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OBJETIVO

Estudo de dureza e tenacidade a fratura de
corpos de prova, produzidos com pos de
Zr0,:Y,03 3 mol%, fabricados no IPEN.

METODOLOGIA

Utilizando-se pds de hidroxido de zirconio
obtidos por coprecipitaggo em meio
amoniacal de ZrOCl, e YCIl; (a partir de
concentrado de terras raras com 78% de
itrio), seguiu-se o processamento do p6 da
seguinte forma:

1. Calcinagdo do po6 de hidroxido de
zirconio com adicdo de 3 mol % de itria a
850° C / 1h para obteng¢&o do oxido;

2. Moagem do p6 por 4h em moinho tipo
"Attritor" utilizando esferas de zircdnia e
alcool etilico absoluto; e por 21h em
moinho de bolas (bolas de alumina);

. Secagem ao ar e em estufa a 37° C;

4. Desaglomeragdo em almofariz de agata

seguido de peneiragdo em malha 200;

5. Determinacgao do tamanho de
aglomerado, utilizando equipamento
“Cilas” a laser;

6. Prensagem uniaxial a frio de pastilhas
com & 12 mm com presséo de 100 KPa,
e prensagem isostatica a frio com
pressao de 200 MPa;

7. Sinterizagdo das pastilhas a 1400°C,
1450°C e 1500°C seguindo a taxa de
aquecimento de 8°C / min. até 1200°C e
5¢C / min. até patamar, onde
permaneceram por 1h; taxa de
resfriamento de 30°C/ min.;
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8. Determinacgao das densidades
geométrica e hidrostatica;

9. Preparacdo das amostras para analise
microestrutural (DR-X e MEV);

10. Prensagem isostatica a quente (HIP) a

1500 °C/15 min., 150 MPa, em argobnio;

11. Medicéo das densidades geométrica e

hidrostatica;

Preparagdo e analise microestrutural

(DR-X e MEV),

Medicdo da tenacidade e dureza pelo

método de impressao Vickers.

RESULTADOS
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Os resultados apresentados neste trabalho
correspondem ao processamento dos pés
de Zr0,:Y,03 3 mol% fabricados no IPEN.
A analise granulométrica dos pos obtidos
por moagem em moinho tipo Attritor (4h) e
em moinho de bolas (21h) apresentou os
seguintes valores para o diametro meédio de
aglomerado: 3,5 pum para moagem em
moinho de bolas e 0,86 um para moagem
em Attritor.

As densidades das pastilhas (tabela 1)
ap6s a sinterizacdo nas temperaturas

1400 °C, 1450 °C e 1500 °C por 1h,
apresentaram-se insatisfatorias para
sequéncia do projeto (medidas da

resisténcia a flexao e tenacidade a fratura).

Foi utilizada prensagem isostatica a quente
(HIP) para melhor densificacéo do material.

A tabela 1 apresenta o valor meédio das
densidades encontradas em cada
temperatura de sinterizacdo por metodo
aplicado: | )p6 processado por moagem em
moinho de bolas e sinterizaco;



Il )p6 processado por moagem no
Attritor, sinterizacao, HIP.

TABELA 1. Densidades.

Método | Método I
a sinterizado a

verde verde

Amostra %Dt %Dt %Dt %Dt %Dt

S

sinterizado +HIP

Z3Y- 87.9 94.0 100
1400/1h

Z3Y- 46.2 76.8 48.3 88.9 99.6
1450/1h

Z3Y- 78.2 84.3 99.2
1500/1h

Para o calculo das densidades a verde e
densidade  hidrostatica, adotou-se a
densidade teérica (Dt) de 6,1 glocm3,
equivalente a zirconia na fase tetragonal.
Todas as amostras apresentaram retengéo
total da fase tetragonal.

O tamanho médio dos gréos, medido em
analisador de imagens Quantikov, variou de
0,18 a 0,40 um. Estes valores estao abaixo
do tamanho critico de gréo (~ 0,5 um) [5].
Devido ao tamanho dos grao serem
pequenos, somente os gréos proximos as
trincas transformam-se martensiticamente
da fase tetragonal para fase monoclinica,
quando solicitados mecanicamente,
influindo diretamente na diminuicdo da
tenacidade do material. Os valores obtidos
do ensaio de impressao Vickers, de dureza
e tenacidade, sdo apresentados na tabela
2.

TABELA 2. Medidas de dureza e
tenecidade.

Hv (Gpa) Kic (MPam™)
AMOSTRAS 1 2 1 2

Z3Y-1400/1h 13,2+0,8 13,6+1.3 4,9+0,8 6,940,3
Z3Y-1450/1h  13,2+0,8 13,9+2.7 4,3+0,3 7,5+1,3
Z3Y-1500/1h  12,94+0,7

13,31,1 56+0,4 7,0£0,4

1 — Resultados deste trabalho.

2 — Resultados de Homero Basani [4].

CONCLUSOES

A nao densificacdo do material, apenas
com sinterizagdo simples, esta relacionada
com as impurezas encontradas no po de
partida. Este inconveniente foi minimizado
com a utilizagdo do processo de prensagem
isostatica a quente (HIP).

A qualidade do pd de partida também
influenciou no crescimento dos gréaos, que
apresentaram-se pequenos, ndo atingindo
valores préximos do tamanho critico de
grao (~ 0,5 um), influindo na diminuigéo da
tenacidade a fratura.

Os valores obtidos para dureza Vickers
estdo proximos dos valores encontrados
por Basani [4] utilizando o material da Toyo
Soda. Ha uma tendéncia da dureza Vickers
diminuir com o aumento da temperatura de
sinterizagdo. O mesmo foi observado por
Basani [4].
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