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As caracteristicas das matérias primas tém grande influéncia na produgdo de pecas
ceramicas. Diferengcas na distribuicdo do tamanho e no formato das particulas
podem modificar a cinética de sinterizacdo dos compdsitos e consequentemente
suas propriedades finais. Neste trabalho foram utilizadas duas aluminas comerciais
como matriz para o composito Al,O3:NbC. Foram estudadas as principais
caracteristicas dos materiais de partida e a influéncia destas na sinterizagdo do
composito. As aluminas comerciais e o NbC foram caracterizados quanto a
distribuicdo de tamanho das particulas, area de superficie especifica e quantidade
de impurezas. O estudo de sinterizagdo foi realizado em dilatbmetro, com taxa de
aquecimento de 20°C/min até 1800°C e patamar de 1h. Os resultados indicaram que
amostras obtidas a partir da alumina com distribuicdo mais estreita € menor tamanho
medio de particulas tiveram menores temperaturas de inicio e de maxima taxa de

retragéao.
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1. Introdugao

A necessidade de aumento de desempenho das ceramicas leva a melhorias
constantes de determinadas propriedades dos materiais, levando-se em conta sua
aplicacdo final; com isso ocorre o crescimento dos estudos de novos materiais e

técnicas de processamento.

O estudo de sinterizagcao das ceramicas A densificagao pode ser definida como

a remogao dos poros entre as particulas iniciais, acompanhada por retragdo da peca



e formacdo de ligagdes fortes entre particulas adjacentes >3, A temperatura e o
tempo utilizados tém influéncia direta neste processo, que pode ser alterado por
fatores, como pureza das matérias primas “*® e distribuicdo de tamanho de
particulas "®. Nos compdsitos a presenca de segunda fase inerte também pode
alterar a densificagao, devido a diferengca na temperatura de sinterizagdo entre as
fases, podendo ocorrer redugdo da sinterabilidade; o aumento do volume de fase
inerte diminui a densificagcdo da matriz, sendo este efeito mais acentuado com o

aumento de tamanho das particulas de reforco %12

2. Materiais e Métodos

Neste trabalho foram utilizadas como matérias primas duas aluminas
comerciais: A16 SG (Alcoa) e A1000 (Alcoa); foi utilizado 1,5vol% e 6vol% de NbC
(H.C. Starck) como segunda fase. Nas duas aluminas foram realizadas: analises
semi-quantitativas dos elementos, por espectroscopia de fluorescéncia de raios X,
por dispersdo de comprimento de onda; determinagédo da distribuicdo tamanho de
particulas, por método de espalhamento de laser e obtencdo da area de superficie
especifica, pelo método BET.

As composicdes foram moidas em moinho attritor com rotagdo de 400rpm por
6h, utilizando-se haste, esferas e jarro de alumina, e alcool isopropilico como meio
liquido. As misturas foram secas em roto-evaporadora a 90°C e 60rpm e em seguida
mantidas em estufa a 120°C, por 12h. Os corpos de prova foram obtidos por
prensagem uniaxial pressdo de 50 MPa, seguida de prensagem isostatica a 200
MPa, por um minuto. As sinterizagbes foram realizadas em dilatdmetro da marca
Netzsch, em atmosfera de argbnio e taxa de aquecimento de 20°C/min até o
patamar de 1800°C/1h.

3. Resultados e Discussao

Os materiais utilizados neste trabalho foram caracterizados quanto a
composicao, distribuicdo e tamanho de particulas e area de superficie especifica

antes da sinterizag&o, os resultados s&o descritos a seguir.



Tabela 1: Resultados da analise quimica dos pos de alumina

Amostras A1000 A16
Al,O; 99,5+0,3 99,7+0,3
SiO; 0,21+£0,05 | 0,10+0,05
MgO 0,06+0,01 | 0,05+0,01
Na,O 0,07+0,01 | 0,05+0,01
CaO 0,06+0,01 | 0,04+0,01
SO; 0,020+0,005| 0,02+0,01
Fe,O3 0,04+0,01 |0,020+0,005
NiO <0,005 <0,005
ZrO; <0,001 <0,001

De acordo com a literatura *® | as impurezas presentes nas particulas de
alumina como, por exemplo, SiO, e CaO, podem, durante o processo de
sinterizagao, ficar segregadas na regiao de contorno potencializando o crescimento
de gréos por diversos mecanismos. Na tabela 1, embora as duas aluminas tenham
em sua composi¢cao basicamente os mesmos materiais, a alumina A1000 tem
maiores concentragcdes de impurezas, como SiO,, CaO , Fe;O3 do que a alumina
A1. Segundo Cho e colaboradores !, a concentracdo de impurezas é maior em
particulas mais grosseiras e em aglomerados de particulas; desta forma o
crescimento de grdos a partir dessas particulas tende a ser maior do que em
particulas mais finas. Devido a presenga de grande variedade de impurezas a
quantidade de SiO; foi considerada a principal diferenga de impureza entre as duas
aluminas na comparacgao do efeito causado na sinterizacao.

A eficiéncia da etapa de moagem em atrittor foi determinada pelo aumento na
area de superficie especifica das duas aluminas. Na tabela 2 estdo listados os
valores antes e apdés moagem em atrittor. O aumento na area de superficie apos
moagem indica a diminuicdo no tamanho de particulas. A quebra de particulas se
mostrou mais eficiente para a alumina A1000, que teve aumento na area de
superficie de ~26%; para a alumina A16 o aumento foi de ~12%. Esta etapa de

quebra de particulas deve proporcionar ao material maior sinterabilidade.



Tabela 2: Area de superficie dos p6s de alumina antes e apds moagem

Area de Superficie Especifica (g/m?)
Alumina Antes Depois
A1000 7,7£0,1 9,7+0,1
A16 11,2+0,1 12,610,1

A distribuicdo de tamanho de particulas da alumina A1000 € mais larga e com
particulas de diametro maior do que as particulas de alumina A16, figura 1. Esse tipo
de distribuigdo influencia ndo s6 o empacotamento das particulas nos estagios
iniciais de sinterizagdo, como também pode promover o crescimento de gréos
durante o estagio intermediario de sinterizagao 2.
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Figura 1: Distribuicdo de tamanho de particulas

Na comparacgao entre os dois tipos de alumina é possivel notar, figura 2, que a
retracdo das amostras produzidas com alumina A16 teve inicio a temperaturas
pouco menores (~970°C) do que a das amostras produzidas com A1000 (~1080°C).
O pico de sinterizagao também ocorre a temperaturas menores, assim como o final
da retracdo. também € possivel observar que as amostras a base de A1000 tiveram
retracdo menor do que as amostras a base de alumina A16. Para as duas aluminas,
a adicao de NbC causou aumento na temperatura de inicio de retragdao, sendo o

aumento mais acentuado para concentragao de 6vol% de NbC.
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Figura 2: graficos de retragdo dos compdésitos produzidos com (a) alumina
A1000 (b) alumina A16

Na figura 3, a formagao de um primeiro pico na taxa de retracao foi observado
nas amostras de alumina sem adicdo de NbC. Esse comportamento pode estar
relacionado a presenga de impurezas na superficie das particulas que, no estagio
inicial de sinterizagdo favorecem o rearranjo de particulas. Na alumina A1000 a
forma mais acentuada do primeiro pico indica que, além da contribuicdo das
impurezas, a distribuicdo mais larga de tamanho de particulas também favorece o
rearranjo no estagio inicial de sinterizagdo. Em estudo sobre a influéncia do tamanho
e distribuicdo de particulas na sinterizacéo de ceramicas, Chappel et al.® indicaram
que quanto menor a largura da distribuicdo das particulas maior a retracédo do
material, indicando que a distribuicdo de particulas € um parametro critico para a

habilidade de sinterizagdo do material.

A presenca de particulas inertes de NbC provocou diminuigdo do primeiro pico
nos compositos, provavelmente por dificultar a mobilidade das particulas de alumina
durante o processo de sinterizacdo, da mesma forma a presenga dessas particulas

também desloca o inicio da sinterizacdo para temperaturas mais altas,
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Figura 3: graficos de taxa de retragdo dos compdsitos produzidos com (a)
alumina A1000 (b) alumina A16

A diferenca no perfil das curvas de retracdo das duas aluminas, indica que a
sinterizacdo de materiais produzidos com alumina A16 ocorre em uma faixa menor
de temperatura, sendo necessaria menor energia para a densificagdo. A retragéo
maxima destas amostras também foi maior, para todas as amostras estudadas,
indicando a dependéncia do tamanho e distribuicdo de particulas na retracdo da

alumina.

4. Conclusoes

A etapa de moagem permitiu o aumento da area de superficie dos materiais
estudados, mantendo a diferenga no tamanho e distribuicdo de particulas entre as
duas aluminas comerciais estudadas. A diferenga de tamanho e distribuicdo de
particulas das aluminas estudadas influenciou diretamente a sinterizagdo dos
compositos e a temperatura aonde ocorre. A taxa maxima de retracdo pelas
amostras estudadas; amostras com distribuicdo mais estreita e menor tamanho de
particulas tiveram menor temperatura de inicio e de maxima taxa de retracdo. A
distribuicdo de tamanho das particulas e a presenca de impurezas nos materiais
utilizados fazem com que ocorra rearranjo das particulas no estagio inicial de
sinterizagao.

A presenga de NbC provocou pequeno aumento nas temperaturas de inicio e
de maxima taxa de retracdo, deslocando as curvas de sinterizagdo para
temperaturas mais altas, e dificultando a densificacdo dos compdésitos, sendo o

efeito mais acentuado para adi¢des de 6vol % de NbC.
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Sintering study of commercial alumina-based composites

The initial characteristics of raw materials have great influence in ceramic pieces production.
Differences in shape and particle size distribution and may change the kinetics of sintering of
the composites and hence its final properties. In this work were used two commercial
aluminas as matrix for Al,O3;: NbC composite. The main properties of the starting material
and its influence in the sintering of the composite were studied. The commercial aluminas
and NBC were characterized as the distribution of particle size, specific surface area and
amount of impurities. The sintering study was carried out in dilatometer, with heating rate of



20°C/min up to 1800°C with 1h step. The results indicated that samples obtained from
alumina with narrower distribution and smaller average size of particles had lower
temperatures of start and maximum rate of shrinkage.

Keywords: sintering, alumina, composites



