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APRESENTAÇÃO

A engenharia de materiais, se tornou um dos grandes pilares da revolução 
técnica industrial, principalmente quando se diz a indústria 4.0, devido a necessidade 
de desenvolvimento de novos materiais, que apresentem melhores características e 
propriedades físico-químicas. Para obtenção desses novos materiais, muitos processos 
precisaram de alterações e de novos métodos, exigindo um desprendimento de força 
elevado nesta área. Grandes empresas e centros de pesquisa investem maciçamente em 
setores de P&D a fim de tornarem seus produtos e suas tecnologias mais competitivas.

Destaca-se que a área de material compreende três grandes grupos, a dos metais, 
das cerâmicas e dos polímeros, sendo que cada um deles tem sua importância na geração 
de tecnologia e no desenvolvimento dos produtos. Aliar os conhecimentos pré-existentes 
com novas tecnologias é um dos grandes desafios da nova engenharia.

Neste livro são explorados trabalhos teóricos e práticos, relacionados as áreas de 
materiais, dando um panorama dos assuntos em pesquisa atualmente. Apresenta capítulos 
relacionados ao desenvolvimento de novos materiais, com aplicações nos mais diversos 
ramos da ciência, bem como assuntos relacionados a melhoria em processos e produtos já 
existentes, buscando uma melhoria e a redução dos custos.

De abordagem objetiva, a obra se mostra de grande relevância para graduandos, 
alunos de pós-graduação, docentes e profissionais, apresentando temáticas e metodologias 
diversificadas, em situações reais.

Boa leitura a todos.

Henrique Ajuz Holzmann
João Dallamuta
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RESUMO: Materiais vítreos se destacam pela 
diversidade de composições em que podem ser 
obtidos. Este estudo visa investigar algumas das 
propriedades mecânicas de um vidro niobofosfato 
obtido com adição de escória siderúrgica em 
sua composição. Por meio da nanoindentação 
Berkovich foi possível mapear curvas de carga-
descarregamento, obtendo a dureza e o módulo 
de elasticidade associados a este novo material 
e identificando deste modo elementos relevantes 
para a caracterização mecânica da superfície do 
vidro. 
PALAVRAS - CHAVE: Vidro; Escória; 
Ultramicrodureza;  Nanoindentação.

DETERMINATION OF HARDNESS AND 
MODULUS OF ELASTICITY THROUGH 

BERKOVICH NANOINDENTATION 
FOR NIOBOPHOSPHATE GLASS 

SYNTHETIZED WITH LD STEELSLAG
ABSTRACT: Vitreous materials stand out due 
to their diversity concerning their obtention. This 
paper aims to investigate some mechanical 
properties of a niobium phosphate glass added 
with steel slag on its chemical composition. 
Through Berkovich nanoindentation it was 
possible to map load-unload curves, obtaining the 
hardness and modulus of elasticity inherent to this 
new material and so, to identify key elements to 
mechanical characterization of the glass surface. 
KEYWORDS: Glass; Slag; Ultramicrohardness; 
Nanoindentation.

1 |  INTRODUÇÃO
De acordo com Shelby (2005) vidros 

podem ser descritos como sólidos amorfos 
onde não existe uma ordem de longo alcance 
e periodicidade em termos de arranjo atômico, 
exibindo uma região caracterizada como faixa 
de transição vítrea. Zanotto (2017), numa 
atualização recente, propõe uma análise mais 
particular do estado vítreo, ressaltando que ao 
seu estado de sólido não cristalino também 
está aliada uma contínua relaxação estrutural 
que o faz tender ao estado líquido numa escala 
infinita. Materiais vítreos se destacam pela 
diversidade de composições em que podem 
ser obtidos. Neste contexto, existem diversas 
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lacunas sobre as características associadas a estas novas composições vítreas em que 
cabe investigação. 

Conforme exposto por Jiang et. al. (2018), durante a produção do aço - sejam aços 
ao carbono comum ou aços inoxidáveis – são geradas de 15% a 20% de escória para 
cada tonelada de produto final. Deste modo, é de crucial relevância conferir para este 
rejeito aplicações alternativas, visando diminuir a quantidade de escória disposta no meio 
ambiente.

Numa siderúrgica, a aciaria é setor onde é realizado o processo metalúrgico de 
refino do aço, no qual o material sofre ajustes em sua composição química visando adequá-
lo para a aplicação a qual se destina (naval, aeronáutica, linha branca, entre outras). Neste 
contexto, escórias de aciaria LD são aquelas originadas em conversores a oxigênio do 
tipo Linz Donawitz, também chamados de BOF (Basic Oxygen Furnace) e BOS (Basic 
Oxygen Steelmaking), os quais segundo Rajesh (2010) são responsáveis por promover 
uma série de reações exotérmicas de oxidação no ferro gusa visando à obtenção de aço 
como produto final. 

A adição de escórias em concreto, misturas asfálticas e para a correção da 
basicidade dos solos tem sido feita de forma sistemática e de acordo com Guo (2018), estas 
se configuram como as principais aplicações. Esta proposta difere da linha de pesquisa da 
qual deriva o presente trabalho, que por sua vez objetiva a investigação de propriedades 
de materiais vítreos. 

A amostra examinada neste estudo advém de uma sucessão de testes posteriores 
realizados sobre uma composição piloto (SILVA et. al., 2017) no intuito de otimizar as 
propriedades gerais apresentadas pelos predecessores.  

Quanto à nanoindentação, Jian (2009) argumenta que a mesma se revela como 
uma técnica poderosa para fornecer propriedades mecânicas dos materiais, utilizando 
para isso dados obtidos com uma curva de carga-deslocamento. Huang et. al. (2021) 
pontuam que é uma tecnologia de alta precisão consistentemente utilizada para avaliar 
o desempenho de materiais, onde Zhou et. al. (2021) destacam o caráter econômico, não 
destrutivo e repetível do método, que exige apenas uma pequena amostra. Liu (2018) 
relata que a técnica foi desenvolvida nos anos 70 com o objetivo de medir a dureza em 
pequenos volumes de materiais e atualmente se mostra um dos métodos mais comuns para 
estudar propriedades mecânicas. Vgenopoulos et al. (2018) ressaltam que para avaliar as 
propriedades elásticas, i.e., nas quais as deformações sofridas não são permanentes no 
material, faz-se necessário observar o comportamento de recuperação do material durante 
o processo de descarregamento. Ainda, elucida que ao se ater a este comportamento é 
possível obter um parâmetro elástico conhecido como módulo de indentação, módulo de 
elasticidade ou módulo de Young. 

A norma ISO 14577 (2015) define a dureza como a resistência de um material à 
penetração permanente incidida por um material mais duro, onde esta pode ser obtida sob 
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um alcance macro (30kN≥F≥2N), micro (F<2N; h>0,2µm) ou nano (h≤0,2µm), onde F é a 
força aplicada no ensaio e h se refere a profundidade da penetração. A nanoindentação 
é ideal para avaliar a dureza de vidros, uma vez que requer uma pequena força de teste, 
minimizando o risco de trincas neste material frágil.   

Yovanovich (2006) esclarece que o indentador Berkovich é uma pirâmide triangular 
de diamante, utilizado para micro e nanoindentações investigativas de vários materiais. 
Diante do exposto por Fischer-Crips (2011) é preferencialmente utilizado para estudos 
em pequena escala, visto que sua geometria piramidal de base triangular confere uma 
marcação mais nítida e precisa que a Vickers (que faz uso de penetrador piramidal de base 
quadrada), garantindo assim um melhor controle sobre o processo de indentação.

2 |  MÉTODOS EXPERIMENTAIS

Síntese do Material 
Material vítreo foi obtido pelo método de fusão-resfriamento, utilizando como 

componentes o fosfato de sódio (NaPO3), pentóxido de nióbio (Nb2O5) e escória de aciaria 
pulverizada. Assim, trata-se de um vidro de matriz niobofosfato. A escória utilizada é oriunda 
de um convertedor LD do setor de aciaria de uma usina siderúrgica integrada. 

Nanoindentação 
A determinação da dureza e do modulo de elasticidade da amostra se deram através 

do ultramicrodurômetro dinâmico DUH 211S da Shimadzu utilizando cabeçote triangular 
Berkovich. Cabe salientar que a amostra vítrea não sofreu qualquer tratamento térmico 
para alívio de tensões internas ou incremento da dureza.

Foram realizadas 9 medidas distribuídas de forma cruciforme na superfície da 
amostra com um espaçamento de 0,05 mm entre cada indentação e sob uma carga máxima 
de 50 mN. Aplicou-se uma taxa de carregamento de 13,32 mN/segundo. A Fig. 1. ilustra a 
distribuição das penetrações na metodologia de medida.

 

Figura 1: Posicionamento das indentações na amostra em vista frontal (a direita) e em rotação no 
próprio eixo (a esquerda).

Fonte: Autores (2021).
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As medidas foram aferidas com o auxílio do software DUH Analysis, verificando a 
delimitação das indentações sob lentes objetivas com aumento de 50x para corrigir eventual 
empilhamento ou afundamento da superfície original do material. Para a construção das 
curvas características e análise dos dados foi utilizado o software Origin 6.0.

3 |  RESULTADOS E DISCUSSÃO
Após a fusão da mistura e resfriamento do fundido, obteve-se uma amostra vítrea de 

coloração marrom-avermelhada com relativa qualidade óptica. A análise DRX não indicou 
evidência de picos cristalinos, exibindo halos difusos e comprovando o caráter amorfo da 
amostra. 

Após a devida preparação superficial do novo material, i.e., desbaste por lixamento e 
polimento, iniciaram-se as medidas de ultramicrodureza visando caracterização mecânica 
da superfície. A Fig. 2. exibe uma das nanoindentações na amostra. 

Figura 2: Marca microscópica na amostra devido indentação com cabeçote Berkovich. 

Fonte: Autores (2021).

Verificou-se que as cargas aplicadas não ofereceram quaisquer danos severos 
à homogeneidade superficial do vidro, de modo que não se observou a formação ou 
propagação de trincas ao redor da marca de indentação associada à penetração triangular 
na face da amostra. A Tabela 1 mostra os parâmetros característicos e o desvio padrão 
associado. 
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Fmax (mN) hmax (nm) Eit * 104(N/mm2) HT115

1 50,95 748,1 6,156 581,223

2 50,95 749,0 6,165 546,146

3 50,85 740,8 6,213 539,523

4 50,85 738,5 6,260 626,901

5 50,95 743,2 6,238 532,302

6 50.93 746,3 6,125 542,536

7 50,95 736,2 6,404 442,760

8 50.93 738,4 6,491 501,054

9 50,95 739,2 6,438 542,969

Média 50,92 742,2 6,276 550,601

Desvio Padrão 0,043 4,683 0,134 35,136

Tabela 1: Dados obtidos nos testes de nanoindentação.

Fonte: Autores (2021).

As curvas carga-descarregamento das nove medidas efetuadas na amostra são 
exibidas a seguir. Nelas pode-se avaliar o comportamento do material quanto à profundidade 
da indentação em função da carga aplicada na superfície, conforme exposto na Fig. 3.

Figura 3: Curvas carga-descarregamento sobrepostas.

Fonte: Autores (2021).

A curva carga-descarregamento exibiu o comportamento típico associado a materiais 
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frágeis, o que condiz com a natureza vítrea da amostra obtida. A linha esquerda da curva 
indica a região de carregamento, enquanto a linha direita reflete a etapa de retirada da carga 
da superfície da amostra, ambas de forma progressiva. O pico da curva é a região na qual 
a máxima força foi aplicada, i.e., para este estudo uma carga de aproximadamente 50 mN 
está sobre o material. Um hmax de 742,2 nm equivale à maior profundidade de penetração 
que pode ser infringida na amostra quando da aplicação da carga máxima. 

O módulo de elasticidade Eit* encontrado para este vidro niobofosfato com escória foi 
de 62,8 GPa. Outros autores encontraram resultados da mesma magnitude na investigação 
de seus vidros, porém, cabe salientar a natureza de cada matriz vítrea. Chorfa et. al. 
(2010), ao submeterem suas amostras à indentação Berkovich verificaram para um vidro 
soda-lime e para um borosilicato (Pyrex) os valores de 74 GPa e 63 GPa, respectivamente. 
Malzbender (2000) relata um módulo de elasticidade de 75 GPa para um substrato de 
soda-lime num compósito. Peng et. al. (2018) encontraram para vidros borosilicatos de 
sódio módulos de elasticidade valores situados entre 81,2 GPa até aproximadamente 89,3 
GPa. 

A amostra apresenta uma dureza triangular dinâmica de 5,5 GPa. Para vidros com 
a presença de P2O5 como formador na matriz, os valores de dureza encontrados neste 
estudo condizem com os relatados por Salama (1994), que avaliando variações na carga 
aplicada no teste de óxidos modificadores na matriz de fosfato encontrou valores situados 
entre 336 HV e 641 HV, i.e., 3,3 GPa até 6,3 GPa. 

De fato, os aspectos associados à rigidez da matriz influenciam no módulo de 
elasticidade do material. Quanto a dureza, cabe mencionar que um aumento na energia 
de ligação iônica entre os átomos, o que num primeiro momento pode ser relacionada à 
diferença de raio iônico, implica em maior resistência tanto química quanto mecânica. 

4 |  CONCLUSÃO
Foi possível obter uma amostra vítrea da composição proposta, com qualidade 

óptica, cujo caráter amorfo foi confirmado por DRX com a ausência de picos cristalinos. 
Ademais, a caracterização mecânica por nanoindentação exibiu resultados coerentes 
onde o módulo de elasticidade e ultramicrodureza associados foram compatíveis com 
a literatura para a mesma classe de materiais. Sugere-se que além das investigações 
mecânicas, sejam efetuadas de análises de caráter físico-químico, no intuito de obter uma 
caracterização completa das propriedades do novo material.
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