RESUMO

A técnica da colagem de barbotinas foi utilizada
para a conformagéo de pegas cerdmicas a partir de pés
de zircOnia estabilizada com 3 mol% de ltria. Os pés
foram produzidos pelo processo de co-precipitagdo em
meio amoniacal na Usina Piloto de Zircénio do IPEN. Os
experimentos  foram  conduzidos  preparando-se
suspensdes dos pés em mejo aquoso com a adigdo de
dispersantes, seguidos de moagem e conformagdo em
moldes de gesso. Apés secagem e pré-queima a 700°C,
as pegas produzidas foram sinterizadas a 1500°C por 3
horas. As cer@micas foram investigadas em microscépio
eletrénico de varredura e por difragdo de raios-X e
testadas em altas temperaturas.

Descritores: zircOnia, co-precipitagdo, colagem.

INTRODUGAO

Ceramicas de zircOnia tetragonal policristalina
estabilizada com 3 mol% de itria (Y-TZP) séo
conhecidas por propriedades como alta tenacidade e
resisténcia a fratura, associadas a transformagido da
fase tetragonal a monoclinica induzida por tensédo ‘.
Aliando-se essas propriedades ao custo do produto final,
a utilizagdo da zirconia como material ceramico tem
sido direcionada principalmente para aplicagdes como
cadinhos, meios de moagem e material estrutural .

Para conformagédo dessas pegas ceramicas, as
técnicas normalmente empregadas tem sido a
prensagem e a colagem de barbotinas. A escolha de
uma delas depende das caracteristicas da matéria prima
e dos requisitos do produto, como tamanho, forma,
tolerdncias dimensionais, microestrutura e niveis
requeridos de reprodutibilidade.

A prensagem € utilizada para a produgao de
pegas que requerem precisdo dimensional e altas
densidades. A fabricagdo de corpos ceramicos de
geometria complexa, no entanto, exige a utilizagdo de
matrizes de elevado custo.

A conformagédo por colagem de barbotinas, por
sua vez, € um processo indicado para obtengdo de
pecas de formato complexo, pois € operacionalmente
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ABSTRACT

Slip casting technique of 3 mol% yttria stabilized
zirconia powders suspensions has been used for
ceramic bodies forming. The powders were produced by
coprecipitation process with ammonium hydroxide in the
Zirconium Pifot Plant of IPEN. Experiments were
performed by preparing suspensions of powders with
dispersing agents. These suspensions were submitted to
milling and casting in plaster molds. After drying and
heating at 700°C, the obtained specimens were sintered
at 1500C for 3 hours. The ceramic bodies were
investigated by scanning electron microscopy and X-ray
diffraction, and tested in high temperature conditions.
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simples e de baixo custo. E particularmente indicada
para alguns tipos de cerdmicas de alto desempenho, em
razdo do controle exercido sobre aditivos e aglomerados
na suspensdo. A conformagdo é feita em moldes
permeaveis, usualmente de gesso, que tem a fungédo de
retirar o liquido da suspenséo, concentrando o sélido. O
processo inclui ainda etapas de secagem, calcinagéo e
sinterizagdo. Esta técnica, utilizada originalmente para
argilas, tem sido adaptada para obtencdo de materiais
ceramicos a base de zirconia ‘7

Neste altimo caso, os trabalhos apresentados na
literatura ressaltam a dificuldade de obtencdo de
suspensdes defloculadas, em razdo da nao plasticidade
e do elevado peso especifico da zirconia.

Considerando-se a necessidade do emprego de
cadinhos para sinterizagdo de materiais cerdmicos, em
fornos de alta temperatura, este trabalho apresenta um
estudo de conformagao de pos de zircénia - 3 mol% de
itria utilizando-se a técnica de colagem de barbotina. Os
experimentos preliminares visaram o estudo do
comportamento reolégico das suspensdes, com énfase
na escolha do defloculante. Definidas essas condigdes,
os cadinhos foram conformados, sinterizados e
caracterizados.
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

O diagrama esquematico do processo adotado
para preparagdo dos cadinhos de zirconia-itria é
apresentado na figura 1.
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Figura 01- Diagrama esquematico do processo de
preparacdo de ceramicas de Y-TZP.

Como material de partida, utilizou-se zirconia
estabilizada com 3 mol% de itria produzida na Usina
Piloto de Zircénio do IPEN, por co-precipitagdo em meio
amoniacal. Estes pos foram preparados a partir de
solugdes de sulfato de zirconio de alta pureza (relagao
ZrO- /oxidos totais de 99,8%) e sulfato de itrio produzido
a partir de um concentrado de itrio fabricado pela
Nuclemon. Este material & constituido principalmente de
78% de Y,0- e 14.5% de Dy,0s.

QO hidroxido de zirconio co-precipitado com itrio
foi utilizado apos estocagem em alcool etilico por um
periodo de cerca de 12 meses. Para evitar a formagao
de aglomerados fortes, esses precipitados foram
tratados por destilagdo azeotropica, empregando-se
como solvente organico o alcool n-butilico.

A caracterizagdo dos pds obtidos foi realizada
pelas técnicas de microscopia eletrénica de varredura,
difragdo de raios X, medidas de superficie especifica
(BET) e determinagdo das curvas de distribuigao
granulométrica por sedigrafia.

Apés calcinagdo, o po de zirconia-itria foi
disperso em agua para realizagéo dos experimentos de
escolha do defloculante. Os testes visaram averiguar o
grau de defloculagdo conseguido, o pH e a estabilidade
destas suspensbes, e finalmente a resisténcia dos
corpos ceramicos a verde.

Foram testados defloculantes disponiveis
comercialmente como o Darvan 8, Drewsperse B180,
Dispersal 120, Carboximetilcelulose, Lambra L1 e
Hexametafosfato de sédio. A proporgio de defloculante
adotada foi de 0.5% em peso. A mistura assim obtida foi
entdo moida em potes de polietileno com meios de
moagem de zircOnia por cerca de 2 horas, procedendo-
se, em seguida, ao preenchimento do molde de gesso.
Apos a formagdo de uma parede com espessura
desejada, o excesso de suspensdo foi retirado. A peca
foi mantida em repouso no molde por cerca de 24 horas,
tempo necessario para que ocorresse a retragdo do
cadinho, permitindo sua remogao.

A pega a verde assim obtida recebeu um
acabamento, para remogdo de defeitos de moldagem,
foi seca e queimada para eliminagdo dos componentes
organicos e finalmente sinterizada a 1500°C por 3 horas.
Os cadinhos obtidos foram entdo observados por
microscopia eletrénica de varredura.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Caracterizacao dos pés de zirconia-itria

Os pés de zirconia - 3 mol% de itria produzidos
para o presente estudo, apresentaram tamanho médio
de 0,1um, conforme mostra a figura 02. A superficie
especifica determinada foi de 44 m’/g, tendo sido
identificada a estrutura cristalina tetragonal/cubica.
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Figura 02. Diametro esférico equivalente dos pos de

Zr0,-Y-04
A morfologia dos pos € apresentada na
figura 03, onde observa-se que sdo formados



predominantemente de particulas com dimensbes
inferiores a 1um, com a presenga de particulas esféricas
de maiores dimensdes. Estas ultimas podem ser
atribuidas ao prolongado periodo de estocagem em
meio alcoolico, devendo ser objeto de estudos
posteriores.

Defloculagdo

Os melhores resultados relativos a definicdo do
tipo de defloculante empregado na preparagdo de
suspensdes de zircOnia-itria foram obtidos para o
produto Drewsperse B1180, & base de poliacrilato de
aménio. Neste caso, a barbotina apresentou reduzida
tendéncia a decantagdo, baixa viscosidade e boa
fluidez. A suspensao apresentou pH ao redor de 7. A
adigdo de solugdo de hidroxido de aménio, para
observar o efeito da variagao do pH para 8 e 9, resultou
em melhora muito pequena na fluidez, nao justificando a
adigdo deste reagente.

A suspensfo preparada com o produto Darvan
6, um sal sdédico do polimero do Acido
naftalenosulfonico e formaldeido, mostrou-se bem
defloculada, mas apresentou tendéncia a decantagado
mesmo apos ajustes com quantidades adicionais do
defloculante.

O produto Dispersal 120, embora também a
base de poliacrilato de amodnio, resultou em uma
suspensio totalmente espumada e de alta viscosidade,
sendo descartada a sua utilizagao.

As suspensdes com os demais defloculantes
testados apresentaram elevada viscosidade ou
acentuada tendéncia a decantagdo. De uma forma
geral, os resultados foram inferiores aos obtidos com o0s
dois produtos iniciais.

Com base nestes dados, foi adotado o produto
Drewsperce B180 para os estudos de conformagdo de
pegas cerdmicas.

Colagem de pecas ceramicas

Foram produzidas pegas na forma de cadinhos
de variados tamanhos, algumas das quais sao
mostradas na figura 4. Durante 0 processo de
sinterizagdo, as pegas apresentaram retragdo da ordem
de 40% em relagdo as dimensdes a verde.

A figura 5 apresenta uma micrografia da
superficie de fratura de uma das cerdmicas produzidas,
obtida por microscopia eletronica de varredura.
Observa-se que a microestrutura é formada por graos
uniformes com dimensdes da ordem de 1um, e com
porosidade intergranular.

Os cadinhos produzidos foram testados em
condigbes normais de uso e apresentaram boa
resisténcia a temperaturas de até 1700°C.

CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos, concluimos que
€ possivel produzir pegas ceramicas de zirconia

estabilizada com itria através do processo de
conformacgéo por colagem de barbotinas.

Verificou-se, adicionalmente, que poucos sdo o0s
defloculantes disponiveis no mercado, que permitem a
formacdo de suspensdes estaveis com os pos de
zircOnia, em razao das caracteristicas deste material.

Nas condi¢des definidas de processo, as pegas
obtidas apresentaram  microestrutura  constituida
predominantemente por grdos de tamanho inferior a 1
pm. Os cadinhos produzidos mostraram boa resisténcia
ao manuseio e a temperaturas elevadas.
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Figura 04. Fotografia de cadinhos produzidos

Figura 05. Micrografia MEV da superficie de fratura
de um dos cadinhos produzidos



