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ESTUDO DO PROCESSAMENTO, COMPORTAMENTO MECANICO E DA
MICROESTRUTURA DE COMPOSITOS CERAMICOS UTILIZADOS
COMO VEDACAO DE BOMBAS PARA TRANSPORTE DE FLUIDOS. -
RESULTADOS PRELIMINARES

Abstract

The mechanical seals linkages are the main elements of a mechanical seal. These components
are used in oil industry to minimize or eliminate leakage in centrifugal pumps. The use of silicon
carbide (SiC) has allowed an increase on the useful life and the reliability of the fence and, thereby, a
prevention of leakage of chemicals products to nature.

The final objective of this work is to study the processing conditions, as well as the mechanical
behavior and microstructure of processed material to establish a condition to optimize the properties
and performance of ceramics. For this, the following processing parameters will be checked:
composition and compact pressure of the green body, sintering temperature and level of vacuum.
Another issue to be studied is the reproducibility of the process, because it also aims to achieve a
condition of processing that can be reproduced on industrial scale. Note that, currently, the whole
(100%) silicon carbide mechanical seals used in Brazil are imported, whose annual value is around
US$ 80 MM. Considering this fact, this work aims, beyond the objectives listed above, to consolidate
the knowledge and control of the process for this technology and transfer it to industry, allowing
components of silicon carbide to be produced nationally.

Introducao

As sedes de selos mecanicos sdo utilizadas para sustentacdo de selos que minimizam ou
eliminam vazamentos em bombas centrifugas. A capacidade do conjunto sede/selo alcangar o objetivo
de desempenho depende de uma variedade de fatores envolvendo o projeto de equipamentos,
condi¢des de operacdo e sistema de suporte. Incluindo nesta lista a selecdo do material de construgio
do conjunto [1].

O selo mecanico é usado para selar a interface entre um eixo em rotagdo e uma carcaga
estaciondria. Isto € comumente observado em bombas centrifugas. Os selos mecanicos alcangaram
sucesso ao longo dos anos devido a habilidade de minimizar ou eliminar vazamentos de fluidos para o
meio ambiente ou atmosfera. Isto resultou em aumento na confiabilidade das vedagdes, reducdo de
emissdo e seguranca pessoal e ambiental.

Apesar de parecer enganosamente simples o propdsito dos selos (estanqueidade), o projeto dos
componentes dos selos € um significante desafio de engenharia. Para minimizar vazamentos a
interface selante estaciondria e em rotacdo € normalmente separada com um filme muito fino, da
ordem de meio micrometro. Como a face do selo, e da sede do selo operam juntas, existe um nivel de
contato que resulta em desgaste e geracdo de calor. No balanceamento dos requerimentos de
estanqueidade e baixo desgaste, a selecio de materiais torna-se importante. Isto ndo € s6
imprescindivel para as faces dos selos, mas para todos os componentes do selo que contribuem para

sua habilidade de manter um filme fino de fluido aceitavel [1].

Em situagdes onde o filme de fluido estd ausente ou se rompe, as propriedades tribolégicas do
material sd0 as responsdveis por evitar vazamentos e garantir a seguranca do equipamento. As
propriedades do carbeto de silicio (SiC), tais quais, resisténcia a corrosdo, resisténcia ao desgaste e
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estabilidade térmica e dimensional sdo a base do sucesso da aplicacdo deste material em selos e sede
de selos mecanicos.

Este trabalho tem por objetivo estudar o processamento do carbeto de silicio com o intuito de
aprimorar a técnica para a fabricagdo de sedes de selos. Existem intimeras rotas de processamento do
SiC. A rota a ser estudada serd a sinterizagdo por reagdo, esta técnica € conhecida na literatura
internacional como, “reaction-bonded” e o material resultante como “reaction-bonded silicon carbide”
(RBSiC).

A técnica de processamento do RBSiC consiste em promover um processo de densifica¢do do
ceramico através da reagdo entre silicio e carbono. Este processo envolve a infiltracdo, por
capilaridade, de silicio fundido em um compactado poroso denominado corpo-verde composto por
carbeto de silicio e carbono. Esta técnica apresenta vantagens particulares em relacdo as demais em
termos de producdo e custo, uma vez que neste processo o cerdmico pode ser produzido em
temperaturas relativamente baixas (1400 — 1600 °C) e em menor tempo, além disto deve-se considerar
que o componente sinterizado apresenta baixissima ou nenhuma retragdo volumétrica permitindo a
fabricacdo em seu formato final [2], isto ndo ocorre nas técnicas tradicionais.

As propriedades da pré-forma porosa, tais como, volume de poro, tamanho da particula de
carbono, presenca de volateis na matéria-prima precursora aliadas ao processo de infiltracio de silicio
e a reacdo quimica para formar SiC sdo fatores criticos e iram determinam a microestrutura final do
material [3,4], e portanto suas propriedades.

Apesar das vantagens apresentadas, obter um material de alta qualidade ndo é uma questio
facil. Existem fatores relevantes que determinam o sucesso, ou ndo, do processamento, como por
exemplo, a presenca de voldteis e efeitos de variagdo volumétrica e choque térmico causados pelo
processo reativo podem resultar em infiltracdo incompleta e danos ao material. Isto poderd ser
observado nos resultados apresentados.

Metodologia

Foram utilizados corpos-verdes composto por 70% (p.m.) de SiC e 30% (p.m.) de coque de
petréleo , 2% (p.m.) de resina foi adicionado sobre a massa total de SiC e coque. O objetivo da adigdo
da resina foi incrementar a resisténcia a verde, pois estes corpos sdo bastante frageis. Além disso, a
resina contribui com uma adi¢do de carbono quando € pirolisada. A preparagdo do corpo-verde
compreendeu a homogeneizagao da mistura de pds, secagem, desaglomeracdo e a prensagem.

A homogeneizacdo da mistura de p6s foi realizada em meio liquido e utilizou-se alcool-
isopropilico. A opgdo pelo dlcool se deve a dois motivos: o coque ndo dispersa bem em 4gua e a resina
utilizada nao € soliivel em dgua. O processo de homogeneizagdo durou 24 h e foi feito e um moinho
de bolas.

Apés a e etapa de homogeneizacdo foi feita a secagem da mistura. A secagem ocorreu com
agitacdo para garantir melhor homogeneidade, evitando que houvesse uma sedimentacdo diferencia
dos pos.

Apds a mistura estar completamente seca, fez-se a desaglomeracdo dos p6s que foram entio
peneirados em uma peneira com abertura ABNT 60.

A conformagdo dos corpos-verdes se deu através de prensagem uniaxial, e foram utilizados
moldes em formato de placa e cilindro.
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No processo de sinterizagdo (infiltragdo) o corpo-verde foi aquecido juntamente com o silicio.
O processo se deu em vacuo (1200 a 1800 mTorr) a uma temperatura de 1550°C durante 30 minutos.

Para se verificar a presenca de material volétil no coque utilizado foram adotados dois
procedimentos. Primeiro, foi feito uma andlise de perda de massa, segundo a norma ASTM D 3175-
93. Nesta andlise o teor de volétil foi determinado pela perda de massa do material causada por
aquecimento a 950°C em auséncia de ar. O segundo procedimento adotado foi submeter uma
determinada quantidade de coque (neste caso 200g.) ao mesmo ciclo de aquecimento adotado no
processo de sinterizagdo e verificar a variacdo de pressdo da cdmara do forno. Para efeito de

comparacio o mesmo procedimento foi adotado com o forno vazio.

Resultados e Discussao

A andlise de perda de massa a 950°C resultou em um teor de material volatil de 0,635% em
massa, contudo, foi observado que em temperaturas mais elevadas o desprendimento de volateis é
maior ainda. O gréfico a seguir mostra a variag@o de pressdo em relagdo a temperatura quando o coque
€ aquecido. Deve-se destacar que as medidas de pressdo foram tomadas com a bomba de vacuo em
operagdo, ou seja, o valor registrado ndo corresponde ao que de fato foi eliminado do material. Parte
da quantidade de volétil desprendida foi extraida pela bomba de vacuo.
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Graf. 1 — Desprendimento de volateis

Além da questdo da presenca de volateis, hd outros fatores que adicionam complexidade ao
todo o processo, e se ndo foram controlados podem prejudicar o processo de infiltragdo resultando em
um material parcialmente infiltrado podendo até ocorrer presenca de trincas.

O processo reativo entre silicio e carbono € bastante exotérmico, isto pode gerar uma elevacio
de centenas de graus em ponto localizado na frente de reacdo. A temperatura elevada pode gerar

trincas devido a tensdo térmicas no interior do material [5].

Um fator impeditivo ao processo de infiltracdo € o fechamento dos poros (choking) [6], no
processo de formacdo do SiC ocorre expansdo volumétrica em relacdo a fase carbono, por outro lado,
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a existe uma redug@o volumétrica quando o silicio fundido reage com o carbono sélido para formar o
SiC. Essa variacdo volumétrica pode gerar o fechamento dos poros, assim como, gerar tens@o interna
se ndo houver uma condicao favoravel que suporte o resultado desta transformacao.

Nos processos de sinterizag@o realizados, foram observados problemas como os relatados
acima, pois o material resultante se apresentou parcialmente infiltrado e com trincas, como
demonstrado na figura 1.

(a) (b)

Figura 1 — (a) Amostra parcialmente infiltrada (choking); (b) Amostra trincada.

Os problemas encontrados foram atribuidos principalmente a alta quantidade voléteis presente
no coque utilizado. Com base nisto, foi proposto o seguinte mecanismo para a formagdo dos defeitos
observados: durante o processo a baixas temperaturas (400 a 800°C), os gases liberados aumentam a
pressdo interna no material, como este ndo possui resisténcia suficiente, ocorre a formagao de fissuras.
A medida que a temperatura se eleva acima de 1410 °C, o silicio se funde e tenta infiltrar o material,
mas como ainda hd uma liberacdo de gés elevada, o processo de infiltracio € dificultado, ou mesmo,
impedido dependendo de quanto gis ainda houver. Uma infiltracdo parcial pode ocorrer através das
fissuras formadas em temperaturas mais baixas, mas isso ndo ocorre homogeneamente em todo o
volume.

Conclusoes

Os resultados obtidos indicam que o coque deve ter a menor quantidade possivel de conteddo
volétil para que se possa obter uma infiltragdo homogénea do material. Quando ocorre a infiltracdo
completa, a microestrutura resultante é determinada pelas propriedades do corpo-verde.

O trabalho deverd continuar utilizando coque calcinado. Isto resultard em uma diminui¢do
dréstica no teor de volateis e, assim, espera-se obter sucesso no processamento.
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