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Resumo

As propriedades dos materiais ceramicos sdo altamente influenciadas pela
microestrutura dos mesmos, sendo que, microestruturas mais refinadas com
tamanhos de grdo menores e mais homogéneos geram propriedades mecanicas
melhores. Um dos métodos que podem influenciar na microestrutura é o efeito
pinning, onde inclusdes nanométricas em uma matriz cerdmica reduzem o
crescimento dos gréos da mesma. Neste trabalho foram estudados os efeitos da
adicdo de 5% em volume de inclusbes nanométricas de alumina em uma matriz de
zirconia (Z5A) e 5% em volume de inclusdes nanomeétricas de zircbnia em uma
matriz de alumina (A5Z). Foram realizados diversos métodos de preparacdo dos
nanocompaositos de forma a obter uma dispersao ideal dos gréos. As amostras foram
sinterizadas a 1550°C por 2 horas. ApOs isso as amostras foram caracterizadas por
densidade e por microscopia eletronica de varredura. Os resultados mostraram que
a producdo do nanocompdsito de A5Z apresentou uma dispersdo homogénea da
zirconia, formando poucos aglomerados e pequenos graos, enquanto que na
producdo do nanocompdsito de Z5A, houve a formacéo de aglomerados de alumina.

Introducéo

Os materiais ceramicos apresentam grande potencial para aplicacdes estruturais,
pois possuem excelentes propriedades mecanicas como: alta dureza, alta
resisténcia mecanica a compressao e inércia quimica. Porém, a sua baixa
tenacidade a fratura e baixa resisténcia a flexao limitam a sua gama de aplicagdes.
A utilizacdo de uma segunda fase numa matriz ceramica e o controle do
processamento ceramico, através do controle do tamanho de grdo e densificacéo,
podem auxiliar na obtencdo de produtos ceramicos de maior resisténcia mecanica e
tenacidade [1,2]. Quando esses materiais possuem particulas de dimensdes da
ordem de nanémetros, sdo denominados nanocompésitos [2,3].

A adicdo de inclusBes nanométricas numa matriz cerdmica atua reduzindo o
crescimento de grdo da matriz (efeito pinning), porém, a presenca das inclusdes
dificulta a densificacdo durante a sinterizacdo [4]. Alguns problemas observados
guando se utiliza pés nanométricos sdo: a tendéncia das particulas nanométricas
formarem aglomerados devido a sua elevada energia de superficie e a dificuldade
de dispersdo dessas particulas numa matriz, particularmente por métodos de
mistura mecanica.

Com o intuito de melhorar a resisténcia a flexdo e a tenacidade a fratura da
alumina, nas ultimas décadas se desenvolveram muitas pesquisas relacionados a
compositos de alumina-zircénia (ZTA — zircbnia toughened alumina) [4] e mais
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recentemente alguns autores tém publicado estudos sobre compdsitos de zircOnia-
alumina (ATZ - alumina-toughened zirconia), onde a matriz é de zircbnia com
pequenas inclusées de alumina [5].

Neste trabalho foi estudado o processamento de nanocompdsitos de matriz
de alumina com 5% em volume de zircbnia hanométrica (A5Z) e de nanocompositos
de matriz de zircénia com 5% em volume de alumina nanométrica (Z5A).

Materiais e Métodos
O nanocomposito de alumina com 5% em volume de zirconia nanométrica foi
produzido a partir de suspensdes de alcool isopropilico. A suspenséo de zirconia foi
preparada separadamente da suspensao de alumina. Em ambas foram adicionadas
bolas de zirconia para a realizacdo da moagem e adicionado 1,5% do peso de cada
po de PABA (acido 4-aminobenzéico) como dispersante. Entdo as suspensdes
foram levadas ao moinho de bolas por 14 horas. Apés isso a suspensao de zirconia
foi adicionada a suspensao de alumina por gotejamento. A suspensdo resultante
retornou ao moinho de bolas por mais 10 horas. A mistura foi entdo secada com
fluxo de ar quente.

Para o nanocomposito de zircbnia com 5% em volume de alumina
manomeétrica foram realizados diversos métodos para obter uma melhor dispersao.
As condi¢des utilizadas para cada método sdo mostradas na Tabela 1.

Tabela 1 — Condi¢cGes de processamento utilizadas nos diferentes métodos para a
obtencdo do nanocompdsito de zircbnia com 5% em volume de alumina
nanomeétrica.

Método | Solvente Dispersante | Quantidade de | Tempo de | Poténcia Secagem
dispersante ultrassom | ultrassom
(%) (min) (W)
1 Alcool PABA 1,5 30 350 Fluxo de ar
isopropilico guente
2 Alcool PABA 1,5 30 350 Fluxo de ar
isopropilico guente
3 Alcool PVB 1 30 350 Fluxo de ar
isopropilico guente
4 Agua PAA 2 30 350 Agitacdo e
destilada temperatura
5 Alcool PABA 4 30 150 Fluxo de ar
isopropilico guente
6 Alcool PABA 4 30/30 350/150 Fluxo de ar
isopropilico guente

Para os métodos em que foi utilizada a poténcia de 350W no ultrassom, o
ultrassom foi realizado com pulsos de 60 segundos alternados por 30 segundos de
pausa.

A conformacdo das amostras foi feita por prensagem uniaxial utilizando um
molde cilindrico com 6 mm de didmetro e uma pressdo de compactagdo de 70MPa.
As amostras foram sinterizadas em um forno elétrico a temperatura de 1550°C com
patamar de 2 horas. Apos a sinterizagcdo, os corpos de prova foram caracterizados
por medidas de densidade aparente e porosidade aparente utilizando o principio de
Arguimedes, e entdo foi realizada a andlise microestrutural das composi¢cdes por
microscopia eletronica de varredura (MEV). Antes da realizacdo do MEV as
amostras foram devidamente lixadas, polidas e atacadas termicamente numa
temperatura de 1450°C com patamar de 10 minutos. A partir das imagens obtidas no
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MEV, as medidas de tamanho de grdo foram realizadas utilizando o software de
andlise de imagem Image J.

Resultados e Discusséo
Os resultados obtidos para o nanocompdsito de alumina com 5% em volume de
zirconia nanométrica (A5Z) estdo apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 — Densidade aparente, densidade relativa e porosidade aparente dos
nanocompaoésitos A5Z.

Densidade Densidade Porosidade
aparente (g/cm?) relativa (%DT) aparente (%)
A5Z 4,054+0,012 99,29 1,740+0,365

Observa-se que 0 nanocompdsito AbLZ apresentou uma excelente
densificagdo, com porosidade aparente baixa. E pelas micrografias apresentadas na
figura 1, verifica-se que também que houve uma 6tima disperséo das particulas de
zircOnia na matriz de alumina.

Evtfeuniasn

Figura 1 — Micrografias do nanocompdsito A5Z.

As medidas dos tamanhos de grédo da alumina pura e com a adi¢cdo da
segunda fase na matriz para verificar a influéncia da segunda fase na reducao do
tamanho de grdo sdo apresentadas na Tabela 3. Observa-se que as nanoparticulas
de zirconia reduziram ligeiramente o tamanho de gréo da alumina.

Tabela 3 — Comparativo do tamanho médio de grdo para a alumina pura e alumina
com 5% de zircbnia.

Tamanho médio de gréo (um)
Alumina pura 1,116 £ 0,789
Alumina com 5% de zircOnia 1,057 £ 0,501

A tabela 4 apresenta a densidade aparente, densidade relativa e porosidade
aparente dos nanocompdsitos de zircbnia com 5% em volume de alumina
nanomeétrica (Z5A). Os procedimentos utilizados na producdo dos nanocompa@sitos
de Z5A nao produziram um resultado satisfatério, houve a formacéo de aglomerados
de alumina que ocasionaram em uma dispersao ruim e com um crescimento de grao
elevado. Dentre os métodos, o que apresentou melhor resultado foi o método 3, pois
teve a menor porosidade aparente e uma densidade relativa superior a maioria dos
outros métodos. Também esse foi 0 método que apresentou a melhor dispersdo da
alumina na matriz de zirconia, como pode ser visto na Figura 2.

A tabela 5 apresenta os tamanhos de grdo da zircbnia pura e do
nanocomposito Z5A, produzido pelo método 3. Observa-se que a presenca da
alumina reduziu o tamanho de gréo da zirconia
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Tabela 4 - Densidade aparente, densidade relativa e porosidade aparente dos
nanocompoésitos Z5A.

Método Densidade Densidade relativa Porosidade

aparente (g/cm?) (g/cm?3) aparente (%)

1 5,711 + 0,053 96,04 3,210+ 1,42

2 5,649 + 0,079 95,00 3.458 + 0,306

Z5A 3 5,734 + 0,018 96,42 2.049 + 0,737
4 5,717 + 0,010 96,14 2.944 + 1,715

5 5,525 + 0,083 92,91 3.854 + 0,107

6 5,779 + 0,018 97,17 3.348 + 1,308

Tabela 5 - Comparativo do tamanho médio de gréo da zircénia pura e zirconia com
5% de alumina.

Tamanho médio de gréo (um)

Zircbnia pura 0,626 + 0,249

Zirconia com 5% de alumina 0,595 + 0,221

Conclusdes

O procedimento utilizado para a producdo do nanocompdésito de A5Z resultou em
uma dispersdo homogénea da zircbnia, formando poucos aglomerados e pequenos
graos. Na producdo do nanocompdsito de Z5A, houve a formacédo de aglomerados
de alumina, resultando numa dispersdo nao muito boa e com um crescimento de
grao elevado. Conclui-se também que a adi¢do de inclusbes nanométricas em uma
matriz ceramica reduz o crescimento de grao da matriz.
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