‘ Resumo Este trabalho consiste em uma
contribuicdo ao estudo da sin-
. terizacdo de um 6xido de urénio, o U30g, compactado sob
. a forma de peauenos corpos de prova cilindricos.
' Como introducdo é feita uma andlise dos fatores principais
' que influem na sinterizacdo.
- No que se refere aos materiais e métodos utilizados faz-se
uma descricdo do processo de fabricacdo e caracterizacdo dos
pés de U303, do processo de confecgdo das pastilhas para o
ensaio de dilatometria e do emprego de microscopia para ana-
 lise das microestruturas. Foram utilizados dois tipos de p6s
' de U30g, obtidos através da calcinacdo do diuranato de amo-
- nio (DUA) e do tricarbonato de amdnio e uranilo (ATCU). As
pastilhas foram produzidas por compactacdo em prensa ma-
nual. A sinterizacdo foi conduzida num dilatdmetro 6tico,
onde se obtém um registro fotogréfico da retracdo linear
axial da pastilha em funcdo da temperatura. O tempo foi me-
- dido independentemente. A andlise ceramogréafica foi feita
- empregando-se microscopia Otica e eletrdnica de varredura.
- Foram determinados, para pastilhas de ambos os pos de
U30g, pardmetros como a densidade sinterizada, indice de
sinterizacdo, retracdo linear axial e retracdo volumétrica
observada durante o processo, em funcdo da temperatura e
do tempo de sinterizacdo. Foram obtidas, também, algumas
micrografias que mostram a evolucdo da microestrutura da
pastitha, durante a sinterizacdo.

INTRODUCAO

O interesse na producdo dos Oxidos de urénio surgiu apés a
segunda guerra mundial. Até 1940 esse tipo de 6xido era
empregado somente como pigmento na inddstria cerdmica,
tendo um consumo da ordem de 100 toneladas por ano(1).
O consumo atual, sob a forma de U30g, é da ordem de
100000 toneladas por ano(2).

As formas mais comuns de utilizacdo dos 6xidos de uranio
como combustivel em reatores nucleares, atualmente,
sdo (1,3 e 4):

a) pastilhas sinterizadas, encapsuladas em tubos de aco inoxi-
davel ou ligas de Zirconio;

b) dispersdo em matriz metélica, constituindo o nicleo de
um elemento sob a forma de placa;

c¢) microesferas revestidas por camadas de carbono e carbo-
netos. -

Este trabalho foi desenvolvido nos laboratérios de Centro de
Metalurgia Nuclear do Instituto de Energia Atdmica e teve
por objetivo estudar o processo de sinterizacdo de um éxido
e uranio, o U3 0g, sob a forma de pastilhas, empregando-se
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a técnica de dilatometria. Nesse sentido foi efetuada uma
primeira série de ensaios visando obter a variacdo de parame-
tros como retracdo linear e volumétrica, densidade e indice
de sinterizagdo de um corpo de prova, em funcdo de suas di-
mensdes e densidade iniciais, da temperatura e do tempo de
sinterizacdo. Uma segunda série de experiéncias foi realizada
com o objetivo de estudar a cinética do processo.

1. FATORES QUE INFLUEM NA SINTERIZACAO

Ha& uma série de pardmetros fisicos e quimicos que interfe-
rem no resultado de uma sinterizacdo. De acordo com a
literatura(5, 6), esses fatores podem ser reunidos em trés
grupos principais: relativo ao material, 3 particula e ao
processo.

1.1. Fatores relativos ao material — sdo as propriedades
intrinsecas do material, tais como coeficientes de difusdo,
energia livre de superficie, desvio da composicdo estequeo-
métrica e reatividade quimica.

1.2. Fatores relativos & particula — os principais a serem
considerados, neste caso, sdo: distribuicdo granulométrica,
tamanho médio de particula, forma e estado da superficie.
1.3. Fatores relativos ao processo — neste item, da sinteriza-
¢do devem ser considerados os aspectos ligados aos processos
de preparacdo e compactacdo do material. A preparacdo do
pé influi diretamente nos fatores forma, distribuicdo granulo-
métrica e tamanho médio de particula. A pressdo utilizada na
compactacdo determina a densidade ‘‘a verde’’ do corpo de
prova, sendo que a melhor distribuicdo de pressdes é conse-
guida utilizando-se matriz do tipo dupla-acdo. Na sinterizacdo
0s parametros mais importantes sdo: tempo, temperatura,
atmosfera do forno e velocidade de aquecimento.

2. MATERIAIS E METODOS
O fluxograma da Fig. 1 mostra a seqiiéncia de operacdo e os
diversos ensaios adotados no desenvolvimento do trabalho.

, 2.1. Fabricacdo e preparacdo do pé — foram utilizados dois

tipos de p6s de U3Og, provenientes de origens diversas, O
primeiro deles foi obtido por calcinacdo do diuranato de
amoénio (DUA) e o segundo a partir do tricarbonato de amo-
nia e uranilo (ATCU). Ambos foram preparados e entregues
ao Centro de Metalurgia, como sais nuclearmente puros, pelo
Centro de Engenharia Quimica do mesmo Instituto (IEA). A
calcinacdo do DUA foi conduzida a uma temperatura de
750°C, por 11 horas. O ATCU foi calcinado a 700°C, por 9
horas. Os U303 obtidos foram passados em peneira de 65
malhas por polegada e homogeneizados em um misturador
de tambor giratério.

(1) Apresentado ao XXII Congresso Brasileiro de Cerdmica, realizado em abril de 1978 — Rio de Janeiro, RJ.
(2) Pesquisador do Centro de Metalurgia Nuclear, Instituto de Energia Atoémica (atual IPEN — Instituto de Pesquisas de Energia Nuclear),

Sao Paulo, SP.

(3) Coordenador de Desenvolvimento e Pesquisa de Ag¢os Villares S.A.
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Fig. 1 — Fluxograma simplificado indicando a seqiiéncia de operagées
e ensaios adotados no trabalho.

2.2. Caracterizacdo do p6 — compreendeu a determinacdo
das propriedades fisico-quimicos do p6, adquiridos durante o
processo de fabricacdo e preparacdo e que podem alterar o re-
sultado final da sinterizacdo(7,8). Foram determinados: dis-
tribuicdo granulométrica, densidades aparentes, drea de su-
perficie especifica, didmetro médio de particula, forma dos
grdos e relacdo O/U. Esses ensaias foram, com excecdo do
altimo, realizados nos Laboratérios do Centro de Metalurgia
do |EA, empregando-se métodos elaborados pelo corpo técni-
co desse Centro(9). Os resultados encontrados estdo apresen-
tados nas tabelas | e II.

A anélise granulométrica foi efetuada através do ensaio de
peneiramento e nota-se, da tabela |, que o U304 de ATCU
possui maior quantidade de finos (fracdo abaixo de 325 ma-
Ihas por polegada) do que o U3 Og de DUA.

Foram determinadas as densidades aparentes solta, batida e
limite e observa-se, da tabela Il, que ndo ha uma diferenca
significativa entre os valores obtidos para o U3 Og de ATCU e
o U30g de DUA.

A érea de superficie especifica foi determinada utilizando-se
a técnica de adsorcdo gasosa, baseada no método BET modi-
ficado. Pode-se ver, pela tabela 11, que o p6 com maior drea
de superficie especifica é o U30g de ATCU.

O didmetro médio de particula foi levantado utilizando-se
um aparelho “Fisher sub-sieve sizer”, cujo principio de fun-
cionamento se baseia na alteracdo do escoamento de um flui-
do provocado por particulas solidas, no interior de um tubo.
O resultado desse ensaio, mostrado na tabela 11, indicou que
0 U303 de DUA é o p6 mais fino, ou seja, de menor didme-
tro médio. A anélise granulométrica, entretanto, mostrou o
contrério e pela observacdo da morfologia dos pos (Figs. 2 e
3), verificou-se que a forma da particula do U3 Og de DUA e
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ATCU sdo diferentes. O resultado obtido neste ensaio, por-
tanto, deve ser considerado com restri¢des.

A forma de grdo foi observada através de microscopia eletro-
nica de varredura. As figuras 2 e 3 sdo micrografias obtidas
através dessa técnica. Nota-se que as particulas de U30g com
origem no processo ATCU apresentam formas geométricas
simples, proximos a parolelepipédica (Fig. 2). As particulas
de U30g de DUA parecem ser constituidas por aglomerados,
com bordas arredondados e sem uma forma geométrica sim-
ples (Fig. 3). Isto conduz a uma maior facilidade de acomo-
dacdo entre as particulas de U3 Og de DUA durante a prensa-
gem para obtencdo do corpo de prova.

Fig. 2 — Micrografia eletronica de varredura de pé de Us 08 de ATCU.
Aumento: 2200 X.

Saum
Wmﬁ

Fig. 3 — Micrografia eletrénica de varredura de pé de U30g de DUA,
Aumento:4100 X.
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2.5. Microscopia — foram utilizadas como técnica auxiliares,
TABELA | ; : " !
para o desenvolvimento deste trabalho, a microscopia eletro-
Distribuic&o Granulométrica dos P6s nica de varredura e a 6tica convencional.
Obtida por Peneiramento
3. RESULTADOS EXPERIMENTAIS
Fragdo Retida Porcantagedm Os primeiros ensaios realizados tiveram um caréter tecnol6-
Fracdo Granulométrica o Acunyilada gico e visavam a determinagdo de pardmetro como retracdo
(malhas/polegac linear) U30g | U30g U303 U30s linear e volumétrica, densidade e indice de sinterizacdo, em
(DUA) [(ATCU) (DUA) (ATCU) fungdo das dimenses e densidade iniciais do corpo de prova,
— 65 +100 13,0 9,2 13,0 9,2 da temperatura e do tempo de sinterizacdo, para uma mesma
—100 +200 405 | 17,7 636 269 velocidade de aquecimento e atmosfera do forno. As princi-
—200 +270 228 | 107 764 376 pais caracteristicas dos ensaios dessa primeira fase foram:
— 270 +325 5,7 5,2 82,1 42,8 . . &
325 170 | 572 1000 1000 sinterizagdo ao ar, com o corpo de prova na zona central do
i i ; . forno e aquecimento lento (8°C/min, no méximo).
TABELA I
Caracteristicos dos Pos de U3 Og usados
Facdmatre Densidades (g/cm®) Area de Diametro B
superficie médio Relagdo
: . L especifica o/u
Material Solta Batida Limite 2/ ()
)| (m*/g)
U30g (ATCU) 1,6 2,1 2,2 2,10 1,60 2,67
U305 (DUA) 15 20 21 0,70 1,30 2,67

A relagdo oxigénio/urdnio dos p6s utilizados foi determinada
por via Gmida, no Centro de Engenharia Quimica do Institu-
to de Energia Atdmica. O valor encontrado (tabela 11) mos-
trou que, & temperatura ambiente, tem-se Uj Og em ambos os
casos.

2.3. Fabricacdo dos corpos de prova — os corpos de prova
utilizados foram obtidos por compactacdo do pd em prensas
manuais, empregando-se uma matriz para compacta¢do em
duplo-efeito. A tabela |11 apresenta os valores médios obtidos
pela anélise dimensional dos corpos de prova, antes da sinte-
rizagdo. Procurou-se, usando uma Gnica pressdo, obter corpos
de prova com densidade “‘a verde”’ muito proximas.

2.4. Ensaios de dilatometria — o estudo foi realizado empre-
gahdo-se um dilatdmetro LEITZ, de registro fotografico(10).
O forno utilizado possui resisténcia elétrica de KANTHAL
e temperatura méxima de 1150°C. O controle da temperatu-
ra durante o ensaio foi feito através de dois termcpares: um
de Pt/Pt-Rh e outro de Cr-Al. O primeiro termopar foi posi-
cionado sobre o corpo de prova e o segundo foi colocado no
centro da zona quente do forno, na parede externa da mufla.
O resultado do ensaio é obtido sob a forma de um gréfico da
variacdo dimensional linear do corpo de prova contra a tem-
peratura, impresso sobre uma chapa fotografica 13 x 18 cm.
O tempo foi medido independentemente, por meio de um
crondmetro. O forno no dilatdmetro estd montado sobre um
carro movel e isto permitiu atingir velocidades de aquecimen-
to dos corpos de prova até cerca de 400° C/min. As experién-
cias foram conduzidas a temperaturas entre 800 e 1050°C.
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Para a segunda fase de trabalho modificou-se a técnica de
ensaio, visando estudar a cinética do processo a temperatura
constante. Os ensaios passaram a ter as seguintes caracteris-
ticas: sinterizagdo ao ar, com aquecimento lento (8°C/min)
do corpo de prova, da temperatura ambiente até 600°C;
aquecimento do forno, de 600°C até a temperatura desejada,
mantendo o corpo de prova a 600°C através de deslocamento
do forno; aguecimento rapido (400° C/min) do corpo de pro-
va até a temperatura de ensaio, por transferéncia do mesmo
para a zona quente do forno. A figura 4 mostra uma curva
tipica obtida num ensaio dilatométrico, para uma temperatu-
ra de sinterizagdo de 1000°C. Pode-se distinguir, nessa curva,
quatro regiGes. Na primeira (regido 1), com inicio a tempera-
tura ambiente e término préximo de 700°C, verificou-se
apenas uma dilatagdo térmica do sistema. A segunda (regido
I1), que abrange o inicio da retragdo até a temperatura de
ensaio, tem extensdo varidvel com a velocidade de aqueci-
mento, com a temperatura de ensaio, com o comprimento
inicial do corpo de prova e com as caracteristicas do p6. A
terceira (regido 111) compreende o patamar isotérmico a tem-
peratura de ensaio e a sua extensdo é funcdo do tempo a essa
temperatura e da cinética do processo. A Ultima regido (1v)
corresponde ao resfriamento do corpo de prova, ou seja, 0
término do ensaio.

Foram realizadas ao todo cerca de 100 experiéncias, numa
faixa de temperatura entre 800 e/1050°C e levantaram-se 0s
seguintes parametros: retracdo linear axial e volumétrica,
densidade sinterizada e fndice de sinterizagdo. Todos eles
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Fig. 4 — Curva de retracdo linear axial de um corpo de prova em fun-
¢do da temperatura, obtido por dilatometria.

foram determinados em funcdo das varidveis tempo e tempe-
ratura de sinterizacdo. A cinética do processo foi determi-
nada medindo-se, a temperatura constante, a retracdo linear
axial do corpo de prova em fung¢do do tempo. Os resultados,
tanto para o U305 de DUA como para o U305 de ATCU,
estdo mostrados nas figuras 5, 6 e 7. Os parametros apresen-
tados nessas curvas foram definidos da seguinte maneira:
fndice de sinterizacdo (ls)

| — ds—dv
: dt‘“dv

onde dg e dy sdo respectivamente, a densidade sinterizada e
"a verde” do corpo de prova e d¢ é a densidade tedrica do
U3 08 (8,42 g/(:I'T‘3 ).
— Retracdo volumétrica (Ry)

hg °

05 ) v =5

onde @y e @5 sdo os didmetros e hg e hy sdo as alturas dos
corpos de prova a verde e sinterizado respectivamente.
— Retracdo linear (R))

Alc
Ly

100
By = 1 —4

Ry = - 100

onde ALc=ALi + AlLo

sendo AlLc e ALi os valores de retracdo linear do corpo de
prova durante o aquecimento e o patamar isotérmico respec-
tivamente, lidos no gréfico da chapa fotogréafica obtida no
ensaio; Ly é a altura do corpo de prova “‘a verde”'.

Nota-se, da Fig. 5, que os valores dos parametros densidade
sinterizada, indice de sinterizagdo e o retracdo volumétrica e
linear, aumentou com a temperatura e para uma mesma tem-
peratura crescem com o tempo. O indice de sinterizacdo foi
definido com o objetivo de se ter um pardmetro de avaliacdo
do desempenho do corpo de prova quanto a sinterizacdo, em
funcdo de sua densidade ““a verde” e da densidade tedrica
do U3 08-
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Fig. 6 — Curvas de variagdo da densidade sinterizada/densidade tedri-
ca e indice de sinterizagio com o tempo, para U3Og de DUA e
ATCU, sinterizados a 1000°C.

Procurou-se, durante os ensaios, obter pelo menos dois valo-
res distintos de tempo (t) para cada temperatura e, para um
mesmo conjunto de tempo e temperatura, fazer-se ao menos
duas determinacGes.  Foram incluidos também alguns resulta-
dos de uma Unica determinacdo, por serem considerados
Gteis e apos se verificar que a técnica empregada permitia
obter uma reprodubilidade razoével. Chegou-se essa conclu-
s80 ap6s uma série de sinterizacSes a 1050°C por uma hora,
realizadas tanto para o U3;0g de DUA como para c U304
de ATCU. Os resultados dessas experiéncias encontram-se
mostrados na tabela 1V.
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TABELA Il
Caracterfisticos dos corpos de prova
Parametro - Mas’saT (10)0 Pressao de
Altura Massa Diametro especifica (dy/d¢) ——
Material {ii] (o) {msm) "erd‘; (%) (t/cm?)
(g/cm®)
U304 11,90 0,737 4,67
4,10 55,5 1,0
(ATCU) +0,67 +0,043 +0,16
U303 11,83 0,725 4,69
4,10 55,7 1,0
(DUA) +0,36 + 0,024 0,12
(*) Massa especifica teérica do U3 Og (dt) — 8,42 g/cm?>.
TABELA IV
Valores de retracdo linear axial durante as fases de aquecimento e isotérmica,
para o ensaio de sinterizacdo a 1050°C por hora
P6 AL, AL; AL R'a Rli R dg ds/d¢
Is
U504 (mm) (mm) (mm) (%) (%) (%) (g/cm?) (%)
D 62,0 11,0 73,0 10,4 1,85 12,3 7,14 84,8 0,642
55,5 16,5 72,0 9,25 2,75 12,0 6,80 80,8 0,561
U 58,0 18,0 76,0 9,58 3,02 12,6 6,96 82,7 0,608
59,0 16,0 75,0 10,0 2,71 12,7 6,90 81,9 0,598
A 52,0 14,0 66,0 9,80 2,64 124 6,97 82,8 0,597
58,0 13,0 71,0 10,2 2,28 12,5 6,89 81,8 0,595
média 57,4 14,7 72,2 9,87 2,54 12,4 6,94 825 0,600
desvio 34 2,6 3,5 0,42 0,41 0,2 0,11 1,3 0,026
padrdo
A 81,0 18,0 99,0 13,5 3,00 - 16,5 7,47 88,7 0,754
78,0 24,0 102,0 12,3 3,78 16,1 7,58 90,0 0,774
T 83,0 14,0 97,0 13,2 2,22 15,4 7,67 91,1 0,796
c 82,0 16,0 98,0 13,0 2,54 15,5 7,69 91,3 0,801
U 71,0 10,0 81,0 12,4 1,74 14,1 7,46 88,6 0,739
77,0 8,0 85,0 13,3 1,38 14,7 7,50 89,1 0,740
média 78,7 15,0 93,7 13,0 2,44 15,4 7,56 89,8 0,767
caskid 4.4 5.8 8,5 05 0,87 0,9 0,10 12 0,027
padrdo

Para a determinacdo da cinética do processo foram realizados
nas temperaturas de 850, 900 e 1000° C. Tomando-se os valo-
res médios de retracdo linear em funcdo do tempo, obtidos
através das curvas de sinterizacdo a temperatura constante,
tornou-se possivel tracar as curvas que representam o com-
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portamento cinético dos pds de U30g, quanto ao processo
de sinterizacdo, nas temperaturas citadas (Fig. 7).

Verificou-se, através das curvas, que a variacdo da retracdo
em funcdo do tempo era do tipo:
R, =B. t
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Fig. 7 — Retragdo linear axial em fungdo do tempo de sinterizacdo pa-
ra corpo de prova de U3Og de DUA e de ATCU.

Os valores da constante B e do expoernite m foram obtidos
através de ajustagem dos resultados por curva potencial,
empregando o método de regressdo linear. Utilizando-se esses
valores e sendo a velocidade de retracdo dada por:

d(R1)
dt

Vs pt™-1

levantou-se a curva de variacdo da velocidade de retracdo em
funcdo do inverso da temperatura absoluta (Fig. 8).

Apos o ensaio de dilatometria os corpos de prova eram corta-
dos numa seccdo transversal e embutidos para posterior poli-
mento e observacdo metalografica. As figuras de 9 a 12 mos-
tram as microestruturas tipicas do material sinterizado aos
estagios Il e Il respectivamente. Verificou-se, quanto a mi-
croestrutura, que o U30g de DUA apresentava maior tama-
nho de grdo em relacdo ao U30g de ATCU e com quase toda
a porosidade distribuida no interior dos grios; enquanto que
no U3;0g de DUA os poros aparecem, em sua maioria, ao
longo dos contornos de grdos (Figs. 11 e 12).

4. DISCUSSAO

Os ensaios foram efetuados a uma temperatura acima de
800°C, pois, observou-se que, para ambos os pds utilizados, a
densificacdo tinha inicio a aproximadamente 750°C (Fig. 4).
Os resultados das experiéncias mostraram que os valores dos
parametros densidade sinterizada, fndice de sinterizacdo e
retracdes volumétrica e linear variam com a temperatura e o
tempo de sinterizacdo (Figs. 6 e 7). Esses resultados sdo coe-
rentes, pois, o processo ¢ controlado (11, 12) por mecanis-
mos termicamente ativados.

Os resultados apresentados na tabela 1V indicam que a repro-
dutibilidade do método empregado é razodvel pois, com
excecdo dos valores médios de retracdo durante o isotérmico
obtidos para o caso de aquecimento lento (8°C/min no mé-
ximo), os desvios padrdes atingidos para os demais pardme-
tros foram menores que 6% da média. Com esses resultados
(tabela 1V) pode-se comparar a diferenca de sinterabilidade
entre os pos de U3 Oy utilizados. Verificou-se que o U3 Oy de
ATCU apresentam, até o estagio atingido, maior densifica-
¢do do que o U303 de DUA. Uma andlise estatistica desses
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Fig. 8 — Curvas de velocidade de retracdo em fungdo do inverso da
temperatura absoluta.

Fig. 9 — Micrografia 6tica de sec¢do transversal de um corpo de prova
de U30g de ATCU sinterizada a 1000°C por & horas, com
dg = 0,84 dt. Aumento: 190 X.

-

Fig. 10 — Micrografia 6tica de sec¢do transversal de pastilhas de U0y
de DUA sinterizada a 1000°C por 8khoras com dg = 0,81 dt. Aumen-
to: 875 X.

resultados (tabela 1V) indicou-se que, para um nivel de
confianca de 99%, pode-se aceitar a hipdtese de que os
valores de R (DUA) e R| (ATCU) sdo diferentes e que R|
(ATCU) > Ry (DUA). Isto conduz, para a mesma densidade
inicial a:

ds (ATCU) > dg (DUA)

o . =

onde dg é a densidade do corpo de prova sinterizado. Pro-
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Fig. 11 — Micrografia ética de seccdo transversal de pastzlha de U30g
de ATCU sinterizada a 1050°C por 60 minutos, com dg = 0,90 dt.
Ataque com HNO3 /[H3 SOy (1:10). Aumento: 1200 X.

Fig. 12 — Micrografia 6tica de seccdo transversal de corpo.de prova de
U30g de DUA, sinterizado a 1050 por 1920 minutos com
dg = 0,92 dt. Ataque com HNO3/H,S04 (1:10). Aumento: 960 X.

pbe-se como explicacdo para este comportamento, a maior
4rea de superficie e a menor porosidade das particulas de
U3 0z de ATCU, em relacdo ao U3 Og de DUA.

Para que fosse possivel determinar a cinética do processo a
temperatura ‘‘constante’’ e identificar os mecanismos predo-
minante na sinterizacdo do U3;Og passou-se a utilizar de
aquecimentos rapidos (400°C/min) dos corpos de prova, a
partir de 600°C. A anélise dos resultados encontrados mos-
trou que, para‘ cada temperatura de ensaio, pode-se chegar a
uma relacdo entre os valores de retracdo e o tempo, do tipo
R| = B.tM. Para a sinterizacdo conduzida a 850°C obtive-
ram-se dois valores tanto para a constante B como para a
expoente m. Neste caso para o intervalo de tempo compreen-
dido entre 0O (zero) e 39,3 minutos, os valores encontrados
foram: B = 1,20 e m = 0,347. Para o intervalo de tempo com-
preendido entre 39,3 e 300 minutos determinou-se que:
B = 2,06 e m = 0,199, ou seja, R| = 2,06 10,199, Para primei-
ro intervalo citado, a retracdo linear acumulada maxima é
de 4,27%, atingida aos 39,3 minutos. Pode-se sugerir, entdo,
de acordo com a literatura, (13, 14, 15) que o mecanismo de
transporte de matéria, predominante neste estdgio e a essa
temperatura de sinterizacdo, é o da difusdo pelo contorno
de grdo. Os demais valores de m encontrados ndo permitiram
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a identificacdo de outros mecanismos, de sinterizacdo, pois,
ndo foi possivel a utilizagdo dos modelos encontrados na
literatura.

Os resultados levantados através dos ensaios de dilatometria
sugerem que a cinética do processo pode ser representada
por uma equacéo do tipo:

Vg = C e—Q/RT

onde C é uma constante, Q é a energia de ativacdo aparente
para sinterizacdo, R é a constante dos gases e T a temperatu-
ra absoluta. Os parametros C e Q/R podem ser extraidos da
curva de velocidade de retracdo linear em fungdo do inverso
da temperatura absoluta (Fig. 8). A energia de ativacdo apa-
rente obtida para a sinterizacdo do U3 Og foi de aproximada-
mente 90,0 Kcal/mol.

A anélise metalografica mostrou que o U30g de ATCU atin-
gia, mais rapidamente do que o U305 de DUA, uma micro-
estrutura mais estdvel, com poros isolados localizados no
interior do grdo (de dificil desaparecimento), que impediam
uma densificagdo posterior.

5. CONCLUSGOES

A — Para ambos os pos de U3 Og utilizados, a densificacéo
dos corpos de prova iniciou-se a uma temperatura de, aproxi-
madamente, 750°C.

B — Foram determinados, tanto para corpos de prova de
Uj 08 de DUA como de U30g de ATCU, os valores dos paréa-
metros densidade sinterizada, indice de sinterizacdo e retra-
cdo linear e volumétrica, em funcdo da temperatura e do tem-
po de sinterizacdo (Figs. 5,6 e 7).

C — Para sinterizacBes conduzidas sob condiges idénticas
observou-se que corpos de prova de U3 Og de ATCU apresen-
taram, no primeiro estdgio, uma taxa de densificacdo maior
do que aqueles de U3Og de DUA. Para os demais estdgios
ocorre o contrario, com o U30g de DUA mostrando uma
velocidade de retracao maior do que o U30g de ATCU.

D — Para sinterizacdo de U3 Og proveniente do DUA, a ciné-
tica observada sugere que o mecanismo predominante no pri-
meiro estdgio do processo é o da difusdo pelo contorno de
gréo.

E — A velocidade de sinterizacdo dos corpos de prova cresce
exponencialmente com a temperatura, de acordo com uma
equacdo do tipo:

Vs = C exp (-—Q/RT)

com uma energia de ativacdo aparente de Q= 90,0 Kcal/mol.
F — As micrografias dos corpos de prova sinterizadas a cerca
de 90% da densidade tedrica mostraram que, no caso do
U305 de DUA, os poros aparecem distribuidas ao longo do
contorno de grdo, enquanto que no U3 0g de ATCU a maior
parte fica isolada no interior dos grdos.
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