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Resumo

Ceramicas sao tipicamente produzidas pelo aquecimento de um pé compactado a
uma temperatura abaixo do ponto de fusdo das particulas. Na sinterizacao
convencional, geralmente ndo € possivel preparar ceramicas densas com pequeno
tamanho de grdo. Para controlar a microestrutura, as curvas de queima podem ser
modificadas, por meio da introducdo de etapas no processo de sinterizagdo. O
objetivo desse projeto foi estudar a sinterizacdo em etapas de ceramicas de alumina.
Para isso p6s de alumina foram conformados e sinterizados com diferentes curvas
de sinterizacdo em duas e trés etapas. As temperaturas das etapas de sinterizacao
foram definidas a partir de uma analise dilatométrica. Os resultados mostraram que
a introducdo de etapas no processo de sinterizacdo foi eficiente para controlar o
crescimento de grao nas ceramicas de alumina,

Introducéo

Materiais ceramicos sao tipicamente produzidos por meio do aquecimento de
um p6é compactado a uma temperatura abaixo do ponto de fusdo das particulas (1).
Na sinterizacdo convencional, geralmente ndo é possivel preparar ceramicas densas
com pequeno tamanho de grédo, pois no estagio final de sinterizacdo, tanto a
densificagéo quanto o crescimento de grédos ocorrem pelos mesmos mecanismos de
difusdo (2). Para controlar a microestrutura, as curvas de gueima na sinterizacao
convencional podem ser modificadas, por meio da utilizagdo da sinterizagdo em
etapas (3-5).

Essa sinterizacédo consiste em adicionar etapas na curva de queima, a fim de
favorecer mecanismos de sinterizacdo que promovam a densificacdo e retardem ou
mesmo inibam o crescimento de grédos. De Jongue e colaboradores (6,7)
propuseram um tratamento térmico a baixa temperatura, como primeira etapa,
seguido de uma sinterizacdo isotérmica convencional, obtendo assim uma
microestrutura mais homogénea e refinada. A sinterizagcdo em etapas proposta por
Chen e Wang (8), consistiu em submeter o material a um pico de temperatura a uma
temperatura alta, seguida do resfriamento a uma temperatura mais baixa de
sinterizacdo, com isso a difusdo por contorno de grdo € mantida, mas a mobilidade
do contorno de gréo é estabilizada, sendo suprimido o crescimento de grdo na fase
final da sinterizacéo (9).

A sinterizacdo em trés etapas vem sendo estudada afim de combinar esses
dois processos. Nesse caso, a curva de queima tem a primeira etapa a baixa
temperatura no inicio da curva de sinterizacdo, seguida de um pico de temperatura
(segunda etapa) e o abaixamento para a temperatura de sinterizacdo (terceira
etapa) (10). Diante do exposto, 0 objetivo desse trabalho foi estudar a sinterizacao
em trés etapas de ceramicas de alumina.



Materiais e Métodos

Preparou-se 50,0 gramas de p6 de alumina AKP53 (Sumitomo, Japao). Para
iIsso, a alumina foi desaglomerada em moinho de bolas por 10 horas, utilizando um
jarro de nalgene, com alcool isopropilico, e esferas de zirconia, numa proporcao de
bola:material de 3:1. Foi adicionado também 2% em peso de PABA (4-acido
aminobenzoico), como defloculante e 0,5% em peso de acido oleico, como
lubrificante. A suspenséao foi entdo secada com fluxo de ar quente, para nao haver
aglomeracao e o po foi desaglomerado em almofariz e passado em peneira com
abertura de 200 mesh. Foram conformadas 30 amostras com aproximadamente 0,25
gramas, num molde de 6 mm. A conformacéo foi feita por prensagem uniaxial,
seguida de prensagem isostatica com 200 MPa.

As amostras conformadas foram pesadas e o diametro e altura das mesmas
foram medidos, para calcular a densidade a verde. Para auxiliar na escolha das
temperaturas dos patamares foi feito um estudo do comportamento térmico em um
dilatbmetro Setaram Instrumentation, modelo SETSYS Evolution. A andlise foi feita
até a temperatura de 1500°C, com taxa de aguecimento de 10°C/min.

Separou-se as amostras em grupos de 3 para a sinterizacao, e as condi¢cdes
de sinterizacdo foram feitas como mostra a tabela 1.

Tabela 1. Condi¢des de sinterizagdo estudadas

Condicdo | T1 (°C) |t1 (min) [T2 (°C) [t2 (min) [ T3 (°C) [t3 (min)
A - — 1500 120 - -
B 1050 120] 1400 5| 1350 120
C 1050 120] 1450 5| 1350 120
D — — 1450 5] 1400 120

As amostras sinterizadas foram caracterizadas por medidas de densidade
aparente; pela analise da sua microestrutura, feita utilizando um microscopio
eletrbnico de varredura (SHIMADZU, SS550) e por medidas de tamanho de gréo,
utilizando o software de anélise de imagem Image J.

Para as medidas de densidade aparente, as amostras foram imersas por 24
horas em agua destilada, apés este periodo foram feitas as medidas do peso imerso
e do peso Umido. Em seguida, os corpos de prova foram secos em estufa e foi
determinado o peso seco das amostras. Os valores da densidade aparente também
foram apresentados em relacdo a porcentagem da densidade tedrica

Para a andlise da microestrutura, as amostras foram embutidas e lixadas em
lixas com diferentes granulometrias. ApGs o lixamento as amostras foram polidas
com pasta de diamante e atacadas termicamente, numa temperatura de 500C
abaixo da temperatura de sinterizagdo por 15 minutos e com uma taxa de
aquecimento de 15°C/min

Resultados e Discusséo

A curva de retracdo linear e taxa de densificacdo versus temperatura da
alumina é apresentada na Figura 1. Observa-se que 0 processo de retracdo se inicia
a aproximadamente 1150°C e maxima taxa de retracdo é alcancada a 1380°C. A
partir desse resultado, a primeira etapa de sinterizagao escolhida foi a 1050°C para
assegurar que nessa temperatura s6 houvesse a eliminacdo das particulas mais
finas por coalescimento. As temperaturas das outras etapas foram escolhidas de
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maneira que estivessem proximas a maxima taxa de retracéo, para garantir uma alta
taxa de densificacao.
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Figura 1. Retracéo linear e taxa de densificacéo versus temperatura da alumina.

A tabela 2 apresenta os resultados de densidade aparente, % da densidade
tedrica e tamanho de grdo das amostras de alumina sinterizadas nas condi¢des de
sinterizacdo estudadas.

Tabela 2 - Densidade aparente, % da densidade tedrica e tamanho de grdo das
amostras de alumina sinterizadas.

L densidade aparente % da densidade Tamanho de gréao
sinterizacao 3 g -
(g/cm?) tedrica meédio (nm)
condicdo A 3,57 89,8 1139 + 550
condicdo B 3,32 83,5 309,17 + 110
condicéo C 3,23 80,4 313,31+ 125
condicao D 3,22 80,2 369,69 + 151

Quanto as medidas de densidade, observa-se que a maior densidade foi
atingida na sinterizacdo convencional (condicdo A), e que, entre as condicbes de
sinterizacdo em etapas, a condicéo B foi a que permitiu a maior densificagao.

Quanto ao tamanho de grédo, as amostras sinterizadas em etapas,
apresentaram tamanho de grdo bem menor que a sinterizada convercionalmente
(condicao A), mostrando que as etapas de sinterizacéo foram eficientes em controlar
o tamanho de grdo. Quando se compara as amostras sinterizadas em etapas,
verifica-se que ndo houve uma grande variacado no tamanho de grao da alumina com
as diferentes curvas de sinterizacdo, porém a condigédo de sinterizagdo D, em que a
primeira etapa foi suprimida, o tamanho de gréo foi maior e a densidade atingida foi
menor. Isso indica que essa primeira etapa, em que ocorre um patamar a baixa
temperatura, foi importante para controlar a microestrutura da alumina.
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Figura 2. Micrografia da amostras sinterizada na condi¢ao D.
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A figura 2 apresenta uma micrografia com baixo aumento da amostra
sinterizada na condicdo D. Observa-se que a micrografia apresenta uma porosidade
elevada, proveniente provavelmente do processo de conformacéo da amostra. Esse
fato pode justificar a baixa densidade alcancada por essas amostras

Conclusdes

A partir dos resultados apresentados pode-se concluir que a sinterizacdo em
etapas foi eficiente para controlar o crescimento de grdo da alumina e que a
sinterizacdo de trés etapas apresentou um refino de grdo mais significativo, porém a
homogeneidade da distribuicdo dos graos ainda néo foi satisfatéria.
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