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PROCESSAMENTC DE CERAFICAS AVANGCADAS UTILIZAKRDO
TRATAMENITCS TERMIZCTS POR PIZROONDAS

C. Trench de FREITAD

COMISSAO NACIONAL DE ENERGIA NUCLEAR
INSTITUTO CE PESQUISAS ENERGETICAS E NUCLEARES

Caixa Postal 11049 - Pinheiros
05499 - Sao Pauln - Brasil

RESUNO

S20 spresentados desenvalvimentes experimentais realizades ne IPEN, envolvendo preces-
sasento de cerasicas avangadas por mizraondas. Operagaes de secageo, elisinagao de aglo-
serante, calcinagao ¢ sisterizagao de osides e de outros cobmpostos de sluminio, azirce-
nio, uramio, berilio e terras raras foras efetuadss en escals de laboratoric, na freguen-
cia de 2,45 GHz. Sao descricas medificagoes mos .fornos comerciais wtilizados, vis’ndo ob-
ter tesperaturas superiores a3 400 C. Tesperaturas maiores que 800 C puderas ser alcangadas e»
camaras de quartzo envelvidas por wersiculita, atingindo-se 1200 C ecdiante o c-pr;gc do
refratario comercial "fiberfras®. Bs forno de microondas foi colocado es caixa-de-luvas res-
friads por corrente de gas, tendo side o3 tratamentos tereicos realizados em nitrogenie,
orgznio ¢ 20 ar. Ma frequencia das micresndas usadas, as olpcri:neils, esbors em escala de
laboraterie, indican que 2 secages de coscostos de uranic tes potencisl cospetitivo ces os
procedisentos mais wsvais. € discutida » gossibilidade de utilizagdo » curte prazo mo pafs.
do aqueciments por microondas na ares de ceramices avangadas ¢ tradicionais.

THE USE OF RICROWAVE NEATING IN
ADVANCED CERAMICS PROCESSING

ABSTRACT

Enperiments carried owt st IPEN sre presented, involving advanced cerseics microvave
processing. Drying, bdimder resoval, calcining snd sintering of materisls such as oxides and
other _compounds of aluminum, zirconive, uranium, beryllive and rare earths were developed in
Vsberatory scale, at 2,45 GHz. Modifications of the svailable commercial furnaces are describ.-
sd; they permitted to sbtain temperstures higher than 600 C. Tesperstures over 000 C were
reached in quartz chashers surrounded by vermiculite; 1200 C was stteined with the otilization
of the comsercial refractory "Fiderfras”, The sicrowave Furnace was opersted inside a gas
cosled glove-bos, with mitreagen, argon and sir as heat treatsent stssspheres. At the microwave
frequency wused the experiments, aslthough in 2 laboratory scale, indicate that uranius cos-
Pounds esicrowave drying has coepetitive potential im relation to other sore wsval procedures.
[t is discussed the possibility of using sicrowave heating in a near future in Prazil, for ad.
vanced and traditional ceramics processing.
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1. INTRODUCAO

Recentemente, com a divulgagao rela Sociedade America-
na e Ceramica das excelentes caracteristicas do aguecimento
por microondas no referente a0 processanento de materiais ce-
ramicos (1), confirmou-se a validade de esforgos desenvol-
vidos em varios laboratorios brasileiros, no sentido de via-
bilizar sua aplicagao face a3 peculiaridades do estagio
presente de desenvolvimento do pais.

Ho Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares foram
iniciados em 1984 trabalhos envolvendo processamento por mi-
croondas de compostos de urﬁnio. com ¢ intuito de procurar
meihores condigOes, sobretudo no que se refere a minimizacao
de tempos de residencia nas zcnas de major temperatura dos
fornos. Tornou-se a partir de entao patente o grande poten-
cial do aquecimento por microondas, nao so na area de ce-
ramicas nucleares, mas tambem em todo o campo da ceramica
avangada (2,3,4,5).

O Professor Jose Thomas Senise e o Instituto Haua de
Tecnologia (SP) tem se destacado na utilizacao de microondas
e radio-frequencias em eletrotermia :ndustrial, apreciada
na referencia (6). Sob a dirsgao do Professor Senise foi
desenvolvido naquele Instituto um forno continuo de micro-
ondas, o primeiro de que temos noticia a ser construido pa-
ra aplicacoes de porte - consideravel, no Brasil.

Na Universidade Estadual de Campinas (SP) o Professor E-
vandro Conforti, juntamente com A. Marsaioli Jr. e T. Guenter
Kieckbuseh, desenvolveram em 1986-1987 um forno de microon-
das rotativo, para processamento de nmaterjais granulados em
operagao continua. Tal forno poderia ser aplicado na se-
cagem, calcinagao' e mesmo sinterizagao de ceramicas gra-
nuladas. O Professor Conforti tambem deu contribuicao
substancial no desenvolvimento de outres tipos de fornos ¢
microondas (7).

Mo concernente aos materiais ceramicos , uma revisao
bastante abrangente de como a energia de microondas trans-
fere-se parcialmente para solidos, e apresentada por

Chabinsky e Eves (8). Ressalte-se agui que o aquecimento
por microondas tem potencial para se realizar uniforme e
rapidamente, pois a energia e absorvida diretamente no in-
terior do objeto aguecido, em vez de ser conduzida do exte-
rior para sua parte interna (9). Observe-se todavia que
muitas aplicagoes industriais de aquecimento por microon-
das nao se Justificam exclusivamente com base em custos
energéticos: isto se deve ao fato de que fornos de micro-
ondas sao bastante caros se comparados com equipamentos
convencionais, tomando-se como referencia o pre¢o da uni-
dade de potencia de saida. Em geral as vantagens economi-
cas resultam de redugao das areas de fabricagao, diminui-
¢a0 do volume de pegas auxiliares de suporte do forno
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e dos produtos, menor tamanho do equipamento, bem como de
melhoria na qualidside das pecas obtidar (1C!}.

Uma forma ainda que indireta de aquecimento de cera-
micas por microondas, mas que nac pode deixar de ser men-
cionada por sua crescente utilizacao, e aquela que envol-
ve plasmas . Estes podea ser obtidos de varias formas, mas
uma das mais eficazes e simples consiste em asplicar com-
pos -agnéticos variaveis sobre gases fluindo em dutos re-
fratirlos. Q emprezo de plasmas como fontes de aquecimento
na sinterizacao de ceramicas foi introduzido pela primei-
ra vez por Bennett, Mckinnon e¢ Willians em 1968 (11); u-
saram um plasma induzido por microondas para sinterizar
pastilhas e barras de alumina alfa, bem cOmO outros oxi-
dos. Com tal procedimento, Kemer e Johnson puderam sinte-
rizar alumina com densidade maior que 99% do valor teori-
co em tempos inferiores a dois minutos (12). O fato de
que ceramicas sinterizadas em plasma podem ter tamanhos
de grio ate uma ordem de grandeza inferiores aqueles
correspondantes acs mesmos materiais sinterizados de mo-
do corrente, aliado as densidades proximas ao valor t067
rico, torna o processo particularmente atrativo no caso
da producdo de ceramicas de alto desempenho mecanico
(13). :

No concernente a parte eletronica dos fornos de
microondas, uma introducao as valvulas eletronicas mais
empregadas, os magnetrons e gyrotrons, e spresentada em
(14). Note-se que no Brasil estao disponiveis no mercado
apenas magnetrons de Dbaixa potincla. para uso em fornos
de cozimento domestico; einda assim ¢ possivel montar
fornos com potencias de 5-10 kW, empregando um conjunto
desses magnetrons. Essa ttelh sido a solucio para cbter
potencias apreciaveis, como no caso de desenvolvimentos
anteriormente citados, no Instituto Mauva de Tecnologia.

Nos Estados Unidos ja esta disponivel comercial-
mente um gyrotron com 15 kW de potencia de saida, fun-
cionando na frequencia de 28 GHz; com essa fonte de mi-
croondas e po.sivel sinterizar alumina com densidade
final de 96,2% do valor teorico; esse material atingia
:penas 71,4%, quando sinterizado de forma convencional

15). .
. No concernente a ceramicas de interésse para a
area nuclear, grandes perspectivas se abriram em 1978-
-1979 com os trabalhos de Haas, que indicaram considera-
Yel e f{nesperada ablorqio de'energla de microondas por
Oxidos de uranio U0_, com x variando entre 2 e 3 (16).
Holcombe, trabalhando no Laboratorio Nacional de Oak
Ridge (EUA), confirmou os resultados de Haas, snalisan-
do ainda a resposta dec outros materiais ceramicos Sob
8 acso de microondas y Na {requScia de 2,45 CHz (17);
foi empregado um forno de 1,6 KW. Para zireconia nao
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estatilizada, itria. alumina, silica, nitreto de boro e
grafita, nao ocorreu aquecimeto significativc: o contrzrio
se deu para pos de boro amorfo, carbonetos e oxidos de bo-
ro. bem como de urania. Para comparar taxas relativas de a-
gquecimento esses materiais foram colocados em recipientes de
50 ml, cobertos com feltro isolante de alumina-silica, sen-
do submetidos durante 30 segundos a agao do campo de micro
ondas, na potencia maxima do forno; as temperaturas fcram
medidas no fim de cada operacao. inserindo um termopar tipo
K ncs materiais. Moveu-se o termopar no interior das rassas
de po, com a finalidade de se determinar as maiores tempe-
raturas; a variacao maxima de temperatura Pira um mesmo ma
terial foi da ordem de 10X. Dadas as similaridades entre o
equipamento usado por Holcombe e aqueles dlsponiveis nc I-
PEN, 0s procedimentos experimentais adotados nessa insticui-
¢ao foram basicamente os mesmos que os acima descritos.

Holcombe no trabalho citado determinou as energias ab-
sorvidas (em joules/mol) para varios materjais. O UO_ ab-
sorve duas vezes mais que B,C; este Gltimo-é cérca 3¢ um
terco mais efigiente que BGO e quase quatro vezes mais efi-
ciente que a agua. Foi observado ainda que as energias ab-
sorvidas aumentam com o grau de distorgao dos reticulados
cristalinos dos materiais analisados.

Na industria ceramica a secagem de matérias primas
tais como argilas e pigmentos, entre outras, bem como de pe-
cas sanitarias e moldes, esta tendo aceitacao crescente
(18,19). Para isso a principal motivagao e que taxas de
remogao de agua de 1,1 kg/kwh s3o possiveis (para um “a-
lor maximo teorico de 1,5 kg/kWh, correspodendo a uma =e-
ficiencia da ordem de 74%); os sistemas convencionais de
transferencia de calor requerem o aquecimento dos materiais
e dos fornos por periodos de tempo prolongades, com efici-
encias da ordem de 10 a 20% (8),

De acordo com (1), antecipa-se no Canada que a terno-
logia de aguecimento por microondas permitira economias de
50 e 90 % respectivamente nos consumos de energia correspon-
dentes a secagem e sinterizagao de materiais ceramicos.
Nessa mesma referéncia ha uma analise abrangente de ocu-
tras areas de aplicacao de microondas em Ceramica; desta-
camos: 1) na moagem de minérios, o8 quais previamente ague-
cidos por microondas, implicam em substancial redugao da e-
nergia regquerida, a qual presentemente corresponde de 50 a
70% do total necessario a extracao; 2) nos processos scl-
-gel, simplificando-os; 3) na sintese de cer icas super-
condutoras, com caracteristicas microestruturais superiores
e porosidades menores relativamente 3quelas obtidas por
meios convencionais,

0 campo da tecnologia de microondas esta sendo forte-
mente influenciado pelas novas ceramicas supercondutoras.
Elas certamente resultarao em dispositivos de microondas
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mais eficientes (22.21).
2. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS E EQUIPAMENTOS

Realizaram-se duas series de experiencias. Visou a se-
rie A comparar temperaturas menores que 800 C, corresponden-
tes a varios mater:ais de interesse em ceramica avancada,
tratados em fornoes disponiveis comercialmente no Brasil. Es-
ses equipamentos necessitaram apenas de pequenas alteracoes.
para operar nessas temperaturas por periodos de dois minu-
tos. A serie B procurou verificar a possibilidade de se al-
cancar temperaturas substancialmente superiores a 800 C, com
os mesmos fornos, mas mediante modificacoes consideraveis.

Para a serie A, conforme referiu-se anteriormente no
item 1, os procedimentos adotados nos trabalhos foram ba-
sicamente aqueles apresentados por Holcombe (8), devido s0-
bretudo as similaridades de portes, frequincias ¢ poten-
cias dos fornos, mas tambem para complracio adeguada com
seus resultados. Assim colocou-se 20 g dos materiais utili-
zados em recipientes cilindricos de SO ml, de pyrex ou d=
alumina, dependencs das temperaturas maximas atingidas;
constatou-se que esses recipientes vazios tem aquecimento
negligenciivel & 2,45 GHz. AS temperaturas foram medidas
inserindo-se um par termcelatrico tipo K nos materiais, a-
pos desligamento dos fornos, operados durante 90 segundos
na potencia maxima. As maiores temperaturas registradas
correspondem a oxids de uranio (790 C).

Os dois fornos usados, designados pelos numeros 1 e 2,
de frequencia constante igual a 2,45 GHz, tem camaras de
aquecimento paralelepipédicas. revestidas por chapas lisas
de ago inoxidavel, com excetac das portas; estas foram ti-
radas dos equipamzntos originais e substituidas por painéis
destacaveis de aco inoxidavel, com entradas para injecao
de atmoaferas controladas, insercio de pares termoeletri-
cos ou determinagac de temperaturas por pirometria otica.
Para protecao adicional aos operadores, colocaram-se blin-
dagens de chapas de ago envolvendo os fornos. Para trabalhos
2 temperaturas superiores a 790 C, realizados em tempos su-
pPeriores a 30 segundos, outras configurlcaes descritas a-
diante tiveram de ser adotadas, face ao aquecimento substan-
cial das paredes dos fornos. Outras caracteristicas desses
equipamentos sao apresentadas a seguir.

Forno 1 - Fabricante: Pereira Lopes Ibesa Aparelhos e

~omponentes eletronicos S.A..
Potencia maxima de alimentagao: 1,35 kW,
Camara: 376(larg.)x263(alt.)x410(prof. mm.
Circuitos eletricos: Ver figs. 1 e 2.
Magne-ron: Potencia util max. = 0,65 kW, o-
perando tambem em 0,49 e 0,35 KkW:
modelo 2M172J(sd), resfriado a ar,
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Fig. 2 - Vista parcial das ligagoes eletricas do fornc
n? 1 (diagrama na fig. 1), ccm o conjunto magne-
tron-trarsformadcr-capacjtor localizadc do ladc direito.

Fig. 3 - Vista parcial de "caixa-de-luvas” contendo o

forno de micrcondzs ne 2. A esquerda cbser-
va-s¢ a camara d- entrada de material, com duas vil-
vulas-filtro gara injecdc Ja atmo:fero controlada; na
parts superior estt trasco prara borbulhamento de goa-
ses e retencao de particulas crrreadas. Erse gistemo
far parte de instalacoes pora precessamento de com.

poyrites de bapili .




Tensao de entrada: o722 V.

Fabricagao: Springer iational d2 Amazonia.

Camara : 318(larg.)x183(alt.)x330(prof.) mm,
com suporte rotativo (3 rpm} para
amostras.

Magnetron: Potencia util variavel de torma
continua, ate o valor maximo de
0,5 kW; resfriado a ar, modelo MM-
-52068B.

Pot. max. e tensao de entrada: 1,03 kW-120 V,

-

Farno

Para aquecimento em atmosfera controlada, sem radugao
do volume da camara original do forno e com adequada pro -
tecao dos op~radores, o emprégo da caixa-de-luvas mostra-
da na fig. 3 demonstrou-se bastante satisfatorio, particu-
larmente no caso de processamento de compostos toxicos de
uranio e berilio. O forno 2, que 52 pode observar nessa
mesma figura, no interior da caixa-de-luvas, devido as suas
dimensoes reduzidas permitiu que se o utilizasse inciusi-
ve na sua configuragao original de fabrica. HNote-se que
tentativas de introdugao e circulacac de atmosferas con-
troladas atraves de tubulagées na porta do forno, n~la e-
xigiriam alteragoes consideraveis para se obter boa estan-
queidade e blindagem do campo de microondas; dessa forma a
mesma blindagem simpfes. citada anteriormente, pode sor om-
pregada, com proteqié adicional dada pelas paredes d: alu-

.minio da caixa-de-luvas.

Para a serie B de experlancias foram montadns duas ca-
maras refratarias. A designada pelo numero 1 e constituida
por um tubo de quartzo de 25mm de diametro, 120 mm de com-
primento e 1,5 mm de espessura de parede, envolvido pcr duas
camadas isolantes Justapostas, a primeira de vermiculita
triturada (- 100 mesh), com 20 mm de espessura e a outra com
30 mm de espessura de manta de "Fiberfax'"; as extomidades do
conjunto sac tamponadas com discos ¢= 30 mm de espessura,
feitos com manta de "Fiberfax', sendo um deles prrfuriado em
seu centro por tubo de alumina com 3mm de diametro interno,
para determinacoes de temperatura mediante pirometria otica.
A camara designada pelo numero 2 consiste de um tubo do car-
boneto de silicio de 19 mm de diametrs interno, 2 mm de es-
pessura de parede e BO mm de comprimento, ao qual e justa-
posta uma camada cilindrica de manta “"Fiberfax"”, com 40 mm
espessura; ela tambem tem em suas extremidades discos de 30
mm de espessura, um dos quais e perfurado por tubo de ulumi-
na com 6mm de diametro interno para pirometria, As duas ca-
maras sao colocadas nos fornos sobre suportes de alumina.

A serie A foi desenvolvida ao ar, enquanto na serje B
utilizou-se nitrogenio, argonio (gases fornecidos pela SA
White Martins, com menos de 50 ppm de impurezas) e tambem
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~m ~aixn-de-luvaz, na qual ons gases foram introduzidos atra-
+'n dns valvulas-filtro mostradas na fig.3.

Tolos os materiais testados na serie A passaram por uma
~-cagem preliminar em estufa (com potencia de alimentagio de
.6 kY a 115 C, nor s~is horas, parn assegurar unidade re-
~idqunt inferior a 0,5%. Experiencias iniciais indicaram que
w=ma cperagdo podt ria ter sido ~xecutarda nos proprios fornos
1 micrnandas, em tempos 1~ residancia entre cinco e quinze
»inntos, com cargas de 00 g colocadns em bande jas de pyrex;
pora tm Yoo inieial de agua entre 5-15%, e teor final menor
quo 0.5Y, ~ consumn J4o energia foi rn ordom de 0,2 kWh por
e ode ﬁnua eliminada, correspondendo a um dispéndio energé-
tico substancialmente inferior ac da estufa mencionada. No
entanto, consideradas as quantidades disponiveis dos mate-
riais. 2 fim de melhor uniformizar os resultados optou-se
Foroum matodo tradicional de s~cacarem, embora sabidamente
= non eficiconte,

Mepnis Jde secos on materiais foram desagregados »m al-
w#nfariz 1o porcelana ¢ classificalos om peneiras da serie
Tw1er: utilizou-se apenas a tracho -100 mesh.

IIh serie A d» ensaios os recipientes cilindricos de
rrrex, contendo as amostras, tinham 35 mm de diametro e 50
rm d2 nllura. Mediante o us» de bandejas de pyrex de 65 mm
d4e didm~tro, com 15 mm de altura, verificou-se previamente
rno ser ccnsideravel a influencia das dimensoes dos reci-
rientes cilindricos nas temperaturas finais dos produtos re-
sultantes; as diferengas encontradas foram inferiores a 40
“, quarly aquelas temperaturas eram da ordem de 400 G, Os
recipientes cilindricos de alumina, utilizados nos ensaios
2~m tomperaturas finais superiores a 400 C, tinham 30 mm de
4idmetrn e 70 mm d= altura. Ma s-rie B as amostras foram co-
l'vradag o1 navieulas de alumina, com 40 mm de comprimento,
12 mm de largura = 8mm dv profundidade. Na serie A, quan-
do as trmperaturas finais nao ultrapassavam 80 C, suas dis-
re°rsors para os mesmos materials alcancgaram valores superio-
res a 30 C; com tal baixo nivel de precisao, nesses casos
rareccu mais adequado rrgistrar as temperaturas simplesmente
*mn nendo infericres a 80 C,

Us materiais utilizndos. com suas respectivas proced@n—
ciag e niveis maximos de fripurezas foram os seguintes:

"irie A - 1) alumina alfa, ALCOA, EUA (0,5%).

?) zirconia (com harnia), ndo estabilizada,
ZIRCOA, FUA (1%).

1) zirconia fcom hafnia), esctabilizada com
12% de i*ri1a, ZIRCOA, EUA (1%).

4) zireonia (com hafnia) estabilizada com
4,8% a0 » 0,25% MgO, ZIRCOA, EUA (1%),

5) zirconia (ecom hafnia) parcialmente esta-
bilizada com 2,77 a0 + 0,2% Mgo, ZIRCONA,
EUA (1%)Y,



6) carboneto de borc. GOODFELLOW METALS, In-
glaterra (4%).

7) carboneto de silizio, GOODFELLOW METALS,
Inglaterra (1%).

8) vermiculita, Boreto e Cardesn, SP (8%),

9| UO2, CNEN-SP (0,13%).

10) U40g, CNEN-SP (C,15%).

11) UF4, CNEN-SP (0,13%).

12) silica, Allied Cremical, EUA (0,53,

13) oxido de cerio, Kuclemon, SP (2%).

14) sulfato de zirconio (hidratado), THE BRI~
TISH DRUG HOUSES, Inglaterra (2%).

15) grafita, CNEN-SP (3%).

16) oxido de berilio, CNEN-SP (0,05%).

Serie B - 17) diuranato de amonio, CNEN-SP (0,15%).

18) tricarbonato de aronio e uranilo, CHEN-SP
(0,15%).

19) zirconia parcialmente estabilizada, em
pastilhas, usando o material 5 (1%).

20) U0y em pastilhas, usando o material 9
(0,15%).

21) carbonato de berilio, CNEN (1%).

22) UO3 em microesferas, CNEN-SP (0,15%).

23) nitrato de uranilo (hidratado) , CHEN-SP
(0,15%).

24) U30gem microesferas, CNEN-SP (0,15%).

25) gel de nitrato de uranilo (hidratado), em
microesferas , CNEN-SP (0n,15%).

As pastilhas citadas nos itens 19 e 20 acima foram com-
pactadas em matriz de ago de 4 mm de diametro, sob pressao
de 1,5 t/em , usando 3% de alcool polivinilico como aglome-~
rante, com alturas de 3 mm. As microesferas mencionadas nos
itens 22, 24 e 25 tinham didmetros variaveis entr 250 e 900
micrometros.

0Os materiais dos itens 19 e 21 foram processados =m ar
com a camara numero 2, com susceptor, pois eles nac absor-
veram, em expcrisncias iniciais com a camara numero 1, ener-
gia significativa do campo de microondas, Os demais materi-
ais da serie B tiveram tratamento na camara numero 1.

Devido a elevada toxidez, processaram-se os compostos
de berilio com o forno no interior da caixa-de-luvas, ao ar.

No intuito de alcangar composi¢§o final tanto Aquanto
possivel proxima a U0O,, trataram-se os materiais dos itens
20 e 22 na caixa-de-luvas, em atmosfera de argonio. Para os
compostos correspondentes aos itens 17, 18, 23, 24 e 25 pro-
cedeu-se da mesma forma , mas usando atmosfera de nitrogé-
nio.

As vazoes de arganio ou nltroganio foram mantidas em 4
litros por minuto, permitindo que as temperaturas no inte-
rior da caixa-de luvas ficassem abaixo de 50 C, para opera-
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sZes a4 ¢TC W durante d5 minutos, com temperaturas no inte-
ri-r das camaras 1 ou 2 nac superisores a 1200 C. Empregando
ar <omprimido, trabalhou-se com vazoes de ate 12 litros por
minuto: Nezsas condiqées as tomperaturas dentro da caixa-de-
luvns nao ultrapassaram 30 C, mesmo para 0 forno operando a
a %0 W por 90 minutos, c¢om tomperaturas da camara 2 4a or-
IRCI RO B TATA N o
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Az tabelas 1 = 2 arresentam os resultados corr~sponden-
besss perpestivament s serie:: A e B de ensaios. Na tabela 1
constam o tipns de cadinhos utilizados e as temperaturas
fin-is e si1as cargas; 2 tabela 2 da as potencias dos for-
nor. tempos de operacao, temperaturas maximas, bem como com-
pcrtamente dos materiais (dissocincae. calcinagao, evolugao
A alomerante ou cinterizazao).

Tabeln 1. TEMPERATURAS FINAIS E TIPOS DE CADINHOS 1OS
ENSAIOS DA SERIE A.

e e et e R T s P P R 2 L 2 R 1 T T E 1 2 E 2 2 2 1 1)
Marerinis Temperatura Cadinho
final (C)
1. alunina alfa B inf. 80 pyrex
zirconia nio estabilizada inf. BO pyrex
3. zirconia estab. com itria inf. 80 pyrex
4. zirconiz estab. ~om calcin inf. 80 pyrex
5. zirconia parcial. rstab. inf. 80 pyrex
6. carboneto 12 beoro 510 alumina
7. carbapeto de siliecio - 460 alumina
B. uvermirnality inf. 80 pyrex
a, Hn? 870 alumina
10. 1,0, 940 alumina
11. de 420 alumina
12. silica inf. 80 pyrex
13. oxido d= errio 130 pyrex
14, sulfato 4= zirconio 290 pyrex
15, grafita inf. 80 pyrex
16. -3xido A= berilio inf. 80 pyrex

Durante as sinteriza¢bes na scrie B, as pastilhas de
zirconia parcialmente estabilizada tiveram suas densidades
variando ‘1> valor inicial d- 49% para 76% do valor teorico
(2-“ r/cem ). As pastilhas e microesferas de compostos de u-
ramio sotreram trincas e distorqaﬂn considerévels; por pic-
nometrria em tolueno detrrminon~-se que ns densidades finais
se ~itnaram entre 92% e 95% do valor teorico para o uo,
(10.9% w,/em ), 0s compostos 4+ uranio referidos nos itens
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17, if. .3, 21 e 2% da tabela !, tratados em nitrcgeni: . re-
auziram-se z oxido de uranio de composicio préximn a U022,
liesses casos, determinando-se o ganho de massa por calcina-
cac a U;0g 12 850 C), concluiu-se que oS materiais sinteri-
~ad~s tinhaz composigﬁo U0y, x variando entre 2,71 < 2,48,

« produto final do tratamento ao ar do carbonato & be-
rilic roi B20 sinterizadeo, tende pois ocorrido calcinagao
inizialmente.

Tabata 2. HMASSAS (M, g!, POTENCIAS (P, KW), TEMFOS IZ
OPERAGAO (t, min), TEMPERATURAS MAXIMAS
(T, C) E RESULTADOS DA SERIE B

 CE I I E I I SR R EE I B I S R E I R R E R S E I S EEREETEEREEEEEEEETEITREZZI IR

Materiais M P,t,T Resul tados
17. diuranatc de 20 ©00.8.1840 Cissociagao =
amonio sinterizaga:
16, tricarbcnato de 20 500,8,1%¢0 Dissociacao -
amonio e uranilo sinterizagac
19. Zr02 parc. est., 30 650,15,1350 Elim. aglomer.
em pastilhas sinterizacao
20. !i05, em pastilhas 25 500,5,13%0 Sinterizacgac

21. carbonato de be- 10 500,20,1250 Calcinacao e

rilio N sinterizagao
22. U2 em microesfe- - 5 500,€,1640 Sinterizacac
ras !
23. nitrato de urani- 5 500,4,13%0 Dissociagao.
) lo sinterizagac
24. Uz0g em microes- S 500,€6,15%0 Diss. a UQ2,
feras sinterizacaoc
25. gel de nitra:o de 4 500, 3,1520 Diss. a UCp,
uranilo sinterizacac

s trincas e distorqﬁes das pastilhas © microest<ras
podem ser atribuidas a rapidez do aquecimento, indicando que
este deveria ser feito de forma mais lenta. Todavia tal nao
foi realizado, pois otimizagao dos processos fugia ans oL je-
tivos deste trabalho.

Os resultados obtidos para compostos de uranio, zirco-
nia, grafita e carboneto de boro sao compativeis com oS des-
critcs por Haas (16) e Holcombe (17).

E importante observar que mesmo Nc caso Jde interafies
fracas com o campo de microondas, como ocorreu com compostos
de zirconio, o aquecimento torna-se possivel mediante uti-
lizagao de susceptores, por exemplo de carboneto de silicio.

A rapidez das secagens, evolugoes de aglomerante, cal-
cinagoes, dissociagOes e sinterizagoes, constituiu-se em ca-
racteristica das mais marcantes do aquecimento por microon-
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g, uando consizeradas 2= cineticas desses processos nos
rrrcedimentes oresentements mais adotados em ceramiza. No
caze por exemplo 32 sinterizagao de pastilhas de UO2 em ar-
conio., 7t 1320 C, =la toria de s~ rdesenvolver por periodo
cAr~a -1 rlez vezes maior ~m forno do tipo atualmente usual,
a2 1400 2, para se a-ingir 2 mesma densidade final (22).

lle cone~rnenz~ a reramica tradicional, a secagem por
mi1-rnondas © certaTtenr~ bastante atrativa, cenforme se de-
monstreu na introgucas  d-osrte trabalho. Na area nuclear oOs
tompos menores reouarirdes. alem de contribuirem para um me-
nor custo operaciznal, possibilitam diminuir os teores resi-
duais de umidade, ~omo foi verificado para UFg4 nos ensaios;
is o possivelmente se deveu scbretudo a maior uniformidade
de distribuigao de temperaturas no interior dos grinulos do
material.

As experiencias realizadas demonstraram que fornos de
microondas disponi?eis comercialmente no pais. com pequenas
motificagoes, sao perfeitamente adequados para a execucao,
em escala de laboratorio. d= operagoes fundamentais para a
inrdistria ceramica. , )

No Brasil, possiveis dificuldades decorrentes da neces-
sidade de irmportagao de equipamentos de microondas com maior
porte estao sendo superadas pela sua fabricaqio no pais. em-
bera ainda n2o em escala industrial; verifica- se isso in- g
cluzive para fornos continuos. conform° apresentamos no ini-
ci- desta exposicac.

Um dos setores para n qual o aquecimento por microondas
tem maiores atrativos e o de tratamentc de minerios (1),
conforme mencionamos na introdugao deste trabalho; mas, le-
vando em conta o alto rendimento energético do processo, a
apLicacﬁo de microondas merece ser considerada onde quer que
traramentos termiccs sejam necessarios.

Face ao grande potencxal para reduqao significativa do
consumo de energia -letrica em amplas areas de processamen-
de materiais, e difizil Justificar que, em ambito nacional,
néo se procure associar e sistematizar esforgos de institui-
coes de pesquisa no sentido de, juntamente com a industria,
definir programas abrangentes envolvendo estudos de viabili-
dale, projetos e instalagoes de fornos de microondas, trei-
namento de pessoal e manutencao dos equipamentos., Programas
com esse caracter ja estao sendo realizados no exterior,
destacando~s= na Franca o MES (Microondes Energie Systemes),
d» interagao laboratorio nacional-industria.

Indubitavelmente as aplicacoes do aquecimento por mi-
ercendas, na area de matorinis tradicionais e avangados, me-
receriam mals divulgagao do que agquela que tem sido feita em
Putlicagdes técnicas nacionais., Consideradas as desfavora-
veis perspectivas rara uma futura producao abundante de ele-
trtcidale no pais, bem como a absoluta necessidade de racio-
naltizar 4 maximo o dispendio industrial de energia, espe-
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ra-se uma melhor receptividade ao uso da eletroterm:= por
microondas pelos profissionais do se:or, realmente irieres-
sades em contribuir para o aumento ca competividade teznolo-
gica brasileira.
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