\ o/ b
UNIVERSIDADE FEDERAL RURAL PO SEMIARIDO - UFERSA L ,
CURSO DE BACHARELADO EM CIENCIA E TECNOLOGIA ’ ®
Trabalho de Concluséo de Curso (2019). conem e Taooas

OBTENGAO E CARACTERIZACAO DO COMPOSTO Al,O; E Nb;Os
VIA METALURGIA DO PO

Erbenia Taciane Fernandes da Foneca®,Manoel Quirino da Silva Janior?

! Graduanda do curso Bacharelado em Ciéncia e Tecnologia, UFERSA, Mossor6 — Rio Grande do Norte. E-
mail: erbenia.fernandesf@gmail.com
2 professor Doutor, RN — UFERSA, Mossoré — Rio Grande do Norte. E-mail: manoel.quirino@ufersa.edu.br

Resumo:

A alumina tem um vasto campo de aplicagdo na engenharia com isso procure-se afeigoar formas de ser ter um
produto com melhores propriedades e de baixo custo. A alumina tem como principal limitacdo ponto de fusao
relativamente alto e estudos buscam de minimizar isso, como é o caso do pentdxido de nidbio. Este trabalho
busca verificar o efeito do uso da nidbia em diferentes concentracfes e o efeito das diferentes pressdes de
compactacdo em sua microestrutura atraveés da microscopia Otica. O pentdéxido de niébio foi utilizado como
aditivo de sinterizagdo da alumina em concentragdes massicas de 25, 50 e 75%. Os pds, apds homogeneizagao,
foram prensados uniaxialmente em diferentes pressdes 250, 500 e 750 MPa em forma de pastilhas cerdmicas
com 10 mm de didmetro. As pegas verdes foram sinterizadas a uma temperatura de 1000°C, durante duas horas.
Apés a sinterizagdo, as pecas foram submetidas a um processo de lixamento com lixas de diferentes
granulometrias e polimento utilizando-se pasta diamantada. A microestrutura das amostras foi analisada por
Microscopia 6tica. Os resultados indicam que a nidbia, ndo reagiu de forma esperada onde o principal destaque
deu-se na variagdo de pressdo que mostrou uma diminuicdo no didmetro dos poros e uma melhor densificacéo
com pressdes maiores.
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1. INTRODUCAO

Os materiais cerdmicos podem ser divididos de acordo com suas aplicagBes e costuma-se dividi-los em:
ceramicas tradicionais e avangadas. As ceramicas tradicionais sdo todos os materiais ceramicos fabricados a
partir de matérias-primas obtidas na natureza, como € o caso da argila. J& as cerdmicas avancadas sdo compostas
por materiais sintéticos de alto grau de pureza, como é o caso do éxido de aluminio (Al,O3, Alumina) preparado
por métodos mais sofisticados e envolvendo processos mais controlados. O que difere as avancadas das
tradicionais é ter um controle mais rigido dos materiais empregados e das etapas de processamento, 0 que
influenciara em suas propriedades e microestrutura. [1]

Os materiais ceramicos fundem-se em altas temperaturas e sdo frageis quando submetidos a esforgos de
tracdo, com isso o processo de conformacdo por fusdo ou solidificacdo seguidos de processos termomecanico
ndo sdo ideais para as ceramicas e para se obter pegas com uma geometria definida usa-se a prensagem dos pos,
analogo a metalurgia do p6. Tem como principais defeitos, os poros, a presenca deles degrada as propriedades
mecénicas de cerdmicas densas, facilitando o inicio de trincas que podem levar & fratura. [2]

A metalurgia do pd é um processo de fabricacdo que se distingue dos processos convencionais de fabricagdo
e tem como caracteristicas a utilizacdo de pds como matéria prima, presenca de pouca ou nenhuma fase liquida
durante o processo, pode-se fabricar pecas com formas definitivas ou quase definitivas, dentro de tolerancias
muito estreitas, podendo ou ndo realizar processos de usinagem posteriores ou de acabamento, como também
fabricar componentes estruturais e fisicos com formas complexas e propriedades dificeis de obter nos processos
convencionais. [3]

O 6xido de aluminio, alumina (Al,O3), € uma ceramica avangada com um vasto campo de aplica¢Bes dentre
0s quais tem destaque a utilizacdo em refratarios de fornos ou outras aplicagfes sujeitas a altas temperaturas,
isolantes de velas de ignicdo, elemento estrutural e restauragcdes odontologicas. [2]

A alumina possui um alto ponto de fusdo, devido a isso e para ndo tornar o processo de sinterizacdo caro
costuma-se usar aditivos de sinterizacdo para ajudar na densificagdo da alumina. Um desses aditivos é o
pentoxido de nidbio (Nb,Os, nidbia) onde se obtém temperaturas mais baixas e menores tempos de sinterizacao.
[4]

Levando em conta esse vasto campo de aplica¢gdes da alumina e a dificuldade de se produzir materiais
ceramicos por processos convencionais, tem-se o estudo do composto de alumina e pentdxido de nidbio pelo
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processo de Metalurgia do P para averiguar a mudanga de suas propriedades mecanicas alterando as pressdes de
compressdo e composicdo do percentual em peso da alumina, buscando uma temperatura mais baixa de
sinterizacdo e melhor densificacdo da alumina.

2. DESENVOLVIMENTO

2.1. Fundamentacao tedrica

Por conta do seu custo beneficio a alumina é amplamente utilizada como material de engenharia e também
por suas propriedades mecanicas e fisicas tais como, médulo de elasticidade elevado, refratariedade alta, dureza
alta, condutividade térmica superior a maioria dos 6xidos ceramicos, alta resisténcia ao ataque quimico, alta
resisténcia em altas e baixas temperaturas. Como os demais materiais, a alumina tem suas limitagdes. Se
comparada as outras ceramicas avangadas, como Nitreto de Silicio (SisN,), a Zirconia (ZrO,) e a Silon, que sao
outras ceramicas avancadas, possui valores inferiores quando se trata de resisténcia a tracdo, flexdo e impacto,
mostrados na Tabela 1. [5-2]

Tabela 1. Propriedades mecanicas de ceramicas avancadas (Adaptado)[2]
Limites de

Materiais resisténcia a

tracdo (MPa)

Resisténcia a Tenacidade a
flexdo (MPa) fratura (MPa)

Alumina 207 552 55
Nitreto de
Silicio
(prensado a 552 896 55
quente)
Sialon 414 965 99
Zirconia
(parcialmente 448 690 110

estabilizada)

A alumina aparece na natureza na forma de “corundum”, que é mais conhecido como rubi ou safira. Rubi e
safira sdo consideradas gemas preciosas e possuem alta inércia quimica e alta dureza. O p6 industrial de alumina
é produzido em grande quantidade através da bauxita, utilizando o processo Bayer. [6]

A alumina apresenta carater predominantemente iénico, possuindo uma densidade cristalogréfica de 3,984
glcm®, ponto de fusdo de 2050°C e sua total densificacdo s6 é obtida em temperaturas de sinterizagdo muito
elevadas, proximas a 1600°C. [6-4]

A diversidade de aplicacdes da alumina esta associada as suas numerosas propriedades, que esta relacionada
a suas diferentes estruturas cristalinas. Na literatura é possivel encontrar ao menos oito fases cristalograficas para
a alumina, que sdo alfa, gama, delta, eta, teta, capa, qui e lambda. [7]

As fases que possuem mais aplicacBes sdo as fases gama, beta e alfa. A alumina na fase gama € utilizada
como catalisador, em funcéo da sua &rea especifica. A alumina beta é usada como eletrdlito sélido, devido & sua
elevada condutividade idnica. E a alumina alfa é utilizada em aplica¢Bes termomecénicas, devido as suas
excelentes propriedades como refratariedade, estabilidade quimica e dureza. [1-8]

Por conta do seu alto ponto de fusdo, para minimizar gastos e alcancar a maxima densificacdo vem se
estudando o uso de aditivos ceramicos afim de se obter um material com alta densidade e tamanho de grdo
controlado. Esses compostos servem como estabilizadores de fase, que estabilizam uma fase de alta temperatura
a temperatura ambiente, modificadores ou dopantes, que tem como principal fungdo modificar e/ou otimizar uma
propriedade, para que a ceramica sinterizada apresente esta determinada propriedade ou a tenha em magnitude
otimizada, e auxiliares de sinterizacdo que tem como finalidade, aumentar a densificacdo do material e controlar
o0 crescimento de grdo. Dentre os aditivos possiveis de serem utilizados para a sinterizagdo auxiliada por fase
liquida da alumina, tem-se a niébia.[9-4]

Com a adicdo de nidbia, pode-se sinterizar a alumina pura a uma temperatura mais baixa e em menos tempo.
Este efeito é reforcado com o aumento da sua concentracdo. Ela promove o crescimento do grdo da
microestrutura final e esse crescimento aumenta com 0 aumento da concentracdo da nidbia. A nidbia é
adicionada a alumina em concentracdes entre 0,1% e 6,0 % em massa e proporciona um aumento na taxa de
retracdo, densidade elevada, e boas propriedades mecanicas, nas amostras sinterizadas em temperaturas abaixo
da temperatura de sinterizacdo da alumina ndo aditivada. [10-11]

A metalurgia do p6, como mencionado acima, é um processo de fabricagdo por conformacao ideal para
ceramicas e consiste nas seguintes etapas, escolha dos pés e de aditivos, tais como lubrificantes de matrizes,
mistura e homogeneizagao dos pds, compactacao e sinterizacéo. [3]




Aditivos e
lubrificantes

B |

Mistura
|

Compactagdo

Sinterizacao

Produto final

Pos ceramicos

Figura 1. Etapas do processamento de ceramicas via metalurgia do p6 (Adaptado) [3]

A escolha dos pdés é uma das etapas mais importantes, pois é a partir das suas propriedades pode se
compreender como 0 pd se comportard em servigo e isso ird ajudar na reproducdo do comportamento do pé
durante seu processamento. Sabendo isso se parte para escolha de seus aditivos, que podera ajudar como citado
acima na sinterizacdo ou na compactacéo do pd. Apos realizado a escolha do po e de seus aditivos mistura-se 0s
pos até obter a homogeneizacao. [3]

A etapa de lubrificacdo tem como objetivo diminuir o atrito entre o compactado e as paredes da matriz. Os
lubrificantes mais usados sdo acido estearico, estearato de zinco, estearato de litio e ceras sintéticas. [3]

A compactacdo consiste em conformar o pé na forma projetada, dar as dimensfes finais ou
aproximadamente, a adequada densidade verde ao compactado, a resisténcia mecénica necessaria para o
manuseio e proporcionar o contato necessario entre as particulas de pé para que o processo de sinterizacdo se
torne eficiente. A compactacéo é feita com aplicacéo de pressdo, ela pode ser uniaxial, isostatica ou a quente. Na
compressdo uniaxial (Figura 2 (a)), o p6 é compactado em uma matriz metalica aplicando-se uma pressdo em
uma Unica dire¢do, ja na compresséo isostatica (Figura 2 (b)) a presséo € aplicada em todas as direcfes de um
involucro de borracha através de um fluido Ao aumentar a pressdo a densidade da massa de p6 aumenta e a
porosidade diminui. [3-12].
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Figura 2. Esquema de compressdo: (a) uniaxial e (b) isostatica (Adaptado) [3]

Na etapa de sinterizacdo, que é realizada abaixo da temperatura de fusdo, ocorre a coalescéncia das particulas
de pé, isso porque durante o cozimento a pega se contrai e apresenta uma reducdo em sua porosidade. Durante a
sinterizacdo ocorre a formacao de pescocos ao longo das regides entre as particulas adjacentes, em cada pesco¢o
forma um contorno de grdo e em cada intersticio entre as particulas torna-se um poro. No decorrer da
sinterizagdo os poros vao ficando menores, como mostrado na Figura 3, mas esse processo de eliminagao, muitas
vezes, é incompleto e certa porosidade residual permanece. Essa porosidade residual tera influéncia negativa nas
propriedades elasticas e sobre a resisténcia. [12]
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Figura 3. Coalescéncia das particulas e formacéo de poros conforme a sinterizagao tem inicio.(Adaptado)[12]

Os poros tém efeito negativo sobre a resisténcia a flexdo, pois reduzem a area da se¢do transversal através da
qual a carga é aplicada e atuam como concentradores de tensdes e no modulo de elasticidade é inversamente
proporcional a fragdo volumétrica da porosidade, ou seja, 0 modulo de elasticidade diminui em fungéo da fracéo
volumétrica da porosidade.

Metalografia € o processo de preparo, observacao e registro fotografico da microestrutura da amostra. A
superficie da amostra é lixada e polida até apresentar um aspecto espelhado. Essa amostra é observada em um
microscopio 6tico, onde a luz emitida é refletida ou espalhada pela amostra, quando espalhada por pontos mais
profundos essas regides sdo mais escuras. [2]

2.2. Materiais e métodos

Para a realizacdo deste trabalho foram utilizados alumina (Al,O3) em suspensdo para metalografia N°3 de 0,3
pum fornecida pela empresa SKILL-TEC e pentoxido de ni6bio (Nb,Os) fornecido pela Companhia Brasileira de
Metalurgia e Mineracdo (CBMM) com granulometria D5y 40 um.

Inicialmente a alumina em suspensdo passou por um processo de evaporacdo em condi¢cdes ambiente,
temperatura de 24°C, durante duas semanas e depois levada para a estufa a 120°C por 2h para secar. Logo apos o
processo de secagem, a alumina passou pelo processo de maceramento para que as particulas ficassem com o
tamanho de aproximadamente 0,3 pm.

Apos a obtengdo dos pos, foi realizado o processo de pesagem em uma balanca analitica modelo FA2204B,
da marca BIOSCALE®, com sensibilidade de 0,0001g e capacidade maxima de 220 g para fazer cinco tipos de
amostras com varia¢do na composicao, comomostrado na Tabela 2.

Tabela 2. Massas obtidas para a confec¢do das amostras (Autoria prépria)

Massa (g)
C o . Pentdxido de nidbio
Composigéo % Alumina (Al,O5) (Nb,0,)
0% de Alumina 0,0000 10,0008
25% de Alumina 5,0007 5,0008
50% de Alumina 7,5009 2,5002
75% de Alumina 2,5007 7,5009
100% de Alumina 10,0007 0,0000

Depois da realizacdo da pesagem, os pds de alumina e nidbia foram misturados a médo em um tubo de
centrifuga com fundo conico feito de pléastico limpo até ficar homogéneo.

Para a compactacdo foi utilizada uma prensa hidraulica manual da marca BONEVAU® , com capacidade de
até 10 toneladas, onde as amostras foram confeccionadas através da compactacgdo uniaxial nas cargas de 2, 4 e 6
toneladas (250 MPa, 500 MPa e 750 MPa, respectivamente), numa matriz de aco temperado cujo didmetro
interno mede 10,0 mm. Antes de fazer a prensagem a matriz passou por um processo de limpeza, onde utilizou-
se alcool etilico para retirar as possiveis impurezas que pudesse estar impregnada na matriz. Em seguida, o
esteatarato de zinco diluido em &lcool foi colocado em toda a matriz como lubrificante, para depois acrescentar o
po e prenséa-lo. No procedimento de prensagem foi dado um tempo de relaxagdo de 10s a cada meia tonelada,
sendo que ao atingir a pressdo maxima, cada corpo foi deixado por, pelo menos, 15s antes da retirada da carga.

As amostras compactadas foram sinterizadas a temperatura de 1000 °C num forno tipo mufla e para que nédo
ficassem soltas foi utilizado um tijolo refratario como bandeja. O tempo de sinterizacdo foi de duas horas e 0s
corpos sinterizados foram resfriados no prdprio forno por um periodo de 24h até a temperatura ambiente.

Logo ap6s o processo de sinterizacdo, as amostras foram embutidas com resina para facilitar o manuseio do




preparo da caracterizacdo, onde foram lixadas a méo a fim de um melhor acabamento superficial e depois
polidas. Para a preparacdo das amostras da metalografia foram utilizadas as lixas 180, 220, 320, 400,600, 800 e
1000 e o polimento foi realizado com pasta diamantada.

Para a realizacdo da metalografia foi utilizado um microscopio Optico Olympus®, GX51. Com uma
ampliacdo de 50 vezes.
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Figura 4. Fluxograma do processo de obtengdo dos corpos de prova. (Autoria propria)
2.3. Resultados e Discussoes

Na Figura 5 temos as imagens da alumina pura mostrando que na pressdo de 250 MPa (Figura 5 (a)) os poros
se demonstraram mais profundos (regides mais escuras) mas em poucas quantidades, na pressao de 500 MPa
apareceram mais poros mas, com menos profundidade e didmetros menores, e 750 MPa percebe-se que a
guantidade de poros é muito pequena, mostrando que o aumento das pressdes interfere na densificacdo do
compactado.

(@)

Figura 5. Microscopia da Alumina pura nas pressdes (a) 250 MPa, (b) 500 MPa e (¢) 750 MPa. Amp. 50X.




Figura 6. Microscopia do pentéxido de nidbio puro nas pressdes (a) 250 MPa, (b) 500 MPa e (c) 750 Mpa. 50X.

Figura 7. Microscopia 25% de Alumina pura nas pressdes (a) 250 MPa, (b) 500 MPa e (c) 750 Mpa. Amp.50X
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Figura 8. Microscopia 50% de Alumina pura nas pressdes (a) 250 MPa, (b) 500 MPa e (c) 750 Mpa. Ampliacdo
de 50X.

Figura 9. Microscopia 75% de Alumina pura nas pressdes (a) 250 MPa, (b) 500 MPa e (c) 750 Mpa. Amp.50X
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Na Figura 6, o pentoxido de ni6bio na pressdo de 250 MPa (a) apresentou uma grande quantidade de poros se
comparado com as outras pressdes. A pressdo de 750 MPa apresentou uma menor quantidade de poros e com
profundidades e didmetro menores.

A composicao de 25% de alumina em peso com a pressdo de 250 MPa tem uma maior quantidade de poros e
com profundidades maiores como viso na Figura 7 (a), a de 500 MPa houve uma reducdo na quantidade e na
profundidade dos poros e na 750MPa essa reducdo foi mais significativa se comparada com a amostra que
recebeu a pressao de 250 MPa.

Na Figura 8 tem-se as amostras com 50% de alumina onde na Figura 8 (a) foi aplicada uma tensdo de 250
MPa que apresentou uma maior quantidade de poros se comparadas com as outras amostras de mesma
composicao.

Na Figura 9 contém as amostras com 75% de alumina. A amostra onde foi aplicada a pressdo de 500 MPa,
foi a que se obteve mais poros.

Ao se comparar todas as amostras percebe-se que as que foram aplicadas a pressdo de 750 MPa foram as que
obtiveram uma menor quantidade de poros e as que foram aplicadas a pressdo de 250 MPa obtiveram a
quantidade poros, didmetro e profundidade maiores.

3. CONCLUSOES

Foi possivel observar que, de acordo com a literatura, em maiores pressdes aplicadas ha uma maior
densificacdo e uma menor porosidade, o que pode vai interferir diretamente nas propriedades da alumina. O
efeito do nidbio ndo se mostrou tdo significativo no coalescimento dos grdos de alumina em relacdo a
temperatura utilizada, ja que as que tiveram melhor densificacio foram as que tiveram maiores quantidades de
alumina na composicéo.

Para trabalhos futuros pode-se estudar o efeito dessas composicBes diferenciando as temperaturas de
sinterizacdo para se observar um efeito mais significativo do pentéxido de nidbio. Fazer testes de dureza ou
condutividade térmica e estudar se a nidbia tem efeito nas suas propriedades termomecanicas. E a influéncia da
porosidade sobre tais propriedades.
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