cada uma das composicdes foi sinterizada a 1180 °C, 1200 °C e 1250 °C
fixando em 1 hora de patamar. As propriedades avaliadas foram
resisténcia mecénica, resistividade e ensaios elétricos e de aguecimento

em agua. Com relagdo a resisténcia mecénica foi possivel quantificar um



teste de queda qualitativo, no qual as amostras precisam resistir a queda
de um metro, sendo esse valor quantificado através de um ensaio de
flexdo e, foi determinado o valor minimo de resisténcia de 4 MPa.
Ensaios de resistividade foram realizados nas amostras, chegando-se a
um valor 100 vezes superior ao que é encontrado hoje nas resisténcias
usuais. Esses resultados possibilitam novas geometrias para resisténcia
elétrica e um novo design para o chuveiro. Os ensaios elétricos foram
promissores, ja que foi possivel aquecer a &gua de maneira mais
eficiente, para uma mesma tensdo aplicada, isto quando se compara o

material composito desenvolvido nesse trabalho e a convencional.

Palavras-chave: Chuveiro Elétrico. Resisténcia Elétrica.
Material Compdsito. SiC. FeSi45.



ABSTRACT

In the present work were developed composite materials for
application in electric resistance for showers, with low cost of
manufacture, attending to the premises of operation, operation and that
increase the useful life of the resistance significantly. Currently, many of
the electric showers fail due to electric resistance burn. The material
used today is not conducive to use in contact with water and restricts
shower design. The composition of the resistance is mostly Fe with up
to 23.5% Cr, 4.8% Al, 0.7% Si, 0.5% Mn and 0.08% C. This work has
as a proposal to study the FeSi45 system with SiC instead of traditional
materials. For this purpose, patent research was carried out, which
indicates that the material for the application can be provided with
novelty. To validate its properties studied in the bibliographic review, a
conceptual microstructural model was developed and a working
methodology was developed based on the know-how of LabMat and
directed by TRL. In all, six sample compositions were developed by
varying the particle size of the SiC in two sizes 40 and 10 pm,
maintaining the metal phase having the same particle size of 22 pm. The
mass percentage of the metal and ceramic phase was varied between 40,
50 and 60%. Another variable studied was the sintering temperature
where each of the compositions was sintered at 1180 ° C, 1200 ° C and
1250 ° C always with 1 hour of landing. The evaluated properties were
mechanical resistance, resistivity and electrical and heating tests in
water. Regarding the mechanical resistance, it was possible to quantify a

qualitative fall test in which the samples must withstand a fall of one



meter, this value being quantified through a flexural test and the
minimum resistance value of 4 N / mm?2 was determined. Resistivity
tests were performed on the samples, reaching a value 100 times higher
than what is found today in the usual resistance. These results enable
new geometries for electrical resistance and a new design for the
shower. The electrical tests were extremely promising since it was
possible to heat the water more efficiently, for the same applied voltage,

if the composite and usual samples were compared.

Keywords: Electric Shower Resistance. SiC. FeSi45.
Composite Material.
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1 Introducédo

1.1  Introducéo e Contextualizacdo

A Duratex S.A. € uma empresa brasileira, privada e de capital
aberto, com controle compartilhado entre os conglomerados Itadsa -
Investimentos Ital S.A e Companhia Ligna de Investimentos. A Hydra-
Corona, é uma empresa desse conglomerado, sendo que o nome Hydra
remete a antiga empresa Thermosytem, de Tubardo, Santa Catarina, que
em 2016 foi adquirida pela Duratex. A vocagdo da nova empresa Hydra-
Corona é a fabricagdo de chuveiros elétricos, onde trabalharam quatro
Engenheiros de Materiais formados pela Universidade Federal de Santa
Catarina (UFSC), que viabilizaram e incentivaram a parceria com o
Laboratorio de Materiais (LabMat). As atividades desenvolvidas neste
projeto de parceria sdo de carater inovador com foco no mercado,
agregando valor a empresa e seus produtos.

A ducha elétrica é um produto genuinamente brasileiro e esta
presente em mais de 75% dos lares nacionais. Atualmente, estima-se
que no territorio brasileiro sdo produzidas e comercializadas 20 milhdes
de unidades anuais de duchas elétricas que, correspondem a um market
cap de aproximadamente R$ 1,2 bilhdo/ano. Neste cenario, a empresa
Hydra/Corona é a segunda maior do mercado nacional, responsavel por
aproximadamente 30% das duchas elétricas produzidas e
comercializadas no Brasil.

Os principais itens que compdem uma ducha elétrica s&o

feitos em materiais poliméricos, como o espalhador de agua em
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polipropileno além dos componentes metalicos, como a resisténcia
elétrica em liga de ago inoxidavel (Kanthal™).

Em contrapartida, cerca de 2% das duchas elétricas
produzidas retorna aos fabricantes em virtude de defeitos técnicos. Entre
as principais causas estdo problemas relacionados a resisténcia elétrica,
como a falha prematura do componente. Essa falha prematura ocorre em
razdo do processo corrosivo na resisténcia elétrica. A corrosdo consome
uma secdo transversal da resisténcia e ao passar a mesma quantidade de
corrente pela se¢do acaba fraturando a amostra. Um grande problema
relacionado a vida Util das resisténcias diz respeito aos diferentes tipos
de &gua encontrados no pais. Sabe-se que existem aguas com impurezas
de diferentes composigdes e “durezas”, que é a presenca principalmente
dos elementos Ca e Mg em altas concentragdes. Isto pode acelerar os
mecanismos de corrosdo que atuam nas resisténcias.

A liga utilizada para a fabricacdo das resisténcias, que é
utilizada hoje, foi desenvolvida na Suécia (Sandvik/Kanthal) para
utilizacdo em que o ambiente é o ar, para aplicacdo em produtos como:
torradeiras, aquecedores de ambiente, ferro elétrico, forno elétrico,
chaleira elétrica, etc. Apesar de o Brasil ser o pais pioneiro em chuveiros
elétricos, nunca foi desenvolvida nenhuma pesquisa para encontrar uma
liga mais adequada a este uso. Alguns produtos j& utilizam ligas de
menor custo, a exemplo do aco inoxidavel AISI 430 empregado em
produtos populares.

Com base no contexto apresentado, a presente dissertacdo
apresenta uma opcéo inovadora de material e do processo de fabricacéo
- que atenda a demanda de produgdo da resisténcia elétrica e a

complexidade - que é a técnica de moldagem de pés por injecdo. Essa
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proposta tem como objetivo que a empresa Hydra-Corona resolva
problemas de qualidade relatados e principalmente conquistar uma fatia
maior do mercado em funcdo de um produto diferenciado, minimizando
os problemas relacionados a falha prematura, portanto, com maior
durabilidade.

1.2 Introducdo e Justificativa

O presente trabalho tem como objetivo o desenvolvimento de
um material compoésito ceramico-metalico que possua, a0 mesmo
tempo, elevada resisténcia mecénica, resisténcia & corrosdo, boas
propriedades elétricas e térmicas, produzido via moldagem de pds por
injecdo.

Os chuveiros elétricos foram desenvolvidos em 1930 e tém
funcionamento bastante simples: uma resisténcia (resistor elétrico)
composta por metais com elevado ponto de fusdo, que convertendo a
energia elétrica em calor aquecem a agua. Desde entdo, viu-se poucas
inovacOes e um consequente atraso tecnol6gico nesse equipamento. Em
1970, com a introduc&o dos termoplasticos foi possivel uma reducéo nos
custos, maior seguranca e consequentemente uma maior popularizagdo
do chuveiro. Ainda pode-se destacar como avango tecnolégico
significativo a introducdo de dispositivo eletrénico para o controle de
temperatura no ano de 1990. O chuveiro elétrico é o eletrodoméstico de
maior difusdo nacional por dois motivos: a falta de aquecimento a gas
nas residéncias brasileiras e a incorporacdo da cultura dos indios que
passaram 0 habito de banhar-se diariamente aos europeus que

colonizaram o Brasil. Com o avanco dos meios de comunicagdo o
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consumidor tornou-se mais informado e entdo busca cada vez mais
investir o seu dinheiro em um produto que atenda a um nivel minimo de
satisfacdo. Nessa satisfagdo o cliente busca um equipamento que atenda
a uma série de requisitos, entre eles: facilidade de operacdo e de
instalacdo, sustentabilidade, inovacdo tecnoldgica, estabilizacdo na
qualidade, conforto, confianga, seguranca e credibilidade. O principal
problema com os chuveiros elétricos é a falha da resisténcia, que gera
um desconforto e insatisfacdo no bem estar e financeiro do cliente, pois
€ necessaria, com alguma frequéncia, a troca do componente.

Dessa forma, o projeto propfe substituir o material de
fabricacdo das resisténcias, para obter a melhora da confiabilidade dos
resistores elétricos visando a minimizar as falhas prematuras e,
consequentemente, 0 aumento da vida Util média das mesmas. Para isso
0 projeto propde a fabricacdo de um composito com dois materiais,
carbeto de silicio e ferro silicio. O processo de fabricagdo dos materiais
sera por moldagem de p6s por injecdo. Esses materiais serdo estudados e
caracterizados tanto no que tange as suas propriedades mecanica,

microestrutural e elétricas.

1.2.1 Objetivo Geral

Desenvolvimento de um material compoésito ceramico-
metalico que possua, a0 mesmo tempo, elevada resisténcia mecénica,
resisténcia a corrosdo, boas propriedades elétricas e térmicas, produzido

via moldagem de pds por injecéo.
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1.2.2  Objetivos Especificos

e Determinar a proporcdo do material compdsito (SiC +
FeSi45) para atender as propriedades mecanicas e
elétricas do produto;

e Quantificar para as amostras produzidas o que
representa a aprovacdo em um teste de queda de 1 m
de altura;

e Determinar a influéncia do tamanho de particula de
SiC na resisténcia mecanica, resistividade e testes de
aquecimento;

e Determinar a influéncia da proporcdo do material
compdsito na resisténcia mecéanica, resistividade
elétrica e testes de aquecimento;

e Determinar a influéncia da temperatura na resisténcia
mecanica, resistividade e testes de aquecimento;

e Quantificar o valor da resistividade elétrica das
amostras compositas produzidas;

e Determinar a proporcao 6tima do sistema ligante para

producédo de amostras injetadas.
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2 Revisao Bibliografica

2.1  Chuveiro Elétrico

O chuveiro elétrico € um produto genuinamente nacional, foi
desenvolvido na primeira metade do século XX e desde entdo passou
por poucos avangos tecnolégicos se comparado a outros
eletrodomésticos. O maior avanco se deu na década de 70, quando a
empresa Duchas Corona langou a DuchaSS (Super Segura), substituindo
a maioria dos componentes metalicos por componentes poliméricos,
como carenagens, tampas e espalhador. Isto reduziu substancialmente a
possibilidade de descargas elétricas nos usuarios. Até hoje, o produto é
composto basicamente por 85% de itens poliméricos e por 15% de
componentes metalicos. Dentro desses componentes metalicos estdo as

resisténcias elétricas que serdo melhor detalhadas na sec¢éo seguinte.

2.1.1 Resisténcia elétrica para chuveiros

Atualmente, existem dois tipos de resisténcia no mercado:

nuas e blindadas.

e Nuas: sdo aquelas que estdo em contato direto com a
adgua, de maior facilidade de processamento,
compbem 98% dos produtos no mercado e possuem
menor custo (R$2,00 por unidade - 2018),
apresentadas na Figura 1.
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Figura 1 - Resisténcia Nua

Fonte: Hydra-Corona (2018).

° Blindadas: Néo ha contato da resisténcia com
a agua com isso apresentam: maior durabilidade,
eliminacdo de corrente de fuga e possuem maior
custo (R$15,00 por unidade - 2018), apresentada na
Figura 2.
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Figura 2 - Resisténcia Blindada.

Fonte: Hydra-Corona (2018).

A Kanthal D é a liga comercial utilizada hoje em 95% dos
chuveiros e possui a composicéo apresentada na Tabela 1.

Tabela 1 — Composicéo liga Kanthal D.

Elementos C% | Si% | Mn% | Cr% | Al% | Fe%
Composicao - - - - 4,8% | Bal.
Nominal
Minimo - - - 20,5 -
Méaximo 0,08 | 0,7 0,5 235 -

Fonte: Kanthal (2018).
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Essa adaptacdo da resisténcia elétrica, desenvolvida para
outros equipamentos acaba limitando o design do chuveiro elétrico, que
de maneira geral precisa se enquadrar ao formato da resisténcia. Logo
no inicio do projeto indagou-se, se realmente a utilizacdo do material
proposto era inovadora e se ja existia algum estudo sobre o assunto,
entdo foi realizada uma pesquisa por patentes, aproveitando-se o know-
how do Grupo de Gestdo da Informacdo (GGI) do LabMat. O resultado
da pesquisa, bem como as palavras chaves serdo apresentados na se¢éo

seguinte.

2.1.2  Pesquisa de anterioridade relacionada ao tema do trabalho

em patentes

Para garantir a inovacgdo do projeto de pesquisa, foi realizada
periodicamente (06 em 06 meses) uma pesquisa por patentes abordando
a aplicacdo de carbeto de silicio (SiC) em resisténcias de chuveiros;
totalizando quatro buscas por patentes, chegando-se a conclusdo de que
a aplicacdo de SiC em resisténcias de chuveiro é provida de novidade;
visto que, nenhuma patente fez qualquer referéncia desta aplicacdo, seja
de forma explicita (e.g. chuveiro) quanto implicita (quando o escopo de
aplicacdo é genérico e.g. aquecedores de agua).

Na realizacdo da busca foram utilizadas de forma prioritéria a
base de dados Questel - Orbit (r), em conjunto de outras bases como ISI
- Web of Knowlededge (contelido Derwent), Espacenet (European
Patente  Office), Patentescope (World Intellectual Property
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Organization), Google Patentes e INPI (Instituto Nacional de
Propriedade Intelectual).

As palavras-chave (termos) e suas varia¢Ges utilizadas foram
as seguintes: silicon carbide, SiC, carborundum, heat, ohm, resistance.
Outros termos genéricos como water, air, shower, hair, bath, clothes,
kettle, oven, toaster, kitchen, domestic, household, rice, coffe, sandwich,
cooker para afunilar o escopo para aplicacdo doméstica, visto que 0 uso
de Carbeto de Silicio em aplicagdes industriais ou mesmo invengdes
relacionadas ao material como resisténcia sdo comuns.

Com a realizagdo da pesquisa foram levantadas 3.953
invencdes para analise, desse total foram selecionadas 27 invengdes
conforme apresentadas na Tabela 2. Para filtrar essas patentes foi
definido um critério de graduacédo de relevancia sendo:

e Alto grau de relevancia — sdo patentes que apresentem a
utilizacdo do SiC na fabricacdo de resisténcias elétricas para
chuveiros, o que poderia impedir a utilizacdo do material para o
projeto;

e Meédio grau de relevancia — sdo patentes que apresentem a
utilizacdo do SiC na fabricacdo de resisténcias elétricas e em
contato com a 4&gua mas que ndo impossibilite o
desenvolvimento do projeto pois ndo mencionam nada sobre
chuveiros;

e Baixo — sdo patentes que apresentem ou a utilizacdo do SiC na
fabricacdo de resisténcias elétricas ou apresentem a utilizacéo

de outros materiais (que ndo sejam SiC) em contato com a 4gua,
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gue ndo apresentam qualquer risco no desenvolvimento do

projeto.

Tabela 2 - Relevancia dos resultados da pesquisa por patentes.

GRAU DE CRITERIO NUMERO DE
RELEVANCIA PATENTES
ALTO Resisténcia de SiC Nenhuma
para chuveiros
elétricos

MEDIO Contato da resisténcia 01

comaadguae SiC

como material da

resisténcia

BAIXO Contato da resisténcia 26

comaagua ou SiC
como material da

resisténcia

Finalizada a pesquisa chegou-se a conclusdo que ndo existem

patentes com referéncia de aplicacdo de SiC como resisténcia elétrica

para chuveiros, o que possibilitar a continuidade do projeto. Ainda

assim, existe essa Unica patente, classificada como média relevancia,

que reivindica a utilizacdo de SiC como elemento resistivo e em contato

com a agua mas ela nédo especifica a aplicacdo para chuveiros elétricos,

pois como apresentado se trata de um aparelho praticamente exclusivo
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do Brasil. As demais patentes sdo referentes a utilizagdo de SiC como
material para resisténcia elétrica mas sem mencionar o contato com a
agua ou entdo patentes sobre a utilizacdo de outros materiais como
resisténcia elétrica em contato com a agua. Com essas pesquisas por
patentes foi possivel confirmar a utilizacdo de SiC como resisténcia
elétrica e também a aplicacdo em contato com a agua do material.

Na secdo seguinte serdo apresentadas as principais equacgdes
utilizadas para se determinar as especificacdes de uma resisténcia

elétrica.

2.1.3 Propriedades Elétricas

A resisténcia elétrica é basicamente um elemento de
aquecimento controlado através do fluxo de eletricidade. Esses
elementos podem ser condutores, com baixa resisténcia elétrica, ou seja,
a corrente flui facilmente por eles, como por exemplo, a prata e o cobre.
Ha também os isolantes, materiais com alta resisténcia, onde a corrente
tem dificuldade para percorrer o material, como por exemplo, o vidro,
borracha e o plastico. As resisténcias funcionam convertendo energia
elétrica em calor, nada mais é do que materiais que aquecem a medida
que a eletricidade flui por eles, portanto, é preciso que a corrente tenha
capacidade de fluir pelo material mas também seja resistente a ponto de
gerar calor. Os materiais com tal comportamento s&o denominados
semicondutores, amplamente utilizados em componentes eletronicos tais

como diodos, transistores e microprocessadores.
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As principais equacfes, encontradas em todos os livros
classicos de fisica ou circuitos elétricos, que regem o funcionamento da
resisténcia elétrica sdo as seguintes:

Resistividade elétrica ou resisténcia elétrica especifica, p, é
uma medida da oposicdo de um material ao fluxo de corrente. Essa é
uma propriedade intrinseca do material. Quanto mais baixa for a
resistividade, mais facilmente o material permite a passagem de
uma corrente elétrica. Sua unidade no Sistema Internacional (SI) é
0 ohm metro (Qm).

Resisténcia (R) € a capacidade de um corpo qualquer se opor
a passagem de corrente elétrica mesmo quando existe uma diferenga de
potencial aplicada. Seu calculo é dado pela equagdo apresentada a
sequir, e, segundo o Sistema Internacional de Unidades (SI), é medida
em ohms (Q).

[
R=pz

Onde,

p — Resistividade Elétrica [Qm)];
| — Comprimento [m];
A— Area [m?].

Poténcia elétrica pode ser definida como a quantidade de

energia liberada em certo intervalo de tempo. Para esse projeto a
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poténcia elétrica (P) sera calculada a partir do produto da tensdo da rede

elétrica (127 ou 220 V) pela corrente elétrica.

P=V.I

Onde,

P — Poténcia elétrica [W];
V — Tensdo da rede elétrica [127 ou 220 V];

I — Corrente elétrica [A].

Carga superficial (C) é a poténcia dissipada por cm? do
material condutor. Ou seja, € a quantidade de energia liberada em certo

intervalo de tempo em cada centimetro do material.

C—P
=5

Onde,
P — Poténcia [W]

Ap — Area relativa ao perimetro considerado [cm?].

Com essas equacOes € possivel explorar as dimensdes finais
do componente resistivo, dando margem a um novo design de chuveiro
elétrico. Outro fator que precisa ser levado em consideracdo é que o
chuveiro precisa operar em quatro opg¢Bes de temperatura (verao,

primavera, outono e inverno), determinadas pelo acionamento no
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circuito elétrico, esquematizado na Figura 3. Na posicdo 1 a 4gua ndo é
esquentada, ou seja, a resisténcia nao opera entdo a poténcia total é zero
(verdo). Na posicdo 2, a resisténcia é acionada de maneira que opere em
uma faixa temperatura correspondente a primavera. Na posicdo 3, a
resisténcia é acionada de maneira que opere em uma faixa de
temperatura correspondente ao outono. Na posigdo 4, as duas
resisténcias sdo ligadas em paralelo, operando entdo em uma faixa de
temperatura correspondente ao inverno. E essencial que esse valor de
poténcia para cada uma das posicbes aumente de maneira linear,

atendendo aos requisitos de operacdo do chuveiro elétrico.

Figura 3 — Circuito esquematico chuveiro elétrico.
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Fonte: Autoria propria.
Software: PSIM.
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Finalizada a revisdo sobre chuveiros elétricos e seu
funcionamento sera abordado agora o processo de fabricacdo bem como

0S materiais envolvidos no processo.

2.2  Metalurgia do P6

Existem diversos processos de fabricagdo, entre eles pode-se
citar: usinagem, fundicdo, conformacdo mecéanica, soldagem e
consolidacdo de pods. Todos esses processos apresentam vantagens e
desvantagens. A selecdo de um processo em particular vai depender da
experiéncia sobre o processo, disponibilidade dos equipamentos,
tamanho da peca e forma, bem como o volume de producéo, facilidade
de producdo e consideragbes com relagdo ao custo. Na revisdo serdo
apresentados 0s motivos do por que foi selecionado o processo de
fabricacdo de moldagem de pd por injecdo para o desenvolvimento do
projeto e os motivos da escolha dos p6s de Carbeto de Silicio e Ferro
Silicio (FeSi).

Thimller e Oberacker (1993) definem o processo tradicional
de tecnologia do p6 como sendo um processo onde um metal sélido, um
material ceramico ou compdsito (metal com ceramica), na forma de
particulas, normalmente menor do que 150 micrometros de didametro sdo
convertidos em um componente com formato e propriedades que
permitem serem diretamente utilizados, geralmente sem necessidade de
outro processamento.

Entre as vantagens da utilizagdo do processo de metalurgia do
po é importante mencionar que ele requer menor energia de trabalho

guando comparado aos métodos tradicionais, é ecologicamente limpo,
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produz componentes de alta qualidade, com homogeneid ade e com
propriedades reprodutiveis (THUMLLER: OBERACKER, 1993).

Como o presente trabalho tem foco no processo de injecdo,
maiores informacgdes sobre o processo de metalurgia do pé podem ser
encontrados nos diversos trabalhos produzidos pelo grupo de pesquisa
do LabMat-UFSC, que reline teses, dissertacdes, patentes e artigos.
Como sugestdo fica a recomendacao dos livros Thiimmler e Oberacker,
1993 e German, 1996, além das teses do PGMAT-UFSC orientadas pelo
Professor Klein como a de Binder, 2009 e o artigo Thermodynamic
aspects during the processing of sintered materials, 2014.

Entre os processos de metalurgia do po existe 0 processo de
Moldagem de Pds por Injecdo (PIM — Powder Injection Molding), que é
0 processo escolhido para desenvolvimento do produto e confecgdo das
amostras neste trabalho devido suas vantagens de producdo, custo e
acabamento do produto.

2.2.1 Moldagem de p6s por injecao

A moldagem por injecdo é um processo amplamente utilizado
na fabricacdo de componentes plasticos. Esse processo garante aos
componentes um alto acabamento mesmo para formas complexas, com
um baixo custo de fabricagcdo. Sabemos que os materiais metalicos e
ceramicos possuem algumas vantagens nas propriedades em relagdo aos
polimeros como: maior resisténcia mecanica, maior rigidez,
temperaturas operacionais mais altas, propriedades elétricas, magnéticas
e térmicas inatingiveis com os polimeros. Para atingir essas

propriedades com os beneficios do processo de moldagem, que é o
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processo PIM foi desenvolvido. Ha registros do processo PIM desde o
final do ano de 1920 (GERMAN, 1990). A seguir as etapas do processo
serdo melhores apresentadas.

O processo PIM pode ser dividido em dois processos, onde a
parte que trabalha com materiais metalicos ficou universalmente
conhecida como Metal Injection Molding (MIM), enquanto a parte que
trabalha com materiais cerdmicos ficou universalmente conhecida como
Ceramic Injection Molding (CIM).

As etapas do processo PIM sdo apresentadas na Figura 4, o
método consiste na mistura de substancias organicas (como resinas
termoplasticas, resinas termoendureciveis, lubrificantes e plastificantes)
com pé cerdmico ou metélico - denominado feedstock ou massa de
injecdo - seguida de moldagem por injecdo para atribuir formato,
sujeitando o material a decomposicdo quimica, térmica e remocdo do
ligante e na sequéncia a sinterizacdo do p6 mantendo a geometria
precisa (SRINIVASAN, 1989).
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Figura 4 — Etapas do processo PIM.
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Autor: Adaptado de German, 1990.

As vantagens do processo envolvem: possibilidade de
confec¢do de pegas com alta complexidade geométrica, baixo custo de
producdo e propriedades de alto desempenho (GERMAN, 1990).
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Srinivasan (1989) ja mencionava que o processo de moldagem de pés
por injecdo iria liderar o processo de fabricacdo de pecas relacionadas a
automoveis em razdo da facilidade em fabricar pecas com alta
complexidade geométrica em larga escalas. Entre os fatores limitantes,
Thiimller e Oberacker (1993) trazem o tempo de remocdo do ligante,
custo do po e restricbes dimensionais com relacdo ao tamanho da peca
fabricada que ficam em torno de 100 mm e 100 ¢cm?® como sendo as
maiores dimensGes e volumes capazes de serem produzidos para época.
Atualmente ha registros da possibilidade da injecao de pecas com até 0,5
kg.

2.3 Materiais

Nesta secdo se discorrera sobre os materiais selecionados para
desenvolvimento do presente trabalho. A selecdo dos materiais foi
separada em um topico, por se tratar de um processo de fabricacdo
complexo que é a sinterizacdo de materiais compdsitos por fase liquida,
0 que torna imprescindivel a selecdo e definicdo dos materiais para o

sucesso no desenvolvimento.

2.3.1  Compositos

Materiais compositos ndo sdo novos, eles sdo usados desde a
antiguidade. A madeira, palha e lama eram usados diariamente. No
entanto, se considerarmos o termo compdsito com seu significado mais
amplo, uma pega de qualquer metal (policristalino) é um composto de

muitos graos.
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Para definir um material compdsito metalico (MMC), sera
utilizada uma restricdo da abrangéncia do termo composito através do

critério designado por Taya e Arsenault (1989):

e Deve ser fabricado pelo homem;

e Combinagdo de pelo menos dois materiais quimicamente
distintos com uma interface separando os materiais;

e Os materiais que formam o composito precisam ser combinados
nas trés dimensoes;

e Deve ser criado para se obter propriedades que nao seria

possivel atingir com os seus constituintes puros.

Definido o que ¢ um material compoésito metdlico vamos ao
processo de fabricacéo.

A fabricacdo de MMC por MIM busca conciliar a vantagem
dos materiais e do processo. Pecas com geometrias complexas podem
ser facilmente fabricadas, o qual através da metalurgia do po
convencional ndo seria possivel. Além disso, é possivel manter a
reprodutibilidade e precisdo, com uma reducdo de custo significativa.
Existem diversas composi¢cdes de MMC produzidas através do MIM,
entre elas: metais refratarios, materiais a base de titanio, intermetalicos,
materiais a base de aco e bimetélicos. Ye, Liu e Hong (2008), revisam
todos esses materiais fabricados por MIM.

Ainda, Ye, Liu e Hong (2008), destacam que existem
diferentes possibilidades ao se trabalhar com materiais compositos,

sendo alguns dos beneficios:
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e Reducdo na temperatura de sinterizacdo de metais com alto
ponto de fuséo;

e Combinac&o de propriedades de dois materiais distintos;

e (Ganhos em resisténcia mecanica;

e Ganhos em resisténcia a corrosao.

Um famoso compdsito que associa as propriedades de um
metal e uma cerdmica é o Aluminio com Carbeto de Silicio (Al-SiC). O
composito é amplamente utilizado em muitas aplicacdes aeroespacial,
automotiva e na industria eletrénica. A utilizacdo desses dois materiais
proporciona alta resisténcia, maior resisténcia ao desgaste e uma
expansdo térmica desejada (SULAIMAN; MARJOM; ISMAIL, 2017).
No entanto, a utilizacdo de p6 de Aluminio é controlada pelo exército
brasileiro e é preciso de uma autorizacdo para compra e utilizacdo do
mesmo.

Os processos para fabricacdo de MMC podem ser separados
em trés: formacdo por fase liquida, estado sdlido e semi-solido. O
processo de fase liquida é caracterizado pelo contato interfacial, com
forte ligacdo, mas pode levar a formacdo de uma camada interfacial
fragil (DWIVEDI; MISRA, 2014). Os materiais ceramicos tém sido
utilizados em muitas areas devido as suas excelentes propriedades como
resisténcia ao calor, resisténcia a altas temperaturas e resisténcia a
corrosdo. Entretanto, os materiais ceramicos sdo geralmente frageis com
relacdo a choques e dificeis de sinterizar, com isso tem-se utilizados
metais como aditivos para solucionar esses problemas (NOGI; OGINO,

1988). Na segdo seguinte se discorrerd sobre os conceitos de
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sinterizagdo por fase liquida que é uma das alternativas para contornar

esses problemas.

2.3.2 Sinterizagdo com fase liquida

German, 1985, apresenta os conceitos de sinterizagdo por fase
liquida - liquid phase sintering (LPS). Na sinterizacdo por fase liquida,
esta fase, coexiste com uma particula sdlida na temperatura de
sinterizacdo. A fase liquida geralmente aumenta o contato entre
particulas. Acompanhando esse aumento de contato hd mudangas
significativas na estrutura dos poros e algumas propriedades entre elas:
ductilidade, condutividade, permeabilidade magnética e resisténcia a
COrroséo.

Na situacdo tipica do LPS, os grdos sdlidos sdo rearranjados
no liquido. Essa solubilidade faz com que o liquido molhe o sélido,
proporcionando uma forca capilar que une os grdos. Ao mesmo tempo, a
alta temperatura suaviza o sélido, auxiliando ainda mais na densificacéo.
As altas taxas de difusdo estdo associadas aos liquidos, que
proporcionam ou a sinterizagdo rapida ou temperaturas de sinterizacéo
mais baixas, se obtendo entdo o compdsito com propriedades
personalizadas (GERMAN; SURI, 2009).

A Figura 5 apresenta um esquema do que ocorre durante a
LPS. Comegando com a mistura dos pds e 0s poros entre as particulas,
durante o0 aquecimento as particulas sinterizam, mas quando a fase
liquida se forma ha um rearranjo dos gréos solidos. Na sequéncia ha a
densificacdo e para muitos produtos existe a eliminacdo completa dos

pOros.
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Figura 5 — Esquema da LPS.

Estado inicial dos pos
misturados

Estado Solido

Aditivo
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Rearranjo

i
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2

Densificagdo final

LS

Fonte: Adaptado German, Suri, 2009.

Um fator importante a ser considerado na fase liquida é a

molhabilidade. A Figura 6 apresenta um esquema comparativo. Na
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horizontal é representado o material sélido, molhado por dois materiais
que formam dois diferentes angulos de contato (0). Para ocorrer a
densificacdo é necessario um baixo angulo de contato para garantir que
os grdos figuem os mais préximos o possivel. German, 1985, define o
angulo de contato como uma caracteristica fisica que representa o
balanco entre as energias superficiais. Para um liquido molhar o sélido,
a energia livre total deve diminuir. Como mostra a Figura 6, o angulo de
contato é associado com o vetor de equilibrio das trés energias
superficiais. Entdo,
Ysv = VsL + YLy cost

Onde,

vsv — Energia superficial sélido-vapor;

vsL— Energia superficial sélido-liquido;

yLv — Energia superficial liquido-vapor;

6 — angulo de contato.

Ou em termos do angulo de contato:

_ [(VSV - VSL)]
6 = arccos | —————
Yiv
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Figura 6 — Esquema angulo de contato.

e

vapor liguido _°
e
A liqdyd
I solido |
boa molhabilidade baixa molhabilidade

Fonte: Adaptado German, Suri, 2009.

German e Suri, 2009, constatam que altos angulos de contato
(acima de 90°) indica baixa molhabilidade. Ja para baixos angulos de
contato, com valores menores que 90°, ocorre um espalhamento liquido
pelas particulas sélidas, que proporcionam uma atracdo capilar que
ajuda a densificar o sistema.

Geralmente além da boa molhabilidade, é preciso também
baixa reatividade para se contornar as dificuldades no processo de
fabricacdo, para evitar danos as ceramicas com excesso de reacdo entre a
matriz e para atingir as propriedades desejadas (KALOGEROPOULON;
BAUD; EUSTATHOPOULOQS, 1994).
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Entendido os conceitos de materiais compdsitos e fase liquida
0 proximo capitulo apresentara sobre os materiais selecionados para

fabricacdo da resisténcia e os motivos da escolha.

2.3.3  Selecéo dos pds

Para atender as premissas de funcionamento dos chuveiros
elétricos e minimizar danos devido a falha da resisténcia, buscou-se um
material que atendesse essas caracteristicas. Assim o carbeto de silicio
se mostrou o material adequado pelas suas propriedades. Porém, a
elevada temperatura de sinterizacdo somada a facilidade de oxidagéo do
silicio, levou a necessidade de se encontrar uma rota alternativa para
utilizacdo do material. Foi entdo que utilizando os conceitos de material
composito e a formacgdo de fase liquida se chegou a opcéo da utilizacdo
do ferro silicio. O FeSi é um material de baixo custo, semicondutor e
resistente a corrosdo. A utilizacdo somente de Fe com SiC, através dos
estudos de Binder, 2009, demonstrou que ocorre a dissociagdo do SiC,
formando nddulos de C (grafita) em uma matriz ferrosa como resultado
da estabilizacdo da ferrita pelo elemento quimico Si. O motivo da
selecdo do SiC, bem como a selecdo do FeSi e porcentagem de Si serdo

discutidos na revisdo nos préximos itens.
2.3.3.1 Carbeto de Silicio
O carbeto de silicio é considerado por diversos autores como

um dos mais promissores materiais nas diferentes areas da engenharia

em razdo da combinacdo de suas propriedades Unicas. Entre elas boas
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propriedades mecanicas em altas temperaturas e temperatura ambiente,
propriedades elétricas, alta condutividade térmica, boa inércia quimica e
excelentes propriedades anti-corrosivas (BAXTER; BELLOSI,
MONTEVERDE, 2000; KIM et al., 2005; LARA et al., 2012;
MAGNANI; MINOCCARI; PILOTTI, 2000; MANOJ KUMAR et al.,
2011; RIXECKER et al., 2001; SCITI; BELLOSI, 2000; STRECKER;
HOFFMANN, 2005; SUZUKI; KAGEYAMA; KANNO, 2005;
SAJGALIK, 2015; CHARTIER, LAURENT, 1998)

Srinivasan (1989) apresenta um capitulo completo sobre SiC,
relatando que o material apresenta varias formas cristalinas
polimorficas, sendo dividido em duas categorias: cubicas, denominadas
B-SiC, e ndo cubicas (hexagonal e romboédrica), denominadas a-SiC.
Pierson (1996) apresenta uma tabela que contém as propriedades de a-
SiC e B-SiC. Os valores apresentados na Tabela 3 s@o para materiais
produzidos por prensagem a quente. Os testes foram realizados na
temperatura de 20°C, a ndo ser que seja mencionada outra temperatura.
A maioria do estudo elaborado por Pierson foi para o -SiC, por isso
algumas colunas encontram-se vazias.

Tabela 3 — Propriedades SiC.

PROPRIEDADE a-SiC B-SiC
DENSIDADE (g/cn) 3,211 3,214
PONTO DE FUSAO (°C) 2545 °C a 1 atm
2830 °C a 35 atm
PESO MOLECULAR 40,097 (g/mol)
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CALOR ESPECIFICO 27,69 J/mol.K 28,63 J/mol.K
CONDUTIVIDADE 41,00 25,5
TERMICA (W/m°C)

EXPANSAO TERMICA 5,12 3,8

(x10° °C)
RESISTIVIDADE 0,0015 a 103 10?2 10° Q.cm
ELETRICA Q.cm

DUREZA VICKERS (GPa)

24,5-28,2 (varia com a fase do cristal -

anisotrépico)

MODULO DE
ELASTICIDADE

475 GPaem 293 K
441 GPaem 1173 K

MODULO DE
CISALHAMENTO

192 GPa

RESISTENCIA A FLEXAO

350-600 (MPa)

RESISTENCIA A
OXIDACAO

Excelente devido a
formacao de uma camada
de S|02

RESISTENCIA QUIMICA

Essencialmente inerte a

temperatura ambiente

Fonte: Pierson (1996).
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Ainda sobre os trabalhos referentes ao Carbeto de Silicio,
Kumar, Sivakumar e Gandhi (2012) comparam diferentes propriedades
do SiC com comp6sitos contendo MoSi, e ZrBr,, apresentando as fases
constituintes e microestrutura utilizando DRX, MEV e EDS. Além de
propriedades mecanicas e resistividade elétrica. Lim, Kim, Joo Kim
(2014) comparam as propriedades mecanicas e elétricas do SiC com a
do SiC misturado com polycarbosinales (PCS). Munro (1997) também
apresenta informacdes sobre as propriedades do SiC, com gréficos a
respeito das propriedades térmicas e caracteristicas triboldgicas, além de
caracteristicas de fluéncia, propriedades de resisténcia mecénica,
propriedades elésticas, cristalografia e densidade. Roy (2014) faz uma
revisdo dos principais artigos referentes a oxidacdo do SiC e apresenta
as vantagens e desvantagens da oxidagdo ativa e passiva do material.
Andrews (2007) faz o estudo eletroquimico do comportamento
corrosivo do SiC em meio alcalino e 4cido, apresentando importantes
resultados sobre a resisténcia a corrosdo. Suzuki (2005) faz uma relacéo
entre a microestrutura e as propriedades elétricas de SiC sinterizado em
fase liquida. Zhang, Evans, Woodthorpe (1995), injetaram SiC e
apresentam informagdes sobre a parte experimental acerca do processo
PIM. Zhang et al. (2016) também apresenta informacGes sobre o
processo CIM de SiC. O trabalho mais relevante sobre o processo PIM
de SiC é a tese de Chinn (2015) que aborda os efeitos de aditivos,
propriedades do material e relata as principais publicagcBes sobre o

assunto.
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2.3.3.2  Ferro Silicio

Tangstad (2013) fala um pouco sobre a descoberta do silicio,
como se obtém a silica, propriedades do silicio e a reacdo da silica com
outros elementos, entre eles o carbono e o ferro. Ele classifica a
aplicacdo da silica em quatro principais areas: fabricacéo de aco, aditivo
no aluminio para melhorar as propriedades mecanicas, indUstria quimica
para producdo de silicone e derivados e sua principal aplicacdo
atualmente na industria de eletrbnicos por se comportar como um
semicondutor quando em fase sélida.

Ainda Tugstad (2013) apresenta os principais produtores de
silicio, destacando que a China é o principal, mas que o Brasil também
se encontra entre os grandes produtores. A Tabela 4 apresenta as
principais composicfes metallrgicas de FeSi e a Tabela 5 apresenta as
diferentes composicOes de FeSi. No final do capitulo Tugstada finaliza
falando dos problemas e cuidados ambientais que se tem que ter com
esses materiais.

Tabela 4 — Composicdo metalUrgica silicio.

COMPOSICAO Si Fe Al Ca Fe+Al+Ca
Si99 99 0,4 0,4 0,4
Si98 98 0,7 0,7 0,6
Si97 97 1 1,2 0,8
Si96 96 15 1,5 1,5

Fonte: Tugstad (2013).
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Tabela 5 — Diferentes composicGes de Ferrosilicio.

Tipo FeSi Si Fe Al P S C Mn | Cr Ti
FeSil0 8-13 | Bal | <0,2 | 0,15 | 0,06 2 3 08 |03
FeSil5 14-20 | Bal <1 015|006 15 (15| 08 | 03
FeSi25 20-30 | Bal | <1,5 | 0,15 | 0,06 1 1 08 | 0,3
FeSi45 41-47 | Bal <2 0,05 | 0,06 | 0,2 1 0,05 10,3
FeSi50 4751 | Bal | <15 | 005|005 | 02 | 0,8 | 0,05 | 0,3
FeSi65 63-68 | Bal <2 0,05 ]004 | 02 (04| 04 |03

FeSi75Al1 | 72-80 | Bal <1 0,05 004|015 05| 03 |02

FeSi75Al1 | 72-80 | Bal | 1-1,5 [ 0,05 | 0,04 | 0,45 [ 05 | 0,3 | 0,2

15

FeSi75AI2 | 72-80 | Bal | 1-2 [ 0,05 | 004 02 [ 05 ] 03 |03

FeSi75AI3 | 72-80 | Bal | 2-3 [ 005|004 02 [ 05 ] 05 |03

FeSi90AI1 | 8795 | Bal | <15 | 0,04 | 0,04 | 0,15 | 055 | 0,2 | 0,3

FeSi90AI2 | 8795 | Bal | 1,5-3 | 0,04 | 0,04 | 0,15 [ 05 | 0,2 | 0,3

Fonte: Fonte: Tugstad (2013).
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Collins, Napier-munn e Scarone (1974) abordam sobre a
producdo de pé de Ferro Silicio e destaca, dentro das suas propriedades,
a resisténcia a abrasdo, propriedades magnéticas, resisténcia a corrosao e
baixo custo. Abordam também sobre formato de particula, propriedades
reologicas, viscosidade, densidade absoluta, propriedades magnéticas e
distribuicdo do tamanho do ferro silicio com teores de 14 a 16% de
silicio, além da resisténcia & corrosdo. Sobre a resisténcia a corrosao eles
trazem que para teores menores que 14% de silicio hd uma grande perda
na resisténcia a corrosdo e que conforme o aumento no teor ha uma
melhora. Destacando que a corrosdo in situ pode levar a cementacéo das
particulas de ferrosilicio quando em contato com a agua, o que dificulta
a retomada do processo em alta velocidade apds um longo periodo
parado.

Mans (2003) apresenta uma revisdo sobre a microestrutura e
diagrama de fases do FeSi. Apresenta alguns conceitos e valores sobre
dureza, passivacdo e propriedades magnéticas. Levantando também em
seu estudo aspectos sobre a resisténcia a corrosdo do FeSi. Afirma que a
porcentagem de Silicio influéncia na densificacdo do material, quanto
maior a porcentagem de Silicio menor a densidade. A densidade do FeSi
(45% Si) é 5,1 g/lcm3, FeSi (75% Si) é 2,8 glcm?3 e FeSi (90%) é 2,4
glcms,

Entendendo-se 0s conceitos de materiais compdsitos e
molhabilidade entende-se que boa molhabilidade e baixa reatividade séo
fatores chaves para sucesso na fabricacdo de materiais, principalmente
de compositos metais-ceramicos. O tdpico a seguir apresenta mais
detalhadamente sobre esses fenémenos do Carbeto de Silicio com o
Ferro-Silicio (LIU; MUOLO; VALENZA, 2010).
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2.3.3.3 SiC com FeSi

Liu, Muolo e Valenza (2010) apresentam um artigo de revisdo
sobre a molhabilidade do SiC por outros metais. Nesse artigo sdo
abordados os métodos para medir a molhabilidade dos materiais e 0 que
caracteriza uma boa molhabilidade, ou seja, apresenta métodos parasse
determinar o angulo de contato e quais parametros destes métodos e
materiais o influenciam. A molhabilidade do SiC é dividida em dois
grupos: molhabilidade ndo reativa e molhabilidade reativa. A
molhabilidade néo reativa é aquela em que ndo ha reacGes na interface
dos materiais. Com os estudos ja realizados é possivel separar 0s metais
em quatro categorias com relacdo a reatividade, a Tabela 6 apresenta
essa classificagéo.

Tabela 6 — Classificacéo da reatividade dos metais com SiC.

CATEGORIA REATIVIDADE METAIS
1 Sem reacéo Au, Ag, Sn, Pb, Ge
2 Me + SiC — Siliceto + C Ni, Fe, Cu, Co
3 Me + SiC — Si + Carbeto V, Al, Nb
4 Me + SiC — Siliceto + Carbeto Er, Hf, Cr, Ta, W, Ti, Mo

Fonte: Liu, Muolo e Valenza (2010).
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Através da Figura 7 que apresenta o grafico de formacédo de
energia livre de Gibbs pela temperatura em K, para o SiC e 0s principais
carbetos e silicetos apresentados na Tabela 06 é possivel identificar os
metais que tem alta e baixa reatividade. Chegando a conclusdo que o
grupo da segunda categoria (Ni, Fe, Cu e Co) apresenta baixa
reatividade com o carbeto de silicio, sendo o Ta o elemento com maior

reatividade.



Gibbs free encrgy (KJmol")
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Figura 7 — Energia livre de formacéo de Gibbs.
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Fonte: Liu, Muolo e Valenza (2010).
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A Tabela 7 apresenta os &ngulos de contato dos metais com o
SiC para diferentes temperaturas. H4 uma grande variacdo nos angulos
em razdo da temperatura mas sabe-se que para ter molhabilidade é

preciso angulos menores que 90°.
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Tabela 7 — Angulos de contato dos metais liquidos com o SiC.

METAL | TEMPERATURA (K) | ANGULO DE CONTATO
Q)
Au 1336-1703 150-110
Ag 1233-1473 140-110
Sn 505-1473 165-75
Ge 1073-1703 165-90
Ge 1473 42
Ge 1573, 1693 0
Ni 1623-1773 86-36
Fe 1633-1873 70-20
Cu 1356-1723 165-30
Co 1803 63-55
Pb 603 170-160
Al 933-1746 155-30
Si 1673-1773 54-30

Fonte: Liu, Muolo e Valenza (2010).
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Ainda no trabalho de Liu, Muolo e Valenza (2010) é
discorrido sobre a adesdo. Diretamente relacionada a energia superficial,
também sdo apresentadas equacles e sdo comparados os Vvalores
calculados com aqueles realizados experimentalmente.

O trabalho conclui que a molhabilidade do SiC depende de
trés fatores: superficie do SiC, fendmeno de solubilidade entre a
interface sélido-liquido e a presenca de fendmeno de reacéo/dissolucao
entre o liquido e substrato. Outro fator que impede a molhabilidade e
adesdo € a presenca de SiO,. Com isso sdo apresentados resultados
sobre a molhabilidade para processos reativos e nao reativos, com e sem
a presenca de Silicio, silicetos ou ligas ricas em silicio. Outra importante
conclusdo e sugestdo no trabalho é a utilizagdo da Density Functional
Theory (DFT) para determinar as interacfes e quantificar os efeitos de
adesdo dos metais com o SiC.

Aprofundando agora ainda mais sobre o0s conceitos de
molhabilidade do SiC com FeSi ha o trabalho de Nogi e Ogino (1988).
Eles realizaram um estudo sobre a molhabilidade de trés tipos de SiC
(reaction bonded, prensagem a quente e cristal Unico de a-SiC) para os
seguintes metais liquidos: Pb, Sn, Al, Si, Au, Ge, Ag, Fe, Ni e Co,
através do método da gota séssil medindo o angulo de contato.
Apresentando assim resultados de molhabilidade para cada um desses
metais. Sendo que para o Ferro puro o angulo de contato foi sempre
menor que 90° o que sabemos que demonstra boa molhabilidade.

Kalogeropoulon, Baud e Eustathopoulos (1994) realizaram
experimentos especificos entre o SiC e 0 Fe com 33% e 66% de Si,
também através do método de queda séssil. As conclusBes foram que o

Ferro reage fortemente, mas molha moderadamente o SiC. A adi¢do do
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Si no Ferro leva a uma forte reducédo na reatividade se a concentracdo de
Silicio é acima do valor critico correspondente ao diagrama trifasico do
liquido/grafite/SiC. Ainda sobre a adi¢do do Si, ela levou a um aumento
da molhabilidade.

No capitulo seguinte sera apresentada a metodologia
desenvolvida para atingir 0s objetivos propostos neste trabalho.
Comecando pelas premissas para o funcionamento do chuveiro elétrico,
uma rota de desenvolvimento de produto e os caminhos escolhidos para

acelerar a curva de aprendizado sobre os materiais selecionados.



57

3 Metodologia

Para atingir o objetivo do projeto que é a obtencdo de um
material para resisténcia elétrica inovador que aumenta
significantemente o tempo de vida Util da resisténcia, sera preciso
avaliar inicialmente a aplicacdo desses dois materiais (carbeto de silicio
e ferro silicio)) como material para resisténcia. Para isto foram
elaborados corpos de provas, caracterizados microestruturalmente e
mecanicamente para entdo se validar suas propriedades elétricas.
Portanto, inicialmente serdo definidas quais sdo essas propriedades e
quais os requisitos e premissas de funcionamento, desejados pela

empresa Hydra-Corona.

3.1 Requisitos e premissas da resisténcia para o chuveiro elétrico.

Restricdes sdo limitacbes de qualquer origem impostas ao
trabalho realizado que diminuem a liberdade de opcdo. Dentro dessas

restricbes sdo destacadas:

e Restricbes dimensionais: resisténcia que caiba dentro de uma
esfera oca com 50 mm de didmetro;

e Atenda aos requisitos de aquecimento: variacao de temperatura
aproximadamente 45 °C, diretamente proporcional & poténcia e
a tensdo aplicada;

e Chuveiros que operem na tensdo de 127 V: gerem 5.500 W de
poténcia, com uma corrente de 43,30 A e uma resisténcia de
2,93 Q;



58

e Chuveiros que operem na tensdo de 220 V: gerem 5.500 W de
poténcia com uma corrente de 25 A e uma resisténcia de 8,8 Q;

e Chuveiros que operem em 4 condigdes de temperatura;

e Requisitos de impacto mecénico: suportar uma queda de 1
metro de altura em um piso emborrachado;

e Custo unitario por peca de no maximo R$1,00, ja considerando

0 processo e a matéria prima.

Premissas ou pressupostos sdo informacdes essenciais para o

desenvolvimento do produto. Entre elas pode-se destacar:

e Material da resisténcia: com elevado ponto de fusdo, resistente
a corrosao e baixo coeficiente de dilatacéo;

e Resisténcia que possa ser resfriada e aquecida diversas vezes,
ou seja, atenda aos requisitos de aquecimento e tenha
capacidade de fornecer certa quantidade de calor em um
determinado tempo e temperatura;

e Resisténcia que possibilite a troca térmica adequada e
homogeénea;

e Material com homogeneidade das propriedades térmica,
elétricas e mecanicas;

e Carga superficial que atenda aos requisitos de aquecimento;

o Resisténcia com no minimo trés anos de vida Util.

Dessa forma com as premissas e restricbes do projeto
estabelecidas pela empresa foram definidos os objetivos que precisam

ser alcangados para se ter sucesso no desenvolvimento do produto. Com
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essas informagdes é possivel determinar-se a rota e 0s materiais para

todas as etapas a fim de se atingir os objetivos de maneira eficiente.

3.2  Metodologia do desenvolvimento

Pelos anos de experiéncia do LabMat em desenvolvimento de
projetos de pesquisa foi possivel estabelecer-se periodos de tempo para
o desenvolvimento da pesquisa e do produto, destacando-se as seguintes
fases na Figura 8 e as atividades desenvolvidas em cada etapa na

sequéncia.

Figura 8 — Tempo para o desenvolvimento de pesquisa e produto.

IMPLANTACAO H

e Monitoramento (continuo)

- Busca e acompanhamento de dados e informagdes;
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- Viabilidade técnica e econ6mica;

e [Laboratorial (0,5-2 anos)
- Obtencdo dos materiais;
- Testes em bancada;

- Comparacéo e selegéo;

e Prot6tipo (1-2 anos)

- Aumento de escala;

- Adequacdo do processo produtivo;
- Testes em produto;

- Analise técnica / Econdmica;

e Implantacdo (1-2 anos)

- Adequacdo a escala industrial,
- Andlise econdmica;

- Certificacéo;

- Comercializagdo.

Este trabalho contempla a fase laboratorial, que € a fase inicial
do projeto de pesquisa e fornece todo embasamento para a segunda
etapa que é com prototipo. Essa experiéncia do LabMat auxilia na
previsdo do tempo de execucdo de cada uma das etapas. Nessa etapa
laboratorial sdo testados diferentes opcGes de materiais, realizados
ensaios para comparagdo, para auxiliar na tomada de decisdo do material

mais apto e partir para a fase de prototipagem.
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O nivel de maturidade tecnolégica (ou Technology Readiness
Levels — TRL) foi um método criado pela National Aeronautics and
Space Administration (NASA), e depois normatizado pela International
Organization for Standarization (ISO), para estimar a maturidade
tecnoldgica de componentes em desenvolvimento antes de aplica-los em
um produto final, seja satélite, foguete, ou quaisquer produtos. Seus
niveis variam de 1 a 9. A Tabela 8 sumariza os niveis, a descri¢do, a
atividade, o foco e a escala (ISO, 2013). Esta metodologia foi muito
bem aceita e hoje € aplicada nas mais diversas areas do desenvolvimento
tecnoldgico, sendo inclusive critério para aprovacdo de projetos de
subvencéo entre érgdos de fomento e setor privado. Considerando-se o
presente projeto, pode-se afirmar que o nivel de maturidade tecnolégica
desta linha de pesquisa é 4 (validagdo funcional de componentes em
laboratério), que consiste na definicdo do compdsito para inicio dos
testes com protétipos.

Tabela 8 — Classificacao do nivel de maturidade tecnolégica.

T Descricéo Atividade Foco Escala Resisténcia Elétrica

L

R

1 | Principios basicos observados | Levantamento [ Comportamento, NA Revisdo bibliografica

e reportados bibliogréafico | propriedades chuveiro elétrico
essenciais
2| Formulagdo de conceitos  |Levantamento|  Principios Desktop | Reviséo bibliografica dos
tecnoldgico e/ou de aplicacéo |bibliografico e| cientificos da materiais

simulagdes aplicacéo

3| Estabelecimento de fungdo | Verificagdo |Funcdes criticas |Laboratorial| Produgéo das amostras
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critica de forma analitica ou | das premissas dos
experimental e/ou prova de do TRL 2 componentes
conceito individuais
Validagéo funcional dos Validacdo; |Funcionalidades |Laboratorial | Ensaios e caracterizagdes
componentes em ambiente de |Levantamento; bésicas; das amostras
laboratério Simulagéo Requisitos
gerais p/
aplicagdo;
interface entre
componentes
Validacéo das fungdes criticas| Validagéo NA Planta  |Fabricacéo dos protdtipos
dos componentes em ambiente piloto
relevante
Demonstragao de funcdes Simulagdo; |Desempenhoda| Planta Testes de bancada
criticas do protétipo em Demonstracdo| tecnologiae |demonstrati
ambiente relevante viabilidade de va
fabricacdo
Demonstragdo de protdtipo do | Demonstracéo | Atingimento dos Real Teste de vida util
sistema em ambiente requisitos
operacional operacionais e
especificacdes
Sistema qualificado e Qualificacéo NA NA Regularizagéo por 6rgéo
finalizado competente
Sistema operando e Comercializag NA NA Comercializacéo

comprovado em todos 0s

aspectos

ao

Fonte: Préprio Autor.
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3.3 Conceitos basicos a serem aplicados

Conforme ja citado na introducdo, o presente trabalho tem
como objetivo inovar no segmento de chuveiros elétricos,
desenvolvendo-se uma resisténcia elétrica que prolongue a sua vida Util,
atendendo aos requisitos de funcionalidade. Isto implica em selecionar o
material adequado, com resisténcia mecanica suficiente para suportar a
queda de um metro de altura, resistente a corrosdo e com excelentes
propriedades elétricas e térmicas. Para atingir esse objetivo buscou-se
desenvolver um material compdsito, utilizando-se 0s conhecimentos na
metalurgia do p6 para sinterizacdo desses materiais com 0s
equipamentos disponiveis no laboratdrio.

Estes requisitos podem ser agrupados em dois conjuntos

principais como segue:

A. Propriedades elétricas - cumprir 0s requisitos de aquecimento

do chuveiro elétrico, atendendo as normas que o regulamenta.

B. Resisténcia mecénica - que possibilite o transporte do material
por todo o pais e suporte a queda de pelo menos um metro de
altura.

Anteriormente a fase experimental foi necessaria a defini¢do
do modelo microestrutural do composito, para a obtencdo das
propriedades mecénicas e elétricas. Sabe-se que as resisténcias
blindadas apresentam os requisitos de aguecimento e uma longa vida

atil, porém, possuem um alto custo. Entretanto, servem de inspiracdo
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para o desenvolvimento do novo produto. Busca-se entdo o
desenvolvimento de uma resisténcia elétrica que seja encapsulada por
um material que transfira bem o calor, isole a resisténcia elétrica do
contato com a 4agua, reduzindo assim O processo COrrosivo e
consequentemente minimizando as falhas. A Figura 9 mostra,
esquematicamente, a situacao desejada. A Etapa A representa o inicio do
processo onde se tem 0s pos para preparacdo do feedstock. Na sequéncia
vem a Etapa B que é referente a injecdo do feedstock. ApGs a extracao
quimica e térmica do sistema ligante, vem a sinterizacdo e ha a
formacdo de uma fase continua e do modelo microestrutural desejado

que é representado pela Etapa C.
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Figura 9 — Modelo microestrutural idealizado da resisténcia

elétrica.
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Conforme demonstrado na Figura 9, vislumbra-se o
desenvolvimento de um material composito onde as particulas de SiC
sejam envolvidas por caminhos de FeSi, formando infinitos caminhos
para corrente elétrica percorrer o material. Nesse modelo as particulas
de SiC auxiliam na transferéncia de calor e resisténcia a corroséo,
enquanto as particulas de FeSi auxiliam na resisténcia mecéanica e na

conducéo de corrente elétrica.
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Como apresentado na revisdo bibliografica o Carbeto de
Silicio possui todos 0s requisitos para ser um dos materiais compadsitos,

entre eles:

e Boa propriedade mecanica em temperatura ambiente;
e Alta condutividade térmica;

e Resisténcia a corrosao;

e Propriedades elétricas;

e Baixo custo.

O primeiro desafio enfrentado como mencionado na reviséo
bibliografica é a sinterizagdo dos materiais cerdmicos. Por isso a deciséo
da utilizacdo de materiais metélicos para auxiliar na resisténcia
mecanica, mantendo-se as propriedades exclusivas dos materiais
ceramicos. O SiC é um material dificil de se processar, primeiro devido
sua alta temperatura de sinterizacdo, segundo pela formacéo preferencial
do SiO..

A Figura 10 apresenta a energia livre de formacdo do Oxido
de Silicio no estado padrdo, em funcdo da temperatura (Diagrama de
Ellingham). Na mesma esta destacado em verde a linha de formacé&o do
oxido de silicio e em azul a formacdo do monéxido de carbono. O 6xido
de silicio € um 6xido muito estavel e ira se formar preferencialmente até
a temperatura de aproximadamente 1650 °C, para o sistema monoxido
de carbono e silica. Ou seja, até essa temperatura hd a oxidagdo do
silicio formando o indesejado 6xido de silicio. Para valores maiores de
temperaturas h& preferencialmente a reducdo da silica e formacéo do

monoxido de carbono. Esses valores de temperaturas exigem
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equipamentos de sinterizacdo robustos ndo disponiveis na UFSC. O
Oxido de silicio é indesejado por diminuir a molhabilidade do SiC, além

de ser barreira difusional, térmica e elétrica.

Figura 10 — Energia livre de formagcao do Oxido de Silicio.
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Fonte: Adaptado Adamian e Almendra (2003).

Sabendo-se da dificuldade de sinterizacdo do Carbeto de

Silicio, foi necessario buscar-se rotas alternativas, desenvolvendo um
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material composito. O segundo material selecionado foi o FeSi devido
suas aplicacdes, propriedades e principalmente molhabilidade com o

SiC. Dentro suas propriedades pode-se destacar:

e Resisténcia a corrosio;
e Propriedades elétricas;
e Baixo custo;

e Boa molhabilidade no SiC.

Devido ao custo do material é imprescindivel que a
guantidade de FeSi seja tdo baixa quanto possivel mas que também
atenda aos requisitos elétricos e a resisténcia mecanica. Contudo, é
preciso também que a fase continua seja de FeSi para que ocorra a
condugdo da corrente elétrica por todo o material. A Figura 11 apresenta
o diagrama de fases do Ferro-Silicio. O diagrama apresenta no eixo das
ordenadas a temperatura em °C, no eixo das abscissas inferior o
percentual atbmico de Si e no superior o percentual em peso de Si. O
diagrama de fases servird como base para selecdo das temperaturas de
sinterizacdo das amostras. No Capitulo 4 (Materiais e Métodos), sera
apresentado também o diagrama de fases do FeSi produzido a partir do
software ThermoCalc que igualmente auxiliara na justifica a escolha das

temperaturas de sinterizagéo.
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Figura 11 — Diagrama de fases Ferro-Silicio.
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Fonte: Kubaschewski (1982).

fe

Através da revisdo bibliografica foi possivel chegar-se as

seguintes conclusdes com relacdo ao teor de silicio presente no ferro:
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e Aadicéo de silicio leva a uma reducdo na reatividade;
e Aadicdo de silicio leva a uma melhora na molhabilidade;
e Teores de silicio de pelo menos 16% apresentam melhora

significativa na resisténcia a corrosao;

3.4  Tecnologia de processamento

Uma vez definida a microestrutura desejada do compdsito
para que ele cumpra seus requisitos, ou seja, agueca a agua e tenha
resisténcia mecanica suficiente para suportar um teste de queda de uma
altura de um metro, € necessario definir a metodologia experimental que
permita obtencéo desse material compdsito.

Como a area de metalurgia do p6 apresenta uma grande
versatilidade no que se refere as técnicas de conformacdo dos pds
(compactacdo, injecdo, extrusdo, entre outras) e a matéria prima
disponivel em termos de caracteristicas dos p6s (tamanho, distribuicdo
de tamanho de particula, formato de particula) o desenvolvimento do
material da resisténcia elétrica foi dividido em duas etapas. Na primeira
etapa as amostras serdo compactadas para que de maneira mais eficiente
seja possivel definir a proporcdo da matriz com Ferro Silicio e Carbeto
de Silicio. A Figura 12 apresenta a rota do processo de fabricacdo de
amostras pelo processo de compactacdo. Esse processo de fabricagéo
leva em torno de dois dias a fabricacdo das amostras para caracterizagao.
Importante ressaltar que as amostras sdo produzidas por uma rota
diferente do que a injecdo (via compactacdo), porém 0s materiais €

microestruturas serdo similares ao da rota de injecdo. Portanto, na Etapa
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1 serd via compactacdo para testar diferentes combinagdes de materiais,
selecionados os materiais com melhor desempenho e o0s resultados
otimizados serdo desenvolvidos na Etapa 2 por PIM.

Em ambos os fluxogramas das Figuras 12 e 13, os retangulos
azuis sdo referentes a algum processo, o0s retangulos verdes sdo
referentes a decisfes sobre o processo e 0s losangos vermelhos séo
tomadas de decisdes sobre os resultados. Fica nitido que além de
existirem menos processos na rota por compactacdo, existem também

menos tomadas de decisfes, tanto sobre o processo quanto resultados.
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Figura 12 — Fluxograma do processo de compactacao.
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A segunda etapa é referente a parte do processo que foi
utilizado na linha de produgdo, a moldagem de pds por injecdo. A
Figura 13 apresenta a rota do processo de fabricagdo de amostras pelo

processo de moldagem de p6s por injecdo. O processo por injegdo é
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muito mais longo, pois precisa de mais etapas para fabricacdo e
preparacdo das amostras para sinterizacdo. O tempo de fabricacdo de

uma amostra para caracterizacdo € em torno de sete dias.
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Figura 13 — Fluxograma do processo PIM.
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3.4.1 Etapa l: Estudo preliminar da propor¢do em massa de SiC
e FeSi.

Nesta etapa foram realizados estudos da proporgdo em massa
de SiC na matriz de Ferro Silicio, utilizando-se duas granulometrias de
p6s de SiC, mantendo-se 0 mesmo p6 de FeSi. A temperatura de
sinterizacdo, para obtencéo das propriedades mecénicas e elétricas, pode
variar e depende dessa proporcdo metal/ceramica. O tempo de patamar
ndo foi alterado. Desta forma, foram planejados e realizados
experimentos para os dois tamanhos de p6 de SiC, variando-se a
quantidade em massa dos pos e a temperatura de sinterizagéo, conforme

seque:

e P4 de SiC: 10 um e 40 pum;
e PO de FeSi45: 22 um;
e Temperatura de sinterizagdo: 1180 °C, 1200 °C e 1250 °C;

e Porcentagem em massa do p6 de SiC: 40, 50 e 60%.

A definicdo da melhor proporcdo dos p6s se deu através de
andlises da resisténcia mecanica e testes de aquecimento das amostras.
Depois de adquirido o conhecimento necessario sobre a proporcdo dos
po6s e definida a melhor combinacdo de tamanho de particula, para
atingir as propriedades necessarias de maneira que atingisse as
premissas de funcionamento da resisténcia do chuveiro elétrico, passou-
se ao estudo do processo de obtencdo do componente via moldagem de
po6s por injecdo, ou seja, a rota de processamento mais adequada para

alcancar o resultado almejado.
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3.4.2 Etapa 2: Desenvolvimento de amostras via moldagem de pds

por injecéo

A rota selecionada para o processamento das amostras é
justificada em razdo da possibilidade de confeccdo de geometrias
complexas, a baixo custo e em larga escala. Novamente as propriedades
microestruturais, mecanicas e elétricas das amostras foram avaliadas
para validar-se o conhecimento adquirido na etapa 1. Inicialmente o
estudo foi desenvolvido utilizando-se a proporgdo estabelecida, como
Otima, na rota de compactagdo. Ja nesta etapa foram investigados mais a

fundo os seguintes parametros do processo:

A. Porcentagem em massa do sistema ligante - a quantidade em
massa do sistema ligante tem que ser suficiente para que o
material seja injetado mas de maneira que a distancia entre as
particulas de SiC seja suficiente para manter-se resisténcia
mecanica satisfatéria. A Figura 14 demonstra dois problemas
que podem ocorrer caso a quantidade em massa do sistema
ligante ndo seja corretamente estabelecida. O primeiro é quando
a quantidade de ligante € excessiva, € referente a problemas na
extracdo quimica e térmica, que podem ocasionar fratura da
peca ou perda das propriedades pos-sinterizagdo. O segundo, é
com a quantidade de ligante abaixo do necessario a
impossibilidade de injetar-se o material. Importante destacar
que o percentual e o tamanho das particulas afetam a area total,

0 que por sua vez afeta o percentual de ligante a ser utilizado.
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Figura 14 — Importancia da definicdo da quantidade em massa do

sistema ligante.
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B. Parametros de injecdo - os parametros de injecdo sdo para

controle de processo;

C. Tempo e temperatura de extracdo quimica - € imprescindivel
gue a extracdo quimica seja feita de maneira eficiente, de modo
que todo o polimero, degradavel por solvente, seja extraido,
para que ndo ocorram problemas durante a extracdo térmica e a

sinterizag&o;

D. Taxa de aquecimento da extragdo térmica - novamente é
imprescindivel que a extracdo térmica seja feita de maneira
eficiente, de modo que todo o polimero, degradavel por
temperatura, seja extraido para que ndo ocorram problemas
durante a sinterizacdo. A Figura 15 apresenta um problema
ocasionado pela ndo extracdo completa do sistema ligante
durante os processos de extracdo quimica e térmica, ocasionado

pelo excesso de ligante na fase da mistura.
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Figura 15 — Problemas ocasionados durante extracdo térmica do

sistema ligante.

Fonte: Prdprio autor.
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E. Temperatura e tempo de sinterizacdo - a temperatura de
sinterizacdo é fundamental para obtencdo das propriedades
desejadas;

F. Resisténcia mecéanica - ensaios de resisténcia mecanica de

maneira que passem no teste de queda de um metro de altura;

G. Propriedades elétricas - comprovando que o compdsito
cumpre 0s requisitos de uma resisténcia elétrica.

No proximo capitulo serdo descritas as matérias primas, a rota

de processamento e as técnicas de caracterizacdo e procedimentos

utilizados ao longo do desenvolvimento do presente trabalho.
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4 Materiais e Métodos

Neste capitulo serdo apresentadas as caracteristicas das
matérias primas utilizadas, os aparatos experimentais e 0s
procedimentos de ensaios e caracterizagcBes utilizadas no presente
estudo. A descricdo dos procedimentos foi dividida em duas etapas
seguindo-se a ldgica apresentada no capitulo anterior, Na etapa 1, serdo
apresentadas as variagdes na proporcdo de SiC e FeSi para avaliar-se
quais materiais cumprem 0s requisitos de projeto. Posteriormente serdo
descritas as matérias primas e procedimentos da etapa 2, que é referente
ao desenvolvimento do composito via moldagem de pds por injecéo. Por
altimo foram descritos todos os procedimentos de caracterizagdo

utilizados nas duas etapas.

4.1  Materiais e procedimentos - Etapa 1

411 Matérias-Primas

A matéria prima utilizada para a matriz ferrosa do material
composito foi o FeSi (45% Si) fabricado pela Sandvick Osprey. De
acordo com o fabricante o pd é atomizado a gas e possui morfologia
esférica. Ainda, segundo o fabricante, a composi¢cdo quimica é a

apresentada na Tabela 9.
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Tabela 9 — Informacdes do fabricante sobre a composicéo do p6 de
FeSi.

ELEMENTO CONCENTRAGAO

Ferro 50-60%
Silicio 40-50%
Aluminio 0,1-1%

Fonte: Adaptado Sandvick Osprey.

Para confirmar a composicdo quimica do p6 foi realizada
analise quimica (EDS) através das andlises realizadas via MEV.
Confirmando assim o percentual de ferro e silicio no pd, como pode ser

observado na Figura 16.



Figura 16 — Andlise quimica (EDS) no p6 de FeSi45.
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A Figura 17 apresenta o tamanho e formato das particulas do

p6 de Ferro Silicio utilizado, confirmando seu formato esférico.

Figura 17 — Imagem obtida por MEV do p6 de FeSi45.
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A granulometria do p6 segundo o fabricante é de 22 um

(tamanho médio), o tamanho de particula foi selecionado de maneira
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que fosse possivel a injecdo. Realizou-se a analise da distribuicdo
granulométrica para confirmar o tamanho de particula do p6. Os
resultados apresentados na Tabela 10 demonstram que o pd fica um
pouco abaixo do tamanho de particula do que o indicado pelo fabricante,
onde 90% do tamanho séo abaixo de 20,70 um e a distribuicdo tem um
tamanho médio de 12,19 um, porém, sdo resultados dentro da faixa

esperada.

Tabela 10 — Distribuicdo Granulométrica pd de FeSi45.

Didmetro Tamanho de particula
Diametro a 10% 3,63 um
Diametro a 50% 13,17 um
Diametro a 90% 20,70 um
Diametro Médio 12,19 um

Os pos de SiC utilizados foram fornecidos pela empresa Saint
Gobain em 2 granulometrias diferentes. A intengdo de usar dois
tamanhos médios diferentes de pd é para avaliar o comportamento do
composito formado com um p6 de SiC com tamanho de particula maior
(F240) que as particulas de FeSi45 e um pé de SiC com tamanho de
particula menor (F1200).

A composicdo quimica dos pés de SiC, de acordo com o

fabricante, é apresentada na Tabela 11. Novamente foi realizada anélise
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guimica (EDS) para confirmar as informacdes fornecidas pelo

fabricante.
Tabela 11 — Composi¢do quimica pé de SiC.
F240 F1200

ELEMENTO | CONCENTRACAO | ELEMENTO | CONCENTRACAO
SiC 99,09% SiC 97,359%
Fe,O3 0,011% Fe,O3 0,041%
Carbono livre 0,027% Carbono livre 0,132%
Si 0,416% Si 0,848%
SiO, 0,099% SiO; 1,412%

Fonte: Saint Gobain.

E possivel observar-se que o p6 F1200 apresenta uma maior

quantidade de impurezas, principalmente uma maior concentracdo de

SiO,, impureza indesejada pois dificulta a sinterizacdo e piora a

molhabilidade.

A Figura 18 apresenta a analise quimica (EDS) realizada no

p6 de SiC F240, confirmando a composicdo quimica do pd. Foram

realizadas quatro analises com objetivo de identificarem-se possiveis

contaminantes no p6. Nenhuma das quatro analises identificou qualquer

tipo de contaminag&o.




Figura 18 — Analise quimica p6 F240.
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A Figura 19 apresenta uma das analises quimica (EDS)
realizada no p6 de SiC F1200, confirmando a composicdo quimica do
po. Foram realizadas ao todo quatro analises no p6 com objetivo de se
verificar contaminacgdo. Nas quatro analises ndo foi possivel identificar

qualquer tipo de contaminacao.
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Figura 19 — Analise quimica pé F1200.
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A Figura 20 apresenta a imagem do MEV do p6 de SiC F240.
A imagem apresenta as particulas de SiC com medicdo do tamanho. A
imagem da regido capturada apresenta particulas de até 68 um. Para

coleta da imagem o aumento do microscépio foi de 1000x.

Figura 20 — Imagem obtida por MEV do p6 de SiC F240.
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A Figura 21 apresenta a imagem do MEV do p6 de SiC
F1200. A Figura também apresenta a medi¢do das particulas que vdo até

15 um. O aumento para registro da imagem foi de 4.500x.

Figura 21 — Imagem obtida por MEV do p6 de SiC F1200.
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De acordo com o fabricante o p6 de SiC F1200 possui
tamanho de particula de 10 um e o p6 de SiC F240 possui tamanho de
particula de 40 um. Novamente foi realizada analise da distribuicdo
granulométrica e os resultados sdo apresentados na Tabela 12.

Tabela 12 — Analise de distribuicdo granulométrica dos pds de SiC
F240 e F1200.

F240 F1200
DIAMETRO | TAMANHO DIAMETRO TAMANHO
Diametro a 10% 35,83 um Diametro a 10% 3,55 um
Diametro a 10% 50,16 um Diametro a 50% 6,41 um
Diametro a 10% 72,53 um Diametro a 90% 14,93 um
Diadmetro Médio 52,49 um Diadmetro Médio 8,03 um

Fonte: Saint Gobain.

Os resultados demonstram que o p6 de SiC F240 estd um
pouco acima da granulometria informada pelo fabricante. Ao contrario
acontece com 0 p6 de SiC F1200 que estda um pouco abaixo da

granulometria informada pelo fabricante.

4.1.2  Misturas e compactagdo

Para avaliar-se 0s percentuais de pé de SiC e FeSi45, os pos

foram misturados por 45 minutos em misturador do tipo “Y”
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rotacionando a 35 RPM e na sequéncia foram compactadas amostras
com geometria de paralelepipedo com 6 mm de altura, 12,5 mm de
largura e 36,5 mm de comprimento e torGides para medicdo da
resistividade com didmetro interno 55 mm e didmetro externo 65 mm.
Na Tabela 13 sdo apresentadas as misturas produzidas para o estudo do

percentual de pé de SiC e FeSi45.

Tabela 13 — Misturas realizadas para o desenvolvimento do

composito da resisténcia elétrica.

COMPOSICOES % em massa
1 40% SiC
2 FeSi45 + SiC (10 pm) 50% SiC
3 60% SiC
4 40% SiC
5 FeSi45 + SiC (40 um) 50% SiC
6 60% SiC

Antes de realizar-se a compactagao foi efetuado o processo de
granulacdo do p6. Acrescentando 4% em massa de parafina para auxiliar

na compactacgdo. O processo de compactacdo das amostras foi realizado
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em matriz uniaxial de duplo efeito utilizando-se uma prensa hidraulica
(Gabrielli - L4 Press) aplicando-se uma pressdo de compactacéo de 250

MPa para ambas as geometrias.

4.1.3 Sinterizacdo

As amostras compactadas foram sinterizadas em reator a
plasma. As amostras compactadas foram posicionadas sobre uma placa
cerdmica e inseridas no reator a plasma.

As temperaturas de sinterizacdo foram selecionadas a partir do
diagrama de fases desenvolvido no software ThermoCalc, que permite
melhor detalhamento das fases liquidas que aquele fornecido por
Kubaschewski (1982). A Figura 22 apresenta o diagrama de fases para o
FeSi. O eixo das ordenadas apresenta as temperaturas em °C e 0 €ixo
das abscissas apresenta a porcentagem em massa de Si. As temperaturas
de sinterizacdo foram selecionadas para avaliar trés condigBes com as
amostras: temperatura sem formacdo da fase liquida (1180 °C),
temperatura de mudanca de fase (1200 °C) e temperatura com a
formacdo de fase liquida (1250 °C). No grafico essas temperaturas de
sinterizacdo estdo destacadas com setas. As temperaturas de 1180 °C e
1250 °C estdo representadas por linhas verdes e a temperatura de 1200
°C ¢é representada pela temperatura de mudanca de fase com a linha

vermelha do préprio diagrama.
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Figura 22 — Diagrama FeSi elaborado no ThermoCalc.
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Para o ciclo térmico foi utilizada uma taxa de aquecimento de
5 °C/minuto, sendo realizado um patamar de 30 minutos a 500 °C para
remocdo da parafina. As temperaturas de sinterizagdo utilizadas foram
de 1180 °C, 1200 °C e 1250 °C, mantendo as amostras nesta
temperatura de patamar por 60 minutos para todas as amostras
estudadas. As condicOes de processamento utilizadas sdo apresentadas
na Tabela 14.

Tabela 14 — CondigBes de processamento para sinterizacao — etapa

1.
Temperatura (°C) | Taxa de aquecimento ton Fluxo de Pressao
(°C/minutos) (us) mistura gasosa (torr)
(%)
H, Ar
Tambiente a 550 °C 5 100 100 0 15
550 °C 30 minutos 100 100 0 15
550aTs 10 50 25 75 15
Ts Ts 50 25 75 15
Resfriamento Tambiente 10 25 75 15

Tenséo (V) = 400V

Ts: 1180 °C, 1200 °C e 1250 °C.
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A Figura 23 apresenta o fluxograma do processo da etapa 1
para a selecdo da composicdo do material compdsito para atender aos
objetivos desta etapa do trabalho. Sdo compactados duas geometrias de
corpos de prova, um com formato de paralelepipedo para caracterizacéo
microestrutural, ensaios de flexdo e ensaios elétricos e um corpo de
prova com formato de tordide para medicdo da resistividade. Com esse
conjunto de informagbes foi que se selecionou a composicdo para

injecdo.
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Figura 23 — Fluxograma do processo da etapa 1 para definicdo da

composicao para etapa 2.
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Materiais e procedimentos - Etapa 2

Matérias primas

Para producdo dos compositos via moldagem de pés por

injecdo, foi utilizada a composicdo com o melhor desempenho nas

andlises realizadas na etapa 1. Porém, para realizacdo da segunda etapa é

preciso definir-se o percentual em massa do sistema ligante. O sistema

ligante escolhido foi do tipo multicomponentes, sendo 0s componentes

organicos utilizados: polipropileno (PP), polietileno-co-acetato de vinila

(EVA), parafina, amida-graxa e anti-oxidante. Para definir-se o

carregamento solido foi realizada uma reviséo do percentual em volume

dos ligantes, citados nas referéncias e entdo adaptado para o projeto.

Conforme descrito a segui:

35% em volume correspondendo a 11% em massa de
ligante: N&o misturou no misturador;

37,5% em volume correspondendo a 12,3% em massa de
ligante: Nao sendo possivel injetar o material por completo.
40% em volume correspondendo a 13,5% em massa de
ligante: Nao sendo possivel injetar o material por completo, o
que inclusive danificou o bico e a bucha da injetora;

42,5% em volume correspondendo a 14,7% em massa de
ligante: Sucesso na injecdo, extragdo quimica e térmica;

50% em volume correspondendo a 18,9% em massa de

ligante: Problemas na extracdo quimica e térmica.
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Desta forma o carregamento solido especificado foi definido
em 85,3% em massa de p6 metalico e ceramico e 14,7% em massa de
ligante orgénico, correspondendo a 42,5% em volume de sistema
ligante. O sistema ligante utilizado foi do tipo multicomponentes e 0s
componentes organicos utilizados foram polipropileno (PP), polietileno-

co-acetato de vinila (EVA), parafina, amida-graxa e anti-oxidante.

422 Preparagdo das misturas

A mistura de carga polimérica (polipropileno, parafina, EVA,
amida-graxa e anti-oxidante) com a carga de pos foi realizada em
misturador Haake do tipo sigma, em temperatura de 180 °C, a 70 RPM,
por 90 minutos. Apos a etapa de mistura, a assim denominada “massa de
inje¢do” ou “feedstock” foram triturados em um triturador de facas de
marca Seibt, obtendo-se o0s briquetes (ou granulos) com uma

granulometria adequada para alimentacao na injetora.

423 Moldagem

Apobs a preparagdo das misturas nas proporcBes adequadas,
sdo injetados 0s componentes. Nessa etapa é injetado o protétipo da
resisténcia elétrica. A partir das propriedades elétricas coletadas
(resistividade e ensaios elétricos) na etapa 1, foi possivel projetar um
primeiro protétipo.

Para confec¢do do desenho do prototipo foi estabelecido em
162,1 Q.mm#/m a resistividade do material. Assumiu-se entdo que para

atender aos pardmetros de aquecimento do chuveiro convencional (para
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um primeiro protdtipo) é possivel replicar as varidveis conhecidas do
chuveiro convencional fabricado pela empresa Hydra-Corona. Entdo, a
partir dos seguintes valores:

R =6,286 Q;

Tensdo Nominal = 220 V;

Poténcia Nominal = 7700 W.

E também restringindo as dimensdes do chuveiro para que
atenda as premissas do projeto de caber em um chuveiro ja produzido
pela empresa, se chega ao prototipo apresentado na Figura 24, com
secdo de area transversal de 13,886 mm?2 e comprimento de 0,553 m.
Para chegar nessas dimensdes foi considerada também a retracdo do
material injetado, de maneira que mesmo retraindo ele atenda as

condigBes de aquecimento.
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Figura 24 — Geometria e dimensdes do molde do protétipo da
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A maquina utilizada para a moldagem por injecdo, dos corpos
de prova, foi uma injetora Arburg 320S com forga de fechamento de 50
toneladas e os principais parametros empregados durante o processo de

injecdo sdo apresentados na Tabela 15.



104

Tabela 15 — Parametros de injecéo.

PARAMETROS VALORES

Presséo Injecao (Bar) 2500
Presséo de recalque ponto de apoio 1 (bar) 300
Presséo de recalque ponto de apoio 2 (bar) 300
Pressdo de recalque ponto de apoio 3 (bar) 300
Pressdo de recalque ponto de apoio 4 (bar) 300
Presséo de recalque ponto de apoio 5 (bar) 25

Pressdo de fechamento do molde (kN) 400
Velocidade de injecdo (mm/s) 50

Temperatura zona 1 (°C) 200
Temperatura zona 2 (°C) 200
Temperatura zona 3 (°C) 195
Temperatura zona 4 (°C) 195
Temperatura zona 5 (°C) 185
Curso dosificacdo (mm) 85

Tempo de refrigeracao (s) 15
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Ponto comutacéo 10

Temperatura molde 70

4.24  Remogao dos ligantes e sinterizagéo

O sistema ligante utilizado, conforme j& descrito, foi do tipo
multicomponente; logo, a remog¢do do mesmo foi realizada em duas
etapas distintas. A primeira etapa consistiu na exposi¢cdo dos
componentes a um solvente quimico, enquanto que a segunda foi
realizada por degradacdo térmica. Essa remocao seletiva do ligante teve
como meta principal aumentar a taxa de extra¢do da matéria organica do
componente injetado.

A etapa de remocdo quimica foi realizada com o solvente
quimico hexano aquecido entre 60 - 70 °C. Os componentes foram
expostos ao vapor de hexano por um periodo de 1 hora e em seguida,
imersos em hexano aquecido por 5 horas, em equipamento da empresa
Lomi.

A utilizagdo de dupla exposicéo ao hexano pode ser explicada
da seguinte forma: quando o componente é exposto ao solvente quimico,
o0s elementos solUveis comecam a se dissolver, deixando finos canais de
poros. Quando o componente é submetido a imersdo no liquido, o
solvente penetra mais facilmente na parte central, devido aos canais
porosos j& existentes. A medida que o solvente vai penetrando no

componente, 0s poros existentes crescem em tamanho e novos poros
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comecgam a surgir. Essa situacdo persiste, até que todo o ligante soltvel
seja extraido na etapa de extracdo quimica.

Para remocdo do componente de alto peso molecular, ou seja,
o polipropileno, foi realizada a remocdo térmica assistida por plasma
seguida de sinterizacdo (PADS - Plasma assisted debinding and
sintering). A extragdo assistida por plasma foi realizada sob condicgdes
controladas de aquecimento e um fluxo de 500 cm3¥minuto de
hidrogénio até a temperatura de 500 °C. Apos a temperatura de 500 °C o
fluxo foi mantido em 500 cm3/minuto de uma mistura contendo 60% de
argbnio (pureza 99,999%) e 40% de hidrogénio (99,995%). No mesmo
ciclo a amostra foi levada até a temperatura de 1200 °C para
sinterizacdo e mantida nessa temperatura por 1 hora. As condigdes de
processamento utilizadas sdo apresentadas na Tabela 16.

Tabela 16 — Condicdes de processamento para extracdo térmica e

sinterizacdo — etapa 2.

Temperatura Taxa de ton (us) | Fluxo mistura Pressao
(°C) aquecimento dos gases (%) (torr)
(°C/minutos)
H, Ar
Tambiente a 5 50 100 0 1,5
300 °C
300 a 500 0,75 100 100 0 1,5
500aTs 5 50 20 80 1,5
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Ts 60 minutos 50 20 80 15
Resfriamento Tambiente 10 20 80 15
V=400V

Ts=1200°C.

Na Figura 25 é apresentada a sequéncia das etapas de

processamento e caracterizagdo que serdo utilizadas. Iniciando-se com a

mistura dos pds com o sistema ligante. Na parte de injecéo sdo definidos

0s pardmetros de inje¢do, fundamentais para repetitividade. Na parte de

extracdo quimica e térmica é averiguado que todo o sistema ligante foi

removido, para ndo ocasionar problemas na etapa de sinterizacdo. Uma

vez sinterizadas as pecas, elas passam pela parte de caracterizacdo:

dimensional, microestrutural, resisténcia mecanica e elétrica.
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Figura 25 — Fluxograma de processo da etapa 2 utilizado para o
desenvolvimento a resisténcia elétrica para chuveiros por moldagem

de pos por injecao.
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4.3  Metodologia de caracterizagdo

As amostras foram caracterizadas quanto as suas
microestruturas, suas propriedades elétricas e mecéanicas de acordo com

0s procedimentos descritos a seguir.

431 Densidade

A densidade dos componentes sinterizados foi determinada
pelo método geométrico (amostras cilindricas). Para isso foram

utilizadas cinco amostras, efetuando-se trés medidas em cada uma delas.

4.3.2 Variagdo dimensional

A variacdo dimensional dos corpos de prova produzidos foi
avaliada a partir da diferenca entre as dimens@es dos corpos de prova na
condicdo a verde, marrom e sinterizado, utilizando-se como instrumento
de medicdo um micrémetro com 0,01 mm de resolucdo. As dimensdes
avaliadas foram: didmetro e espessura do corpo de prova cilindrico.
Foram utilizadas cinco amostras, efetuando-se trés medidas em cada
uma delas. O principal objetivo com a varia¢do dimensional é avaliar a

retracdo do material injetado.
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4.3.3 Caracterizagdo microestrutural

4.3.3.1 Preparacdo materiografica

As amostras sinterizadas foram seccionadas utilizando-se uma
maquina de corte (Leco 4000) com disco adiamantado de baixa
densidade. Em seguida as amostras foram embutidas com resina epoxi
de alta dureza (Isofast - Struers) com a finalidade de minimizar o
arredondamento das bordas da amostra. As mesmas foram submetidas a
uma sequéncia de lixamento e polimento. A microestrutura foi revelada

utilizando-se Nital 2% (98 ml de alcool PA e 2 ml 4cido nitrico).

4.3.3.2 Microscopia dptica

As amostras tratadas foram caracterizadas por microscopia
oOptica, utilizando-se microscopio Leica - DM 4000 M com camera
digital acoplada (Leica DC 300). As imagens foram obtidas em
tonalidades de cinza com resolucdo de 2088 e 1555 pixels na vertical e
horizontal, respectivamente. Porém, percebeu-se que o material foi todo
arrancado impossibilitando a geragdo de imagens que permitissem a

andlise.
4.3.3.3  Microscopia eletronica
A caracterizacdo da secdo transversal das amostras foi

efetuadas em microscopio eletronico de varredura (MEV) equipamento
da marca TESCAN, modelo VEGA3 LMU de 30 kV, equipado com
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sonda de espectroscopia de energia dispersiva de raios X (EDS). As
imagens da superficie foram obtidas em diferentes aumentos utilizando-
se o detector de elétrons secundarios (SE). Foram também realizadas
imagens com o detector de elétrons retroespalhados (BSE) no intuito de
se destacar a presenga de elementos de baixo peso molecular. O objetivo
com as andlises no MEV é identificar a formagdo de fase liquida,
porosidade interna, fratura superficial, avaliar a interface de contato
entre as amostras, se ha a dissociagdo do SiC e formacédo de novas fases.
As anélises realizadas via EDS ndo sdo quantitativas, mas possibilitam
identificar os elementos presentes, auxiliando na observacdo da
formacdo do oOxido de silicio e demais elementos que contaminem as

amostras.

434 Resisténcia a flexao

Os ensaios de resisténcia a flexdo foram realizados em uma
maquina universal de ensaios MTS criterion - modelo 45, no total de 04
amostras por composicdo. O objetivo dos ensaios é para determinar-se a
resisténcia a flexdo de diferentes composicdes de amostras com FeSi45
e SiC, em diferentes temperaturas, estabelecendo-se um valor um
minimo de resisténcia que seja aprovado no teste de queda de uma altura
de um metro. Utilizou-se a norma ASTM B528-16 para ensaios de
flexdo. Para a caracterizagdo dos mecanismos de fratura as amostras

foram analisadas por microscopia eletrdnica de varredura.



112

435 Resistividade elétrica

A resistividade elétrica dos materiais foi medida a partir das
amostras toroidais através de um aparato experimental desenvolvido
pelo Grupo de Concepcdo e Analise de Dispositivos Eletronicos
(GRUCAD-UFSC), como apresentado esquematicamente na Figura 26.
Parte do trabalho de Silva, 2017, envolve a construcdo e avaliacdo desse
aparato e sdo discutidas mais profundamente em seu trabalho.

Figura 26 — llustracao do circuito magnético confeccionados pelo
GRUCAD-UFSC.
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Fonte: Silva, 2017.

O equipamento consistte em um nacleo de material
ferromagnético de alta permeabilidade envolvido por um enrolamento
primario e um enrolamento secundario. Pode-se abrir o circuito
magnético formado pelo nucleo para insercdo do anel toroidal (espira
curto-circuitada), sendo que o tordide € constituido do material a ser
avaliado.
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Uma tenséo vy(t)é aplicada no enrolamento primario para a
excitacdo do circuito magnético, gerando um fluxo magnético no
nicleo. A variacdo temporal do fluxo que atravessa o tordide provoca
uma corrente induzida is(t) no mesmo. A tensdo induzida na amostra é
calculada a partir do valor da tensdo medida vs(t) no enrolamento
secundario, sendo que a tensdo na amostra é dada pela tensdo no
enrolamento secundério dividido pelo nimero de espiras, desprezando-
se a dispersdo de fluxo fora do nicleo magnético de alta permeabilidade.

O procedimento de obtengdo dos valores da resisténcia
elétrica e subsequente calculo da resistividade no material é feito através
de um instrumento virtual programado em LabVIEW.

O objetivo da medicéo da resistividade é para entdo conseguir
estipular uma geometria para a resisténcia elétrica e consequentemente
obter um valor de resisténcia. Para as amostras que ja se tem uma
dimensdo pré-estabelecida serd possivel determinar o valor da

resisténcia a titulo de comparaco entre as diferentes composicdes.

436 Ensaios elétricos

Para elaboracdo dos testes elétricos, foi confeccionada uma
bancada de testes baseada no circuito eletrdnico de controle do chuveiro,
ou seja, uma bancada que simule a operacdo do chuveiro elétrico.

A Figura 27 apresenta o esquema da bancada confeccionada
para os testes. A mesma foi elaborada a partir da placa utilizada no
chuveiro ND da Hydra-Corona. O circuito esti conectado a rede elétrica,
representado no esquema pela rede, podendo ser tanto 110 V como 220

V dependendo da cidade, no caso em Floriandpolis é 220 V. Para
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controle da tensdo aplicada hd um controlador manual que permite
dimensionar o angulo de disparo do Triode for Alternating Current
(TRIAC) implicando na variacdo da tensdo eficaz entregue a resisténcia
variando de 0 a 220 Vrms. Na sequéncia hd um amperimetro de garra
true RMS utilizado para medir-se a corrente e a tensdo do conjunto das
amostras. Com isso é possivel determinar-se a poténcia dissipada pelas

amostras, a partir da seguinte equacao:

Onde,

1 — Corrente do conjunto medida pelo amperimetro de garra.

R — Resisténcia da amostra.

O conjunto de resisténcias é conectado em série, a primeira
resisténcia € um shunt de seguranga para que seja possivel o
acionamento do chuveiro com a amostra do composito. A segunda é a
amostra desenvolvida neste trabalho, conectada ao conjunto com um fio

de cobre de 4 mm2. Por Gltimo ha um disjuntor de segurancga de 20 A.
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Figura 27 — Circuito elétrico da bancada de testes para o chuveiro.
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A Figura 28 é uma imagem da bancada de testes. Pode se

observar que ha duas bacias uma contendo o shunt e a segunda contendo

a amostra. Variando o potencidmetro do chuveiro, é possivel submeter a

amostra a diferentes correntes. No final de 1 minuto de aquecimento é

medida a temperatura da bacia com a amostra. Para comparar a

capacidade de aquecimento dos materiais, foi realizado 0 mesmo ensaio

somente com a resisténcia comercial. Assim foi comparada a variacdo

da temperatura da agua obtida para cada ensaio.
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Figura 28 — Esquema da bancada para os testes elétricos.

Os procedimentos foram todos realizados com 500 ml de agua

nas bacias, o0 tempo de aquecimento para cada ponto foi de 1 minuto e
em seguida medida a temperatura com termopar do tipo “K”. A
mediacdo da variacao de temperatura era realizada comparando um copo
de 4gua a temperatura ambiente - cerca de 20 °C - em relacdo a bacia na

qual a amostra estava imersa.
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5 Resultados e Discussoes - Etapa 1

Neste capitulo serdo apresentados os resultados obtidos com o
estudo da variacdo do tamanho de particula de SiC na matriz ferrosa,
que visou obter conhecimento sobre a influéncia das diversas variaveis:
proporcao entre os pés de SiC e FeSi45, temperatura de sinterizagdo, nas
propriedades mecénicas e elétricas do composito. Com o objetivo de
definir a composi¢do mais indicada para atender aos requisitos de uma
resisténcia elétrica. E importante destacar que todas as imagens
apresentadas do MEV e EDS serdo em BSE para facilitar a visualiza¢éo
em razdo do contraste, j& que nas imagens SE fica dificil a visualiza¢do

da imagem.

5.1 Resisténcia Mecénica a Flexéo

Como ja foi apresentado na metodologia, foram utilizados
dois tamanhos médio de particula de SiC (10 e 40 um) junto com
FeSi45 de 22 um, para avaliar a influéncia do tamanho de particula de
SiC nas propriedades do compdsito. A Tabela 17 apresenta novamente
as composicdes desenvolvidas para essa etapa, a fim de facilitar a

analise.
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Tabela 17 — Po6s utilizados para o desenvolvimento das ligas
compositas com objetivo de avaliar a influéncia do tamanho de

particula de SiC nas propriedades.

Cédigo Tamanho % % FeSi45 (22
da de massa | volume m)
Amostra | particula SiC SiC
SiC

RE-1 10 pm 40% | 52,85% bal.
RE-2 10 pm 50% | 62,70% bal.
RE-3 10 um 60% | 71,61% bal.
RE-4 40 um 40% | 52,85% bal.
RE-5 40 um 50% | 62,70% bal.
RE-6 40 um 60% | 71,61% bal.

Foram preparadas ao todo seis composi¢des, variando o
tamanho de particula do p6 de SiC e os percentuais em massa em 40, 50
e 60%. E também realizada uma avaliacdo do correspondente percentual
em volume para cada uma das composicBes, onde ha um equilibrio
quase igual para o menor percentual até a composicdo em que ha
majoritariamente o carbeto de silicio.

Para apresentar o0s resultados da resisténcia mecanica,
recupera-se a Figura 8, que apresenta 0 modelo conceitual esperado da

resisténcia elétrica. Onde o objetivo € que se tenha uma fase continua de
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po de FeSi45 envolvido por SiC, funcionando como uma resisténcia
blindada, ou seja, um fio metalico semicondutor recoberto por material
ceramico com alta capacidade de transferéncia de calor e resisténcia a

corrosao.

Figura 08 - Modelo microestrutural idealizado da resisténcia elétrica.

ADITIVO Fase Contihua

o —

AN

Aquecimento

Fed5Si
Tratamento
Térmico
; SiC
sic Mistura Injetada SiC envolvido por

Fe45Si

Fonte: Proprio autor.

Todas as composicoes (RE-1 a RE-6) foram sinterizadas em
trés temperaturas: 1180 °C, 1200 °C e 1250 °C. O objetivo dos ensaios

era quantificar o teste de queda que é uma das premissas de resisténcia
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mecénica da resisténcia elétrica. O teste de resisténcia mecénica
proposto € resistir a uma queda da altura de um metro. Através dos
ensaios mecanicos foi possivel definir um valor minimo que é o que
supostamente suporta a esse teste de queda. Sendo esse um primeiro
filtro para selecdo do material, ja que ele exclui algumas composicdes.
A Tabela 18 apresenta os resultados compilados da resisténcia mecanica
para cada uma das amostras em cada uma das temperaturas de

sinterizacdo proposta.

Tabela 18 — Resisténcia mecénica a flexdo para cada uma das
composicoes em 1180 °C, 1200 °C e 1250 °C.

COMPOSIGCOES 1180 °C 1200 °C 1250 °C
RE-1 2,775 N/mm? 3,225 N/mm? 10,267 N/mm?
RE-2 N3o mensurado 2,100 N/mm? 8,35 N/mm?
RE-3 Ndo mensurado Ndo mensurado 4,325 N/mm?
RE-4 10,725 N/mm? 13,100 N/mm? 17,500 N/mm?
RE-5 5,375 N/mm? 8,100 N/mm? 19,025 N/mm?
RE-6 2,925 N/mm? 4,475 N/mm? 16,325 N/mm?

Como primeiro resultado observa-se que a amostra RE-2 para
as temperaturas 1180 °C e 1200 °C e a amostra RE-3 para temperatura
de 1180 °C estavam frageis demais até mesmo para posicionamento no
equipamento e realizacdo do ensaio, portanto, j& foram descartadas. Os
demais resultados serdo discutidos através das Figuras ao longo dos
proximos capitulos que apresentam os resultados para as temperaturas
de sinterizacdo de 1180 °C, 1200 °C e 1250 °C respectivamente.
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Realizados todos os ensaios foi determinado que uma resisténcia de 4
N/mm?2 corresponde a um minimo necessario para passar no teste de
queda, entdo esse serd o valor que determina se a composicdo é
resistente o suficiente, para isso é tracado uma linha no valor de 4
N/mm?2 para classificacdo das amostras. Iniciando a andlise na Figura 29

para temperatura de sinterizacdo de 1180 °C.

511 Temperatura de sinterizagdo de 1180 °C

A Figura 29 apresenta o gréafico da resisténcia mecéanica para
cada uma das composic@es, sinterizadas em 1180 °C. N&o foi possivel
realizar ensaios nas amostras RE-2 e RE-3 pois elas estavam frageis
mesmo apos a sinterizagdo. As amostras RE-1 e RE-6 também néo
foram aprovadas no critério estabelecido de resisténcia a flexdo de 4
N/mm2, mesmo considerando o desvio padrdo as amostras se mostraram
inferiores a esses valores. As amostras RE-4 e RE-5 apresentaram
resisténcia mecanica a flexdo superior ao minimo estabelecido e serdo

avaliadas nos préximos critérios.
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Figura 29 — Resisténcia mecanica a flexdo para temperatura de

sinterizacdo de 1180 °C.
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Para temperatura de sinterizacdo de 1180 °C observa-se que
nenhuma amostra com tamanho de particula de 10 um foi aprovada no
critério de resisténcia mecénica e a amostra com maior teor de SiC com
tamanho de particula de 40 um também ndo passou no teste.

A amostra RE-4 foi avaliada no MEV para avaliar a fratura e
EDS para avaliar a composicdo quimica. A analise da fratura foi
realizada em 5 regides, sendo uma analise em cada uma das bordas e
uma Ultima anélise na regido central. A Figura 30 apresenta a andlise
EDS para identificar os elementos que a constituem e se h& alguma
diferenca significativa. A Figura 31 apresenta uma andalise no MEV
realizada na regido central da amostra.
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Figura 30 — Anélise EDS amostra RE-4 sinterizada a 1180 °C.

A
60,9% Fe
38,2% Si
0,8% Mn B
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N 34,9% Si
4,2%C E
0,8% Mn 87,7%Fe
- c: 6,9% Si
ol F 4,1%C
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- 14,9% C
.‘ 1,0% 0 D
4 \ 38,7%Fe
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10,6% C
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Com o objetivo de analisar a formac&o da fase liquida da fase

metalica foram realizadas andlises via MEV com analise quimica

pontual (EDS) da fratura da amostra. A Figura 31 apresenta esses

resultados da amostra RE-4 sinterizada em 1180 °C. Como destacado ha

a formacao de a principio de duas fases liquidas uma que molha (pontos

B, C, D, E e F) e uma que ndo molha (ponto A). Ndo € observada

diferenca significativa entre o ponto A e os demais. N&o sendo possivel
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confirmar nenhuma informacéo adicional com relagdo a essas duas fases
liquidas aparentemente distintas.

Na Figura 31 identificamos que o conceito microestrutural foi
atingido e ha um excesso na quantidade de FeSi45. Porém, por se tratar
de uma regido de fratura e ndo de uma regido preparada
materiograficamente, ndo se pode afirmar com certeza que 0 conceito
microestrutural foi atingido. Para confirmar se o modelo conceitual
proposto da resisténcia foi obtido é preciso continuar as analises para
avaliar se ocorre 0 aquecimento da agua.

Outro fator a ser considerado com relagdo ao modelo
microestrutural conceitual é a formag&o de fase liquida para aumento da
resisténcia mecénica. A Figura 31 também apresenta a regido central da
fratura. Com essa imagem é possivel observar uma leve formagio de
fase liquida com molhabilidade (em destaque em vermelho), porém,
algumas regides com a formacédo de uma fase liquida sem molhabilidade

(em destaque em azul), identificada pelas gotas com formato esférico.
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Figura 31 — Andlise no MEV da fratura na regido central da
amostra RE-4 sinterizada a 1180 °C, em vermelho fase liquida com

molhabilidade e azul sem.
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5.1.2 Temperatura de sinterizagdo de 1200 °C

A Figura 32 apresenta o grafico da resisténcia mecanica a
flex&@o para cada uma das composigdes sinterizadas em 1200 °C. Nessa
temperatura para a amostra RE-3 ndo foi possivel medir sua resisténcia
mecanica pois a amostra continuava fragil. Como pode ser observado

através da linha vermelha as amostras com tamanho de particula de 10
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um (RE-1 e RE-2) ndo foram aprovadas no limite minimo de resisténcia
mecanica. JA para as amostras com tamanho de particula de 40 um,
todas foram aprovadas, com ressalvas para amostra RE-6 que
considerando o desvio padrdo minimo ela estaria reprovada, ainda assim

ela ndo foi descartada.

Figura 32 — Resisténcia mecanica a flexao para temperatura de

sinterizacao de 1200 °C.

13,100
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Amostras

As amostras RE-4, com maior resisténcia a flexdo e RE-2,
com menor resisténcia a flexdo, foram levadas no MEV para avaliacdo
da fratura. A amostra RE-2 apresenta 50% em massa de SiC com
tamanho de particula de 10 um. A amostra RE-4 apresenta 40% em
massa de SiC com tamanho de particula de 40 pm.

A analise da fratura da amostra RE-2 (Figura 33) apresenta

“ilhas” com alta concentracdo de FeSi45 (regifes em vermelho na
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imagem). Sabe-se que a regido da fratura é a regido que a amostra falha
devido a menor resisténcia, portanto, entende-se que o objetivo da
utilizacdo de FeSi45 para formacdo de fase continua ao longo de toda a
amostra para aumentar a resisténcia mecanica, nao foi atingido.

Outra observacgdo interessante com relacdo a amostra RE-2 e
as demais nessa temperatura de sinterizagdo é uma migracdo do material
metalico para a superficie. Podendo ser originada pela falta de
molhabilidade entre essa fase formada com o SiC, ou também influéncia
da utilizagdo do plasma no processo de sinterizacdo. Esse processo de
migragdo do FeSi45 fica mais evidente para temperaturas maiores,
porém, com a temperatura de sinterizagdo de 1200 °C ja é possivel
observar um inicio da migracdo. Na Figura 34, que ¢ uma analise na

regido proxima a borda da amostra.
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Figura 33 — Andlise no MEV da fratura na regido central da
amostra RE-2 sinterizada a 1200 °C, com as ilhas destacadas em

vermelho.
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Figura 34 — Andlise no MEV da fratura na regido da borda da

amostra RE-2 sinterizada a 1200 °C.
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A Figura 35 apresenta a fratura da amostra RE-4. Para essa
amostra fica ainda mais evidente a formacdo de fase continua metalica
com a presenca de fase liquida ao longo de todo o compdsito, razéo pela
qual essa amostra possui uma maior resisténcia mecanica. Isso tambhém
é em decorréncia da quantidade de FeSi45 que é de 60% em massa € 0
uso do tamanho de particula do SiC maior, fato que gera menor area
superficial e maior continuidade da matriz metéalica. Também é possivel

observar a maior formacdo de fase liquida e a formacdo de uma fase
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liquida sem molhabilidade, novamente com o aspecto de esferas. A
Figura 36 fica ainda mais evidente a formagdo dessas duas fases
liquidas.
Figura 35 — Anélise no MEV da fratura na regido central da
amostra RE-4 sinterizada a 1200 °C, em vermelho a fase com

molhabilidade e azul a fase sem.
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Figura 36 — Andlise no MEV da fratura na regido central da
amostra RE-4 sinterizada a 1200 °C, em vermelho a fase com

molhabilidade e azul sem.
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Continuando a investigacao sobre a formacao da fase liquida
foi realizada analise pontual (EDS) da fratura da amostra RE-4. A
Figura 37 e Figura 38 apresentam esses resultados. A Figura 37
apresenta um aspecto de melhor molhabilidade da fase liquida formada.
Nas duas andlises hd uma oscilacdo na quantidade de Silicio. Na Figura
37 foi observada a presenca de oxigénio, 0 que ndo ocorre para Figura
38. Confirmada a presenca do oxigénio é possivel levantar uma hipdtese
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com relacéo a falta de molhabilidade ser causada pela presenca do 6xido
de silicio, pois mesmo no p6 de SiC ja é possivel que tenha o 6xido e
ndo é possivel garantir que ndo ocorra a formacao durante o processo de

sinterizacdo.
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Figura 37 — Anélise EDS amostra RE-4 sinterizada a 1200 °C.
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Figura 38 — Andlise EDS amostra RE-4 sinterizada a 1200 °C.
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5.1.3 Temperatura de sinterizagdo de 1250 °C

A Figura 39 apresenta o grafico da resisténcia mecéanica a
flexdo das amostras sinterizadas na temperatura de 1250 °C. Para essa
temperatura de sinterizacdo todas as amostras passaram no critério de
resisténcia a flexdo. Apenas a amostra RE-3 ficou préximo do limite
minimo, mas ainda assim se mostrou acima do valor mesmo
considerando o desvio padrdo minimo. Um importante detalhe a ser
levado em conta é que para essas amostras houve uma migracdo do
FeSi45 para superficie, formando uma fase continua o que resultou

nesse aumento na resisténcia mecanica para todas as composicoes.

Figura 39 — Resisténcia mecanica a flexdo para temperatura de
sinterizacdo de 1250 °C.
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Como mencionado para temperatura de sinterizacdo de 1250

°C todas as amostras foram consideradas aprovadas no teste de
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resisténcia mecénica. A razdo desse fato acredita-se ser em razdo da
sinterizacdo das amostras. Esse fendmeno é apresentado nas Figuras 40
e 41 para a amostra RE-3 e Figuras 42 e 43 para a amostra RE-4. A
amostra RE-3 possui 60% em massa de SiC com tamanho de particula
de 10 um. A amostra RE-4 possui 40% em massa de SiC com tamanho
de 40 pum.

A Figura 40 apresenta a vista da borda da amostra RE-3.
Percebe-se uma maior concentracdo de FeSi45 no extremo da amostra e
uma caréncia de material no centro. Esse fendmeno conferiu maior
resisténcia mecénica para amostra, mas prejudicou o conceito

microestrutural proposto. A Figura 41 apresenta a mesma borda.
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Figura 40 — Andlise no MEV da fratura na regido da borda da

amostra RE-3 sinterizada a 1250 °C.
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Figura 41 — Andlise no MEV da fratura na regido da borda da
amostra RE-3 sinterizada a 1250 °C.
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Com o objetivo de analisar a formacéo da fase liquida da fase
metalica foram realizadas analises via MEV com andlise quimica
pontual (EDS) da superficie da amostra com essa concentracdo de metal
na superficie. A Figura 42 apresenta esses resultados da amostra RE-3
sinterizada em 1250 °C. Os pontos A e B sdo internos no material e os
demais pontos (C, D, E e F) foram realizados na superficie da amostra,
que apresenta uma heterogeneidade tendo um volume préximo a
superficie uma propor¢do maior de fase metalica. Na regido interna a
presencga de carbono é até menor se comparado com outros pontos da
superficie, porém, se tem conhecimento que a captacdo dos elementos
ndo é superficial e adentra a amostra por isso ha regides com maior
guantidade de carbono. Com excecdo do ponto C que apresentou

somente Fe e Si os demais pontos apresentaram majoritariamente Fe,
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com Si e um baixo percentual de C — sabe-se que a quantificacdo de

elementos leves via EDS nao é preciso, caso do C.
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Figura 42 — Analise EDS na superficie da amostra RE-3 sinterizada
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A Figura 43 apresenta a amostra RE-4 com 40% de SiC e
tamanho de particula de 40 um. Para essa composicao fica ainda mais
evidente esse processo de migracdo do material metalico para superficie,
conferindo uma maior resisténcia mecanica para 0 material, porém,

perdendo a caracteristica microestrutural desejada.

Figura 43 — Anélise no MEV da fratura na regiao da borda da
amostra RE-4 sinterizada a 1250 °C.
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As amostras aprovadas no ensaio mecénico - aquelas que

suportam a queda da altura de 1 metro - que foi quantificado como o
minimo sendo 4 N/mm? sdo apresentadas na Tabela 19:



142

Tabela 19 — Composi¢des aprovadas no ensaio mecanico.

1180 °C 1200 °C 1250 °C

RE-4 e RE-5 | RE-4, RE-5e RE-6 | Todas as amostras

Para temperatura de 1180 °C somente as amostras com
tamanho de particula de SiC com 40 um e no maximo 50% em massa de
SiC que foram aprovadas no teste. Ao elevar a temperatura de
sinterizacdo para 1200 °C, j& foi possivel atingir valores maiores de
resisténcia mecénica e com isso a amostra com 60% em massa de SiC
foi também aprovada no teste. As amostras com tamanho de particula de
10 um s6 foram aprovadas no teste na temperatura de sinterizacdo de
1250 °C. Como mencionado, para essa temperatura de sinterizacdo
ocorreu um fendmeno de migragdo do material metélico para superficie
da amostra, o que conferiu uma maior resisténcia mecénica devido o
maior contato metal com metal na superficie.

Para todas as amostras a resisténcia mecénica reduz com o
aumento do percentual de SiC e os valores sdo menores para o SiC com
menor tamanho de particula. Fato esse também previsto em funcdo da
maior quantidade de particulas de SiC e menor continuidade da matriz
metalica por ter particulas maiores que a do SiC. A Unica excegao € para
0 SiC com tamanho de particula maior em 1250 °C. A resisténcia pode
ser considerada praticamente a mesma para todos 0s percentuais
(levando em conta o desvio padrdo) em razdo da migracdo da fase

metalica para a superficie, aumentando assim a resisténcia mecanica.
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O préximo passo é avaliar as caracteristicas elétricas dos
materiais (resistividade e testes elétricos) para definir qual composicao

melhor atende aos requisitos do projeto como um todo.

5.2  Resistividade

Como apresentado em materiais e métodos a resistividade
elétrica dos compdsitos foi medida em parceria com o laboratério
GRUCAD, utilizando o aparato experimental desenvolvido por eles. A
resistividade elétrica €& propriedade intrinseca do material,
imprescindivel para determinar a resisténcia, a partir do comprimento e
secdo da area transversal.

A resisténcia elétrica comercial utilizada atualmente possui
valor de resistividade de 1,35 pQm, razdo pela qual a resisténcia é um
fio para garantir o valor da resisténcia de 6,29 Q, conferindo assim a
poténcia necessdria para 0 aquecimento da agua na temperatura
adequada.

Dessa forma foi medida a resistividade para todas as
composicdes, mesmo aquelas que ndo passaram critério de resisténcia
mecanica para conhecer mais profundamente o composito estudado, ja
que essa € uma propriedade fundamental no desenvolvimento do
produto.

A Tabela 20 apresenta o valor de resistividade medido para 0s
compositos sinterizados nas trés temperaturas de sinterizacdo propostas
(1180 °C, 1200 ° e 1250 °C). Assim como nos ensaios mecanicos as
amostras RE-4 para as temperaturas de sinterizacdo de 1180 °C e 1200

°C e RE-5 para temperatura de sinterizacdo de 1180 °C ficaram frageis
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demais para medicao da resistividade. Para temperatura de sinterizacdo

de 1200 °C somente a amostra RE-3 que foi possivel medir a

resistividade. Para temperatura de sinterizagdo de 1250 °C somente para

as amostras RE-3 e RE-4 que foi possivel realizar a medicao.

As demais amostras que constam “sem resultado” é em razéo

das restricbes de operacdo do equipamento que ndo possibilitou a

medicdo da resistividade dos compdsitos, pois a corrente era muito

baixa, 0 que impossibilitava inferir um valor de resistividade. Para

realizacdo da medicdo dessas amostras, € preciso uma adaptacdo do

aparato e um estudo mais profundo a fim de fornecer valores mais

confiaveis de resistividade.

Tabela 20 — Resistividade das amostras para temperatura de
sinterizacdo de 1180 °C, 1200 °C e 1250 °C.

COMPOSICAO 1180 °C 1200 °C 1250 °C
RE-1 48,47 pQm Sem resultado | Sem resultado
RE-2 62,58 uQm | Semresultado | Sem resultado
RE-3 85,19 uQm | 131,26 puQm | 108,80 uQm
RE-4 Fragil Fragil 144,88 uQm
RE-5 Fragil Semresultado | Sem resultado
RE-6 162,30 pnQm | Semresultado | Sem resultado

Os resultados da resistividade obtidos variam de 48,47 pQm

até 162,30 uQm, valores com 1 a 2 ordens de grandeza se comparado ao

material utilizado hoje (Resisténcia Comercial - 1,35 uQm). O que

possibilita uma alteracdo na geometria e ndo mais utilizar um fio, quanto
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maior esse valor de resistividade, maiores as possibilidades com a
geometria.

Sem a obtencdo de todos os resultados é dificil chegar a uma
conclusdo com relacdo a resistividade do material, temperatura de
sinterizacdo, tamanho de particula e composic¢do. Porém, o resultado que
se esperava - aumentar consideravelmente o valor da resistividade, a fim
de ser possivel trabalhar uma geometria nova para a resisténcia - foi
obtido.

Realizando uma analise para temperatura de 1180 °C
(Amostras RE-1, RE-2 e RE-3) é possivel concluir que quanto maior o
teor de SiC maior a resistividade, para o pé com 10 um. Para essa
mesma temperatura comparando agora o tamanho de particula, mas com
0 mesmo teor (amostras RE-3 e RE-6), € possivel concluir que quanto
maior o tamanho de particula maior a resistividade. Esses resultados
abrem possibilidade para confecgdo de diferentes produtos a partir de
diferentes composicdes.

Para validar esses resultados obtidos da resistividade serdo
realizados os testes elétricos com 0s materiais. Assim serd possivel
concluir qual o material mais adequado para servir como resisténcia
elétrica, considerando também os valores obtidos na resisténcia
mecanica. Através dos testes elétricos serd possivel minimizar o0s
valores néo obtidos da resistividade dos compositos, ja que sera possivel

determinar se 0 material atende aos requisitos de aquecimento da &gua.

5.3  Testes elétricos
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Para realizacdo dos ensaios elétricos foi necessario primeiro
investigar o comportamento da resisténcia comercial, utilizada hoje,
para conseguir valores de aquecimento que possibilite a comparacédo
com os resultados dos compdsitos pesquisados.

Através da bancada de testes desenvolvida, foi possivel
acoplar todas as amostras e gerar os resultados. Variando o
potencidmetro do chuveiro, é possivel submeter as amostras a diferentes
correntes, as quais correspondem a diferentes poténcias dissipadas pelas
amostras. Para determinar a temperatura, as amostras sdo imersas em
volumes de &gua estaticos e medido a temperatura antes e ap6s a
aplicagdo da corrente.

Para resisténcia comercial chegou-se no grafico apresentado
na Figura 44, que é o gréafico base para comparagdo dos resultados. Nele
¢ apresentada a variacdo da temperatura da agua com relacdo a
temperatura ambiente para diferentes valores de poténcia. Entdo se sabe
gue para a agua variar aproximadamente 30 °C é preciso aplicar uma

poténcia de aproximadamente 1000 W, durante 1 minuto.
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Figura 44 — Curva de aquecimento da resisténcia comercial.
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As amostras produzidas nesta etapa do projeto sdo pequenas e,
portanto, apresenta um valor de resisténcia baixo, 0 que ndo permite um
valor alto de dissipacdo de poténcia com a corrente da bancada. Para
equiparar a poténcia dissipada pela resisténcia comercial e as amostras,

a resisténcia comercial foi cortada para que a resisténcia fosse de
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aproximadamente de 3 Q. Submeteu-Se entdo essa amostra a0s mesmos
ensaios s6 que para valores de poténcia menores. Desse ensaio foi
possivel obter os valores para o inicio da curva de aquecimento, para
baixos valores de poténcia.

Sabendo o comportamento da resisténcia comercial para a
faixa de poténcia que a amostras produzidas suportam, foram realizados
0S Mesmos ensaios com essas amostras para comparacdo. A Tabela 21
apresenta  um resumo dos resultados obtidos, classificando
qualitativamente as amostras entre condutoras (ndo aquecem a agua),

bom aquecimento e étimo aquecimento.

Tabela 21 — Classificacdo das amostras em rela¢do ao aquecimento

da agua.

AMOSTRA 1180 °C 1200 °C 1250 °C
RE-1 Condutora Condutora Condutora
RE-2 Bom Bom aquecimento Condutora

aquecimento
RE-3 Fragil Otimo Condutora

aquecimento

RE-4 Fragil Fragil Condutora

RE-5 Fragil Bom aquecimento Bom

aguecimento

RE-6 Fragil Fragil Condutora
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Para realizacdo dos ensaios elétricos é preciso fixar as
amostras no suporte o que por muitas vezes fratura as amostras frageis,
portanto, as amostras RE-3, 4, 5 e 6 ndo foram medidas para a
temperatura de 1180 °C, para a temperatura de 1200 °C as amostras RE-
4 e 5 ndo foram submetidas aos testes, pois estavam frageis.

As amostras sinterizadas em 1250 °C por estarem
“metalizadas” apresentaram um comportamento de um material
condutor, ou seja, ndo dissipam calor. Com excec¢do da amostra RE-5,
todas apresentaram comportamento semelhante a Figura 45, que
apresenta a variacdo da temperatura em °C para determinada poténcia

em W aplicada.
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Figura 45 — Variacado da temperatura da 4gua com a poténcia para

amostras condutoras (RE-1).
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A partir desses valores de poténcia medidos para amostra RE-
1 foram comparados os valores de aguecimento para resisténcia
comercial. A Figura 46 apresenta o comparativo entre a amostra RE-1 e
a resisténcia comercial para os mesmos valores de poténcia aplicados.
Chegando-se a conclusdo de que a liga comercial é superior para essa

faixa de poténcia aplicada.
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Figura 46 — Comparativo entre a varia¢éo de temperatura entre a
amostra RE-1 (1180 °C) e Comercial.
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Para todos os valores de poténcia aplicado nessa amostra RE-
1 ndo ha uma variacdo na temperatura da agua superior 1 °C,
independente da poténcia aplicada. Com isso chegou-se a conclusédo de
que a liga comercial é superior no aquecimento da agua se comparada
com as amostras classificadas como condutoras. H4& no maximo um
empate no aquecimento para as amostras RE-1 para as temperaturas de
1180 °C e 1200 °C.

Entre as amostras com bom aquecimento e 6timo
aquecimento se destacou a amostra RE-6 sinterizada em 1200 °C. A
Figura 47 apresenta o grafico de aquecimento para 04 valores de

poténcia aplicados.
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Figura 47 — Variacao da temperatura da agua com a poténcia para
amostras condutoras (RE-6).
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A partir desses 04 pontos gerados foi realizado o comparativo
com a resisténcia comercial, chegando a valores superiores aos obtidos
pela resisténcia utilizada hoje. A Figura 48 apresenta esses resultados

comparativos.
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Figura 48 — Comparativo entre a variagdo de temperatura entre a
amostra RE-6 (1200 °C) e Comercial.
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Para o intervalo de poténcia 0-200 W a amostra RE-6 se

mostrou superior até o valor de 152,7 W, a medida de poténcia de 237

W elas empatam na variacdo da temperatura.

Com isso chega-se aos seguintes resultados com relacdo as

amostras (Tabela 22), levando em consideracao a resisténcia mecanica,

resistividade e testes elétricos:

Tabela 22 — Compilagédo dos resultados da Resisténcia Mecénica,

Resistividade e Testes elétricos.

AMOSTRA RESISTENCIA | RESISTIVIDADE TESTES
MECANICA ELETRICOS
RE-2 - 1180 °C Aprovada 62,58 uQm Bom aquecimento
RE-2 - 1200 °C Aprovada Sem resultado Bom aquecimento
RE-5 - 1200 °C Reprovada Sem resultado Bom aquecimento
RE-5 - 1250 °C Aprovada Sem resultado Bom aquecimento
RE-6 - 1200 °C Aprovada Sem resultado Otimo

aguecimento

Portanto, com base nos resultados obtidos conclui-se que a

amostra RE-6 sinterizada em 1200 °C é a que apresenta os melhores

resultados e é possivelmente uma amostra para substituir a resisténcia

comercial hoje utilizada. Essa amostra apresenta um tamanho de

particula de 40 um e 60% de SiC em sua composi¢ao.
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Ainda assim existem outras trés possibilidades que também
atendem aos requisitos propostos: RE-2 (1180 °C e 1200 °C) e RE-5
(1250 °C). A amostra RE-5 (1200 °C) ndo atende ao critério da
resisténcia mecénica.

Obtidos esses resultados a amostra RE-6 ira para a fase 2 de
desenvolvimento do protétipo.
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6 Resultados - Etapa 2

Nessa etapa do trabalho serd apresentado sobre a injecdo do
protétipo da resisténcia elétrica, com a composicao definida na etapa 1,
que é da amostra RE-6 com 60% SiC 40 um e 40% FeSi45. Os
resultados serdo limitados até a injecdo em razdo de que os testes de
desempenho ainda estdo em andamento, bem como a anélise de custos
para fabricacdo em larga escala.

A utilizagdo da rota via compactacdo das amostras, foi uma
decisdo estratégica para dar agilidade no desenvolvimento do projeto.
Uma vez que a rota por compactacdo leva em torno de 3 dias para se
produzir um lote de amostras, enquanto que a por inje¢do leva em torno
de 7 dias. Por se tratar da mesma matéria prima, em termos de tamanho
de particula, os resultados tendem a serem muito préximos na injegao.

Como apresentado na metodologia e na revisao bibliogréafica,
a determinacdo do percentual do sistema ligante ndo é uma tarefa
simples e ndo foi trivial. E imprescindivel que a quantidade de ligante
seja suficiente para que ocorra a injecdo por completa do molde e que
n&do seja excessiva para que nao ocasione problemas nas etapas seguintes
de extragdo e sinterizagéo.

Para a otimizagdo do percentual do sistema ligante, foi
baseado no estudo de Edirisinghe e Evans (1986). Com isso a primeira
tentativa foi com 50% em volume de sistema ligante com 50% em
massa de p6. Com isso foi observado problemas nas etapas de extragéo
quimica, térmica e sinterizagdo, uma vez que o sistema ligante ndo foi

removido por completo, ocasionando fraturas nos prototipos e
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prejudicando o processo de sinterizagdo. As fraturas sdo semelhantes as
apresentadas na Figura 14.

Com 0 ndo sucesso com esse percentual, foi tomada a decisao
de ir a direcdo contraria, para definir uma quantidade minima de sistema
ligante minimizando ao maximo os problemas apresentados com 50%
em volume de sistema ligante e 50% em volume de pd. Dessa forma se
iniciou no valor de 35% em volume de sistema ligante, a partir desse
valor foi incrementada gradativamente (2,5% em volume) a quantidade
de material na seguinte sequéncia: 35%, 37,5%, 40% e 42,5%. Até que
com 42,5% foi possivel injetar por completo o protétipo da resisténcia
elétrica. Os problemas encontrados com as demais etapas foram
apresentados na metodologia, mas sdo em razdo de ndo conseguir nem
misturar o material (com o menor percentual) até a indisponibilidade da
injetora pelas diversas tentativas de injetar o material e acabar
danificando o bico injetor, ja que o SiC é um material bastante abrasivo
e também pelo baixo percentual de sistema ligante.

Figura 49 apresenta o prot6tipo da resisténcia elétrica injetado
por completo. A Tabela 23 apresenta a quantidade do sistema ligante
para o sucesso na injecdo com 42,5% em volume de sistema ligante.

Tabela 23 — Quantidade dos materiais do feedstock.

Anti-
Pé de P6 de PP Parafina | EVA | Amida | Oxidan
Material SiC FeSi45 Graxa te
Gramas 260 140 29,41 24,84 11,39 3,10 0,17
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Figura 49 — Protétipo da resisténcia elétrica injetado.
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7 Sintese dos resultados e conclusdo

O presente trabalho teve como objetivo central o
desenvolvimento de materiais compdsitos para aplicacdo em resisténcia
elétrica para chuveiros, com baixo custo de fabricacdo, atendendo as
premissas de funcionamento, operacdo e que aumente a vida Util da
resisténcia significativamente. Atualmente muito dos chuveiros elétricos
falham devido a corrosdo da resisténcia elétrica, que ocasiona a reducao
da secdo transversal e levam a falha da resisténcia na condugdo da
corrente elétrica. O material utilizado hoje néo é propicio para utilizacdo
em contato com a agua e restringe o design do chuveiro. O fornecedor
da resisténcia é a empresa Kanthal, sendo a Kanthal D o material mais
utilizado.

Ao realizar um estudo por patentes de maneira periodica foi
possivel constatar que a utilizacdo da resisténcia elétrica com Carbeto de
Silicio é provida de novidade. Com o estudo realizado foi possivel
validar a utilizacdo do material como resisténcia elétrica, inclusive para
aquecimento em contato com a agua, mas ndo apareceram resultados
que impedissem a pesquisa.

Na sequéncia foram validados os processos de fabricacdo para
producdo em larga escala e que atendesse as possiveis geometrias
complexas que o chuveiro pode possuir. O processo de fabricacdo
selecionado foi 0 PIM que possui menor custo fabricacdo para produtos
em larga escala, atendendo assim aos requisitos de fabricacéo.

Foi realizada uma revisdo profunda sobre os materiais
propostos: SiC e FeSi45. Foi possivel observar que na teoria oS

materiais apresentam as propriedades fundamentais para operacdo do
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chuveiro elétrico, sendo elas: resisténcia & corroséo, transferéncia de
calor, excelentes propriedades elétricas e aplicacdo como materiais em
processos semelhantes. A utilizagdo de materiais compdsitos se mostra
como uma tendéncia para o futuro, para facilitar a fabricacdo e
desenvolver novos materiais que garantam as principais propriedades
desejadas.

Para o desenvolvimento do produto foi seguida a metodologia
TRL, aliada ao know-how do LabMat no desenvolvimento de pesquisa.
De forma que foi proposto um modelo microestrutural teérico que
serviu como objetivo no desenvolvimento. Entdo foram utilizados
conceitos termodindmicos e de formagéo de fase liquida na sinterizagao.

Com base nos resultados obtidos no presente trabalho, pode-se
concluir que:

1) A pesquisa cumpriu os requisitos da metodologia e de
pesquisa em fase laboratorial, validando conceitos com a
revisdo  bibliografica, producdo de  amostras,
caracterizacdo, fabricacdo de protétipos e validacdo das
fungdes criticas em ambiente relevante, testes de bancada
e a definicdo do material para testes em escala real e

testes de vida util;

2) Com relacdo as propriedades dos materiais foi possivel
quantificar uma premissa da resisténcia elétrica que é
referente a resisténcia mecéanica. Foi passado que a
resisténcia elétrica demanda passar em um teste de queda

de um metro de altura. Para isso foram realizados ensaios
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3)

4)

mecanicos, chegando a um valor de 4 N/mm2 como uma
resisténcia a flexdo que suporta esse teste de queda de um
metro. Ainda sobre a resisténcia mecénica dos materiais
foi possivel concluir:

- Quanto maior o tamanho de particula de SiC maior a
resisténcia a flexdo;

- Quanto maior a quantidade de FeSi45 mais resistente o
material serd;

- Quanto maior a temperatura de sinterizagdo maior a

resisténcia a flexdo.

Sobre as propriedades elétricas foi realizada a medicao da
resistividade do material. A resisténcia elétrica comercial
apresenta atualmente resistividade na ordem 1,35 pQm.
Com os materiais desenvolvidos no presente trabalho foi
possivel obter composicBes com um valor de resistividade
100 vezes maior. O que possibilita o desenvolvimento de
novas geometrias. Nao sendo mais obrigatoria a utilizacdo
de fios. Essas novas geometrias influenciam também o
design dos chuveiros, trazendo a oportunidade no
desenvolvimento de novos conceitos para 0s chuveiros

elétricos.

Para validar os materiais desenvolvidos foram realizados
testes de bancada com o0s materiais, simulando o
funcionamento do chuveiro elétrico. Os resultados com os

materiais sdo0 muito promissores, sendo necessario um
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estudo mais profundo para validagdo, com a utilizagéo de
protétipos em escala real. Sobre os testes elétricos foi

possivel concluir;

- Quanto maior o tamanho de particula de SiC melhor foi
0 aguecimento;

- Quanto maior a quantidade de FeSi45 mais condutora a
amostra se mostrava;

- Quanto maior a temperatura de sinterizagdo mais

condutora a amostra se comportava,;

Com todos os ensaios realizados a amostra que melhor se
comportou de maneira geral foi a composicdo com 60% de SiC com
tamanho de particula de 40 um, junto com 40% de FeSi45, com
tamanho de particula de 22 pum, sinterizadas em 1200 °C por 1 hora. Os
resultados obtidos se mostram muito promissores e acredita-se que com
a continuidade da pesquisa sera possivel revolucionar o mercado de

maneira disruptiva, com uma inovacdo jamais observada no setor.

8 Sugestdes para trabalhos futuros

Para continuidade deste trabalho s@o sugeridos os seguintes

itens para pesquisa:

- Concluir a etapa de extracdo quimica, extracao térmica

e sinterizacdo dos prototipos da resisténcia;
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Andlise microestrutural das amostras injetadas para

comparar com as amostras compactadas;

Avaliar a retracdo das amostras injetadas;

Avaliar a resisténcia mecéanica a fim de comparar as

amostras injetadas com as compactadas;

Ensaios elétricos com os protétipos da resisténcia

elétrica;

Investigar a causa da migragdo do FeSi45 com o
aquecimento. Podendo ser iniciada através da
sinterizacdo das amostras em forno a vacuo, sem a

presenca de plasma;

Otimizar a temperatura de sinterizacdo entre 1200 °C e
1250 °C;

Avaliar a influéncia do tempo de sinterizacéo diferente
de 1 hora;

Medicdo da resistividade do material injetado e

materiais compactados;

Sinteriza¢do do SiC puro acima de 1700 °C;
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Utilizacdo de outro metal com o SiC, por exemplo,

Aluminio;

Continuacdo da pesquisa, seguindo os niveis TRL e

desenvolvimento até a comercializacdo do produto.
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