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RESUMO

Financiado com recursos do PADCT, o Centro de Processamento de pés Metilicos €
Ceramicos (CPP) serd implantado no Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares,
IPEN, no ambito da Coordenadoria de Engenharia e Ciéncia dos Materiais. O
propésito de sua criagdo é a prestagdo de servigo em pesquisa e desenvolvimento de
procesos ou produtos que envolvam a tecnologia de ps. Os US$ 2.755.794,00
aprovados serdo gastos na aquisi¢do de equipamentos de processo, em sua maioria, €
de caracterizagdo de pés. Apresenta-se uma descri¢do suscinta das técnicas disponiveis
no CPP bem como aspectos relativos ao seu gerenciamento. As pesquisas em
andamento no IPEN em tecnologia do pé também sio relatadas.
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INTRODUCAO

O Centro de Processamento de Pés Metilicos ¢ Cerdmicos (CPP), financiado
pelo PADCT-1994, sub-programa de novos materiais, tem como finalidade bdsica
desenvolver pesquisas relativas ao processamento de pds, para obtengdo de
componentes com aplicagdes tecnoldgicas. Tem ainda como objetivo a prestagdo de
servicos de apoio a pesquisa e ao desenvolvimento tecnoldgico de indiistrias,
universidades e outras instituigdes de pesquisa, bem comd o treinamento ¢ formagao de
pessoal na drea de processamento de pds.

Os recursos financiados pelo PADCT (Programa de Apoio ao Desenvolvimento
Cientifico e Tecnoldgico) para implantagdo do CPP sdo de US$ 2755794,00, sendo sua
maioria destinada a aquisi¢do de equipamentos de processamento e de caracterizagdo
de pds. As técnicas introduzidas, adicionadas as jd existentes no IPEN, permitirdo
caracterizar, manusear e misturar pés, sua conformagdo e densificagdo por diversas
maneiras, bem como a caracterizagdo do produto obtido. Nesta dltima categoria
destacam-se a prensagem isostdtica a quente e a conformagdo por "spray”. Desta
forma, o aparato tecnoldgico reunido no centro permitird permitird o desenvolvimento
de materiais e produtos especificos, sejam os dos programas em desenvolvimento no
IPEN, sejam aqueles oriundos da indiistria ou de outras institui¢des de pesquisas.

A operagdo plena do CPP estd prevista para daqui hd 36 meses, sendo que suas
atividades tiveram inicio ja no primeiro semestre de 1995. Durante este periodo serdo
implementadas as novas técnicas de tecnologia do pé e a sistemdtica de prestagdo de
Servigos.

Apresentam-se neste trabalho a infraestrutura do CPP apds sua implantagdo
definitiva, as linhas de pesquisas atuais do IPEN em tecnologia do pé e a estrutura
organizacional e de gerenciamento do CPP.

INFRAESTRUTURA DO CPP

Descreve-se neste item, a capacitagao em tecnologia do pé (processamento ¢
caracterizagdo ) que tera o CPP, apds a sua implantagao.

O processamento de pds metalicos e cerimicos pode ser subdividido nas
seguintes etapas: caracterizagdo fisico quimica, condicionamento e consolidagdo em
um ou dois estdgios, acabamento e caracterizagio do produto. O fluxograma da Fig. |
apresenta esquematicamente, a sequéncia de processamento.

Diversas técnicas sdo utilizadas nestas etapas, das quais descrever-se-d as
principais, relacionadas com o projeto, e os respectivos equipamentos envolvidos. A
nao ser em casos especiais, nao faz parte dos objetivos do CPP, a obtengio ou sintese
dos pds, sendo os mesmos considerados matéria prima inicial.

Os pés devem ser caracterizados fisica e quimicamente, de modo a se
determinar sua pureza quimica, distribuigdo de tamanho, drea de superficie especifica e
forma das particulas, fases cristalinas presentes, e outras caracteristicas especificas. O
Ipen possue um grupo. especializado em caracterizagdo quimica, apto a analisar
quimicamente diversos tipos de materiais. Dentre as caracteristicas fisicas, a drea de
superficie especifica e distribuigio de tamanho de particulas sao parimetros essenciais
para o controle e reprodutibilidade do processo. O CPP dispord de equipamentos para
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determinagdo de drea de superficie especifica a base de adsor¢do gasosa (método BET)
¢ para determinagdo da distribui¢do e tamanho médio das particulas, para andlise na
faixa entre 0,1 a 500 um (difragdo Laser).

PROCESSAMENTO E CARACTERIZACAO DE POS

Producao de pés

Anélise quimica

Area de superficie especifica
Distribui¢io de tamanho de particulas
Forma

| Condicionamento de pésl

Penciramento, adigOes de aglomerante e lubrificante, mistura, aglomeragao
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Figura 1- Fluxograma de obtengdo de produtos via tecnologia do po.
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Para determinagdo das fases presentes e andlise morfolégica dos pds, dispde-se
de difratbmetro de raios-X, microscépios Oticos e eletronicos de varredura e
transmissao.

Na etapa de condicionamento de pés sdo utilizados moinhos e misturadores.
Dispde-se de moinhos de laboratério dos tipos giratério de bolas, vibratério e atritor.
Moinhos de bolas e atritor de maiores capacidades serdo adquiridos pelo CPP. Os
misturadores existentes para pequenas quantidades de pdés sdo do tipo V e com
movimentagdo tridimensional. Um misturador tipo faca esta sendo adquirido para
condicionamento de pés para conformagdo por extrusdo ou inje¢ao. '

O CPP contara com um "spray drier" para condicionamento de pés cerdmicos.
Neste caso, a secagem por " spray drier" é uma etapa de condicionamento do pé que
apresenta vantagens, particularmente quando a conformagao € por prensagem.

Na drea de consolidacdo de pés em um inico estdgio, as técnicas disponiveis
mais importantes serao: conformagdo por "spray', laminagdo e forjamento rotativo,
prensagem uniaxial a quente e prensagem isostdtica a quente.

A técnica de conformagdio por "spray" € aplicada a metais, mediante sua
atomizagdo e deposi¢do num substrato para obtengao de formas monoliticas. Gotas do
metal colidem com a superficie do substrato, antes que as préviamente depositadas
estejam completamente solidificadas, de tal forma que se obtenha uma microestrutura
uniforme, com graos finos e pouca segregagdo. A porosidade residual do depésito pode
ser eliminada por uma conformagdo mecanica subsequente. A deposi¢do simultdnea de
particulas cerimicas permite a obtengdo de comp6sitos de matriz metdlica. O CPP
dispora de uma planta de conformagdo por "spray" para obtengdo de pré-formas
cilindricas e tubulares de ligas de aluminio, cobre, ferro e outros metais nao reativos.

As técnicas de laminagdo e forjamento rotativo serdo utilizadas para
consolidagdo de pdés metalicos ou de misturas de pds ceramicos € metdlicos. Nestas
técnicas, normalmente realizadas a quente, consegue-se altas deformagdes e
densificagdes de metais e cermets.

O CPP dispord de uma prensa uniaxial a quente para operagao em temperaturas
de até 2500°C e pressdo maxima de 20000 psi, e de uma prensa isostdtica a quente para
temperaturas de até 2200°C e pressdo méxima de 30000 psi. Estas técnicas permitem a
obten¢do de materiais metdlicos e cerdmicos com alta densidade e desempenho. A
prensagem a quente é aplicada no processamento de materiais de dificil densificagdo
por sinterizagdo convencional, sendo indicada para a consolidagdo de superligas,
metais duros, compésitos e cerdmicas covalentes. Produtos de geometria complexa
podem ser consolidados por prensagem isostitica a quente nas suas dimensdes finais
ou bastante préximas.

A consolidagdo de p6s em dois estdgios pode ser resumida em diferentes
técnicas de conformagio seguida de sinterizagdo. As técnicas de conformagdo do CPP
serao: colagem de barbotina, extrusdo a vdcuo, moldagem por injecdo e prensagem
uniaxial e isostdtica.

A colagem de barbotina é muito utilizada na indistria cerdmica tradlclonal,
sendo também aplicada em novos materiais. E especialmente indicada para a
conformagdo de pegas com paredes finas e geometrias complexas, como tubos,
cadinhos, naviculas, guia fios, etc. O controle das caracteristicas da suspensdo é
fundamental neste processamento e para tal um viscosimetro serd adquirido.
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A extrusio e a injecdo utilizam-se da adigdo de aditivos organicos aos pos
metalicos e ceramicos. O CPP dispord de uma extrusora a vicuo para a conformagao
de pegas e perfis de até 70 mm de didmetro e uma injetora de baixa pressao para pegas
pequenos. Etapas criticas nestes processamentos so a secagem e retirada dos aditivos
antes da sinterizagao.

As técnicas mais usuais de conformagao utilizadas em metais e ceramicas sao as
prensagem uniaxial e isostitica a frio. O CPP dispord de prensas uniaxiais de
diferentes capacidades uma prensa isostitica a frio com capacidade de 100000 psi €
camara de compatagao de 70 x 400 mm.

A sinterizagdo ¢ realizada ap6s a conformagdo quando a consolidagao se realiza
em dois estagios. A sinterizagdo € normalmente feita em fornos com diferentes
atmosferas em fungdo do material sendo sinterizado. Cita-se a seguir alguns fornos de
sinterizagdo, que estardo disponiveis no CPP : fornos resistivos tipo caixa para 1700°C
ao ar, forno de resisténcia de grafita para 2500°C e pressurizagio de 15 psi, forno de
resisténcia de tungsténio para 2000°C e operagdo a vicuo ou atmosfera controlada.
Dispor-se-4 também de um dilatdmetro para estudos de sinterizagdo com temperatura
méxima de operagao de 2400°C.

As etapas de acabamento e caracterizagdo do produto final sdo especificas para
cada material ou produto e nio serdo discutidas em detalhes aqui. O CPP disporai de
algumas técnicas de acabamento, tanto para materiais metdlicos como para
ceramicosw, bem como de técnicas de controle dimensional e da densidade aparente
dos corpos consolidados. Ter-se-d ainda a possibilidade de avaliar propriedades
especificas, tais como, térmicas, mecénicas, elétricas, magnéticas, bem como analisar
microestruturalmente o consolidado.

PESQUISAS EM TECNOLOGIA DO PO EM DESENVOLVIMENTO NO IPEN

Neste item sao descritos os desenvolvimentos atualmente em andamento no
IPEN, referentes a tecnologia do pé de materiais metdlicos e ceramicos. Tais
atividades refletem a capacitagao do corpo técnico do IPEN na drea.

Na 4rea de materiais metilicos, a técnica de metalurgia do pé tem sido
empregada em pesquisas que visam obter materiais e/ou produtos com melhores
desempenho ou desenvolver produtos onde a metalurgia do pé € a unica possibilidade
de fabricagao. As pesquisas estao dirigidas para :- obtengao de pds metdlicos por
atomizagao (1), processamento de pés para confecgao de filtros metilicos (2) e
absorvedores de gases (3), materiais para corte resistentes ao desgaste a base de agos
rapidos (4) e materiais compésitos de matriz metdlica AU/SiCp (5) e ago rapido/NbC
(6).

A obtengao de pés metalicos via processos de solidificagao rdpida também esta
relacionada a tecnologia do p6. Este desenvolvimento visa a aquisicao de um
atomizador a gés e construgao de um atomizador centrifugo (Projeto Finep).

O programa de imas permanentes a base de terras raras teve inicio no IPEN em
meados de 1985 e visava a produgao de ligas de SmCo, a partir do ‘6xido de samdrio
via redugao calciotérmica. Nos anos subsequentes, esta produgao se estendeu as ligas
de NdFeB, utilizando-se o mesmo processo, e os resultados obtidos com estas duas
ligas constam de duas dissertagoes de mestrado (7,8). Em seguida, inicio de 1993,
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foram obtidos imas de terras raras com a substituicao do Nd por Pr e a adigao de Cu
(9). Além da modificagao da liga magnética, o processamento também foi alterado,
com a utilizagao do método de decrepitagao por hidrogénio, antes da rota da
metalurgia do po.

Em 1994, iniciou-se o estudo da obtengao de imas permanentes a partir das ligas de
SmCo e também de polimeros-terras raras.

Uma outra linha de pesquisa envolve o desenvolvimento de materiais
intermetdlicos ordenados, candidatos em potencial para aplicagSes estruturais em altas
temperaturas. No que se refere a tecnologia do pd, aluminetos de nidbio ¢ niquel €m
sido obtidos via sinterizagao por reagdo (10). A técnica de sinterizagdo por reagdo
baseia-se na sintese por combustdo dos compostos em questio (NbAl; e NiAl) e na
sinterizagdo por fase liquida propriamente dita. A grande vantagem deste tipo de
processamento estd na economia de energia ¢ no uso de ferramental simples.

Na drea de cerdmica todas as atividades do IPEN podem ser subdivididas em
quatro grupos principais:- insumos especiais, ceramicas estruturais, cerdmicas eletro-
cletrénicas e compdsitos com matriz ceramica.

O programa de obtengdo de insumos especiais tem dado énfase ao
desenvolvimento de processos de sintese de compostos de zircOnio, terras raras €
materiais covalentes. Emrelagao a insumos a base de zircénio, foram iniciados os
estudos do processo de sintese de pés de zirconia-céria por co-precipitagao e
produzidos na usina Piloto de Zirconio, pos de zirconia-itria ( 3 mol%), os quais foram
empregados na preparagao de meios de moagem (11). No que se refere aos insumos de
terras raras, foram concluidos os estudos de purificagao de lantinio por precipitagao
fracionada e dado prosseguimento aos experimentos de separagao de
neodimio/praseodimio e de itrio/terras raras pesadas, utilizando-se a técnica de
extragao com solventes. Também estao sendo conduzidos estudos visando a obtengao
de 6xidos, carbonatos e oxalatos de terras raras com caracteristicas fisicas adequadas
a0 processamento cerimico, empregando-se como agentes precipitantes o dcido
oxalico, hidréxido de aménio, carbonato de aménio e os produtos de decomposigao da
uréia (12). Os trabalhos conduzido na drea de obtengao de pds cerdmicos covalentes
estao relacionados ao processo de obtengao de tetracloreto de silicio por cloragao do
silicio metdlico. Nesta linha de pesquisa foi otimizada a etapa de condicionamento das
matérias primas e realizados experimentos de cloragao visando a verificagao da
influéncia da vazao de gds e da altura do leito na cinética de reagao (13).

No grupo ceriamicas eletro-eletronicas sao desenvolvidos trabalhos de pesquisa
em eletrolitos solidos a base de ZrOp , ThOy o PbFy (14 a 19) e em supercondutores
a base de Y-Ba-Cu-O e Bi-Pb-Sr-Ca-Cu-O (20). Os principais objetivos sdo o dominio
da tecnologia de preparagio de eletrélitos sélidos para uso em dispositivos sensores de
espécies quimicas, tais como oxigénio e fldor, e de supercondutores ceramicos de alta
temperatura critica, densos e monofdsicos. Estdo operacionais equipamentos para
estudos de espectroscopia de impedancia na faixa de frequéncias 5 Hz-13 MHz,
sistemas para medidas de condutividade elétrica dc e células porta-amostras para
medigGes na faixa de temperatura entre 100 K e 1500 K.

No grupo de ceramicas estruturais o IPEN realiza estudos dos principais
materiais cerimicos para este fim, que sdo as cerdmicas covalentes e as cerdmicas a
base de alumina e a base de zirconia (21,22). O principal objetivo é dominar todas as
etapas de processamento dessas cerdmicas, com énfase nos processos especiais de
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densificagdo, como por exemplo: prensagem isostatica a quente, prensagem a quente,
além das necessdrias caracterizagdes microestruturais e mecanica dos materiais.
No final da década de 80, teve inicio nos laboratérios da Supervisdo de Materiais
Ceramicos do IPEN pesquisas dirigidas ao desenvolvimento de materiais compésitos
com matriz cerAmica, visando principalmente a obtengao de cadinhos refratarios para
uso na fusdo por indugdo de ligas metalicas reativas (23), e o aproveitamento da palha
de arroz para obtengdo de carbeto de silicio na forma de whiskers (24), silica amorfa
(25), e nitreto de silicio (26). Reforgos ceramicos do tipo fibras de alumina foram
também adicionados a matrizes ceramicas objetivando o aumento da tenacidade desses
materiais (27). Inclusdes metdlicas foram adicionadas a matrizes cerdmica com 0
objetivo de se obter um material refratdrio susceptivel ao campo eletromagnético
gerado em um forno de indugao, permitindo o auto-aquecimento deste material a partir
da temperatura ambiente, € eliminado as desvantagens do uso de cadinhos de grafite.

Juntas ceramica - metal e cerimica- ceramica foram desenvolvidas a partir do
processo de brasagem, utilizando hidreto de titanio e ligas de adi¢ao do tipo Cu-Ag
em corpos ceramicos de alumina e ligas Kovar (28).

Vidros borosilicatos e fosfatos de chumbo e ferro estio em desenvolvimento
visando sua utilizagao na imobilizagao de rejeitos radioativos de alta atividade.

ORGANIZACAO E GERENCIAMENTO DO CPP

A estrutura organizacional do CPP ¢ apresentado na Fig. 2. Inserido na
Coordenadoria de Engenharia e Ciéncia dos Materiais (MM) do IPEN, o CPP deve ter
um gerenciamento centralizado e serd composto por servidores que garantam seu
funcionamento, a serem designados pela superintendéncia do  Instituto. A
superintendéncia gerenciard um conselho de usudrios, que terd por finalidade
estabelecer as normas operacionais do CPP, fiscalizar sua atuagdo, opinar sobre
assuntos de alta relevancia quando solicitado, auditar o pre¢o dos servigos externos
prestados a comunidade e indicar prioridades na prestagao de servigos do CPP.
Integrario o conselho de usudrios representantes com atividades reconhecidas nas
areas de atuagdo do CPP, da seguinte forma: 02 (Dois) do IPEN, 01 (hum) de entidade
de ensino superior, 01 (hum) de instituto de pesquisa, 02 (dois) de émpresas sendo 0s
membros do IPEN indicados por seu superintendente € 0s membors externos indicados
por seus pares, dentro de uma consulta a entidades representativas, em cada caso.

O funcionamento do CPP deverd ser continuamente monitorado e fiscalizado
pelo conselho de usudrios e deve estar voltado para o objetivo geral de prestagdo de
servicos em desenvolvimento e processamento de materiais, visando atender a

demanda nacional.
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FIGURA 2 - ESTRUTURA ORGANIZACIONAL DO CENTRO DE PROCESSAMENTO DE P(S
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