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Resumo:

A sinterizacdo de ceramicas tem como
objetivo consolidar o material pela diminuicdo
da quantidade de poros presente e densifica-
lo. O processo normalmente ocorre acima de
1500°C. Uma alternativa mais barata e com
menos gasto de energia € reduzir a
temperatura para a faixa 1200-1300°C pelo
novo método de sinterizacdo ativada em
estagio intermediario (SAEI). O método que
tem como objetivo elevar a densificacdo das
cerdmicas em baixas temperaturas com a
adicdo de nanotubos de carbono. Esses
aditivos impdem morfologias de poros que
promovem a difusdo de ions no estagio
intermediario  de sinterizacgao. Foram
preparados pos de concentracdes de 1, 2, 5 e
10% em volume de nanotubo de carbono e, de
uma forma geral, os pos que continham 2% de
nanotubos de carbono apresentaram melhores
resultados de densificacdo. Os melhores
resultados foram obtidos no dilatbmetro, onde

o controle de temperatura € mais efetivo.
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Introducdo:

Para as ceramicas serem utilizadas,
elas devem apresentar uma elevada dureza e
tenacidade. A sinterizacdo tem como objetivo
diminuir a quantidade de poros presente no
material (RAHAMAN, 2003). E dificil obter uma
densificagdo total, j& que hé& fatores que
impedem a eliminacdo total dos poros. Por
isso, € sempre importante controlar seus
processos de fabricacao, desde a
microestrutura inicial do particulado até o ciclo
de aquecimento (TOFFOLI, 2013).

Boas propriedades séo obtidas quando
as ceramicas apresentam menos de 8% de
poros, ou seja, sua densificagdo deve ser
maior que 92% do valor tedrico do material,
em referéncia. Essas propriedades sdo quase
sempre alcangcadas quando as ceramicas sao
sinterizadas em uma temperatura por volta de
1600°C. Como fornos que atingem essas
temperaturas sdo caros e gastam muita
energia, 0 processo atinge um alto valor. Os
processos paralelos a esses fornos acabam
sendo mais baratos, porém né&o téo eficientes
e acabam sendo poluentes (i.e. queimadores a
gas).

Com isso, este trabalho propde uma
alternativa menos poluente e com menos
gasto de energia, em uma temperatura de
1300°C, porém

propriedades necessarias para a utilizacdo dos

visando manter as

materiais ceramicos. Para que isso aconteca
foi utilizado o método de sinterizacdo por
superficie ativada (SSA) e sua extensdo, a
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Sinterizacdo Ativada em Estagio Intermediario
(SAEI).

O método SSA propbe recobrir cada
particula de um p6 cerdmico com uma fina
camada de aditivos metalicos selecionados, de
modo a preencher defeitos de sua superficie.
Essa camada, que forma um filme, tem como
objetivo impedir a difusdo superficial do po
durante o aquecimento. O método SAEI, por
sua vez, explora a adicdo de nanotubos e
nanofibras de carbono ou material organico
que é disperso em meio a particulas ceramicas
e oxidados ao ar durante o aquecimento. A
gueima dos nanotubos prové poros cilindricos
finos de forma a oferecer caminhos de facil
difusdo dos ions e assim promover a
sinterizacdo em estégio intermediario.

O projeto tem como objetivo diminuir a
temperatura de sinterizacdo dos materiais
ceramicos, de 1600°C para 1300°C, com a
adicdo de nanotubos de carbono para

diminui¢éo do custo de fabricagéo.

Metodologia:

A zircbnia utilizada é fornecida pela
Tosoh Corp; os nanotubos de carbono (SCNT,
CNT e CNT40) sao fornecidos pela Cheap
Tubes; o cobre e o niquel da Aldrich (3 micron,
99,7%) séo fornecido pelo orientador, Thomaz
Restivo. Quase todos os aparelhos utilizados
se encontram no laboratorio da UNISO. O
forno vertical e dilatbmetro, modelo SETARAM
SETSYS TMA 1800 (1750°C), sdo os unicos
nao encontrados na UNISO, os quais foram
utilizados na Universidade de Sao Paulo por
supervisao do orientador.

Utilizou-se pds ceramicos de zircdnia
estabilizada com 8mols% de itria pura (YSZ),

com variagdo em porcentagem de massa dos

seguintes nanotubos de carbono
funcionalizados com OH:

a) short multi-walled carbon nanotubes

(SCNT),

b) multi-walled carbon nanotubes 8nm

diameter(CNT),

c) multi-walled carbon nanotubes 30-

50nm OD (CNT40).

Os métodos utilizados no projeto séo a
sinterizacdo por superficie ativada (SSA) e
sinterizacdo ativada em estégio intermediario
(SAEI), os quais tem como objetivo elevar a
densificacdo das ceramicas em baixas
temperaturas. O método SSA tem como
finalidade a fabricacdo de cerdmica-metal
(cermets), onde o metal escolhido deve sofrer
evaporagao, reagdo ou solubilizagdo durante a
sinterizacdo para a densificagdo a baixas
temperaturas. (RESTIVO, MELLO-
CASTANHO, 2010a), (RESTIVO, MELLO-
CASTANHO, 2015). O segundo método,
envolvendo adicdo de nanotubos, é estudada
com maior énfase no trabalho.

Inicialmente, foi definido que os pés
pesariam 5 gramas e cada pastilha teria um
teor diferente de nanotubo de carbono, com
variagbes de: 1%, 2%, 5% e 10% dos
diferentes tipos de nanotubos. Foram
determinados os diferentes tipos de processo
de fabricacdo e adicdo de outros dopantes
nesses pos, essas alteragbes nos processos
de fabricacdo e mistura dos pés, visa uma
melhor disperséo homogénea. Essa
homogeneidade pressup8e uma morfologia de
pés, onde as particulas individuais de zircénia
envoltas pelos nanotubos de carbono, né&o
sofram aglomeracéo.

A fabricacdo dos pds ceramicos
ocorreu nos ultrassons de cuba (UC) e

disruptor soénico (US) ou no moinho (moagem
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de alta energia), variando o tempo em que 0s
pos permaneciam misturando nos aparelhos.
Depois de misturado, o liquido do
béquer era seco na capela e em seguida seco
na estufa a 150°C. O p6 era entdo recuperado
e peneirado em malha de 125 um ou 212 pum.
Cada po era pesado, previamente, e a
matriz, de duplo efeito com 8 cm de diametro,
era untada com estearato de zinco, pois € um
lubrificante inerte aos materiais, e entdo
prensado com aproximadamente 3 ton/cmz.
Antes de sinterizar as pastilhas, eram
feitas sua pesagem e medicdo para saber o
guanto teve de densificagdo. Feito isso,
coloca-se as pastilhas em uma barca de
material refratario que é posicionada no forno
ou dilatbmetro, programando previamente, a

1200° ou 1300°C, por 1 ou 3 horas com rampa

2
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aquecimento e resfriamento, fazendo um mapa
para identificacdo na barca.
Resultados e Discusséo:

A maioria dos materiais sinterizados
com concentracdo de 2%vol de nanotubo de
carbono leva uma maior densificagdo, salvo
algumas excecdes. O Grafico 1 confirma essa

teoria.
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Grafico 1: Comparacao das densificacfes a
1300°C

A tabela 1 mostra os melhores
pré-determinada, de 10°C por minuto para resultados de sinterizagao.
Tabela 1: Melhores sinterizacbes
Nome uc us Pot Moinho DT% DS% Condicéo de
(min) (min) (min) sinterizacdo
YSZ 2 SCNT 20 75 49,19 94,59 Dilatbmetro 1300/3h
YSZ 2 SCNT 30 3 99 48,18 9407 Dilatdmetro 1300/3h
YSZ 2 Cu 30 5 99 4856 92,77 Forno Vertical 1300/3h
YSZ 2 CNT 5 75 44,62 88,42  Forno Vertical 1300/1h
YSZ PURA 50,64 87,87 Dilatbmetro 1300/3h
YSZ 0,5 Cu 2 SCNT 30 3 99 63,02 87,08 Forno Vertical 1300/3h
YSZ 0,5 Ni 2 SCNT 30 3 99 60,86 86,67 Forno Vertical 1300/3h

Conclusodes:

Os resultados obtidos sdo promissores. Sabe-
se que algumas condicGes favorecem mais
gue outras, assim como a concentracdo dos
nanotubos de carbono e outros dopantes.
1300°C, a

densificacdo relativa de zircbnia YSZ de 88%

Conseguiu-se aumentar, a
para além de 94% da densificacdo total, na
melhor condicdo, com aditivos de dopantes,

correspondendo a um ganho de mais de 6%.
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