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Resumo
Cerémicas porosas a base do carbeto de silicio s&o materiais que vem sendo

desenvolvidos para diversas aplicagbes, como, exaustor de gases quentes, filtros de
metal fundido, filtros de particulas para motores a diesel e outros. Os métodos
comumente utilizados para produgdo de cerédmicas porosas a base de carbetos séo:
réplica, conversdo organico-cerdmica, e sinterizagdo parcial. Estes métodos
possuem limitagbes em relagdo as propriedades mecéanicas dos corpos obtidos
tornando a busca por novos métodos relevante. O método de gelcasting com uso de
amido ja foi empregado com sucesso para produgéo de ceramicas porosas de
alumina, cordierita e nitreto de silicio. Neste trabalho, foram obtidos corpos com a
porosidade e tamanho de poros controlados por meio da utilizagdo de amido de
batata. As amostras obtidas apresentaram porosidade de aproximadamente 36% e

resisténcia mecénica de 110 MPa.

Palavras - chave: cerdmicas porosas, gelcasting, carbeto de silicio,

INTRODUGAO

A maioria das aplicagdes tecnoldgicas envolve ceramicas densas, mas ha um
crescente numero de aplicagbes para as quais se utilizam ceramicas porosas. As
aplicagbes mais conhecidas para as ceramicas porosas s&o: isolantes térmicos;

catalisadores e suportes de catalisadores; filtros e membranas para filtracao e
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separacgao de particulas, gases e liquidos; queimadores de gases e difusores. O
campo de utilizagdo de ceramicas porosas vem experimentando uma recente e
continua expansado para novos setores tecnologicamente estratégicos, como o de
biomateriais, farmacéutico, alimenticio, aeroespacial, petroquimico, de engenharia
ambiental, e outras areas. ®

Ceramicas macroporosas podem ser produzidas por diversos métodos, como,
gel-casting, espumas, fase sacrificial, réplica e outros. Os amidos, por suas
caracteristicas especificas, podem ser utilizados como aditivos, tanto como fase
sacrificial, quanto agente gelificante no método de gelcasting. Pode ser extraido de
diferentes vegetais (milho, mandioca, arroz, batata.), sendo que diversas de suas
propriedades e caracteristicas s&do determinadas pela sua origem. Os amidos tém
diversas aplicagdes na industria como: espessantes, gelificantes, adesivos, etc. As
particulas de amido variam de tamanho entre 2 e 170 um (conforme a origem), e sdo
formados por misturas de 2 tipos de polissacarideos, um linear (amilose) e um
altamente ramificado (amilopectina), sendo a amilose a responsavel pela gelificagéo
do amido em suspensdes aquosas. Entre os estudos na area de processamento
ceramico destacam-se os feitos pelo grupo de Gregorova et al. ("8 o Ferreira et al. &
2 nos estudos destes grupos o amido foi adicionado em propor¢des de 15% a 60%,
gerando porosidade entre 20% e 60%.

No caso do carbeto de silicio poroso, em estudo recente buscou-se relacionar
as diferentes técnicas de produg¢ao com a porosidade obtida. Nesse estudo chegou-
se a conclusdo de que utilizando a técnica da fase sacrificial o ajuste desta fase
torna possivel controlar a porosidade sem alterar a forma dos poros. Quando se
trabalha com parametros de sinterizacdo, o aumento da temperatura afeta tanto a
porosidade quanto a morfologia dos graos, e o tempo, apesar de alterar a morfologia
dos graos, influencia pouco na porosidade. A porosidade obtida nesse estudo variou
de 35 a 95%. ¥

Em estudo realizado com nitreto de silicio ™ foi constatado que a utilizacao de
amido como fase sacrificial produz uma relagdo quase linear entre o percentual de
amido adicionado e a porosidade obtida, isto pode ser relacionado também com as
propriedades mecéanicas, sendo que com o amido de batata foram atingidos maiores

valores de porosidade.
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Neste trabalho foi utilizado o amido de batata como agente gelificante e
formador de poros. As amostras foram caracterizadas em relagédo a porosidade pelo
método de Archimedes, a resisténcia mecanica por ensaio de compressdo e a

microestrutura com microscopia eletrénica de varredura (MEV).

MATERIAIS E METODOS

Mistura com a composigao em peso de 90% de B-SiC (H.C. Stark), 6% de Y03
(H.C. Stark) e 4% de Al,O3; (GT-3000SG) foi moida em moinho de alta energia, tipo
Atritor, por 4 horas a 300 rpm, utilizando-se esferas e recipiente de SiC com haste
polimérica, e alcool isopropilico, como meio liquido. Apés a moagem, a suspensao

foi seca em rotoevaporador e desaglomerada.

A distribuicdo do tamanho de particulas do amido for analisada utilizando-se o
método de espalhamento de laser com o equipamento (CILAS 1064). A temperatura

para retirada do amido foi determinada com uso de analise termogravimétrica.

Para este estudo foi usado amido de batata. Foram preparadas suspensdes
aquosas contendo 50% em peso de solido, sendo adicionado as mesmas 10,18%
em peso de amido (com relagdo a massa de SiC) que corresponde a 20% em
volume. A mistura foi feita em misturador magnético. As suspensdes contendo
amido foram vertidas em moldes cilindricos e aquecidas em banho termostatico em
temperatura tipica de gelificacdo para o amido de batata: 65 °C." Todos os Corpos
foram mantidos na temperatura de gelificagdo por 2 horas. Os corpos foram
desmoldados e secos, por processo lento de secagem (24 h a 40 °C) em estufa.
Apods a secagem foi realizada a eliminagdo dos orgéanicos por tratamento térmico,
utilizando um aquecimento lento a uma taxa de 1°C/min, com patamar de 60 minutos
a 300°C, seguido de resfriamento na mesma taxa. Os corpos de prova foram
sinterizados em forno com elemento resistivo de grafite (Astro furnace), a 1850 °C
por 60 minutos, sob atmosfera de 0,2 MPa de Ar, com taxa de aquecimento de 15

°C/min., e resfriamento a 40°C/min.

Todas as amostras foram caracterizadas quanto a densidade e porosidade
aparentes (método de Archimedes). As amostras foram cortadas e retificadas nas
dimensdes de aproximadamente 10mm de altura por 19mm de didmetro para

realizagao dos ensaios de compressao mecanica
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A resisténcia mecanica foi obtida por ensaio de compresséao, utilizando-se
maquina de ensaio universal Instron 4400R com célula de carga de 10 toneladas e o
avanco de 0,5 mm por minuto, foram utilizadas 5 amostras para obteng¢ao da

resisténcia mecanica média.

RESULTADOS E DISCUSSAO

O amido foi caracterizado por espalhamento laser e analise termogravimétrica.
O resultado obtido para tamanho médio de particula é mostrado na Fig. 1.a. O
tamanho médio das particulas do amido € de 44,5um, ao compara-lo com os valores
obtidos na literatura " (40-50um), nota-se que o amido utilizado neste trabalho é
similar aos ja utilizados em outros. O amido de batata teve sua decomposi¢céo
estudada por meio de analise termogravimétrica, de maneira a ser definido um
tratamento térmico que garantisse a retirada de toda a fase organica sem causar
danos a amostra, Fig. 1.b. Analisando a Fig. 1.b observa-se uma perda de massa
pequena até cerca de 125°C, que pode ser relacionada com a perda de agua
presente nas amostras. O fendmeno observado a seguir, na faixa entre 275°C e
325°C, é a decomposicdo do amido e sua transformagcdo em Cox devido a
combinagdo com o oxigénio no ambiente do forno ®  Apds essa temperatura o
carbono remanescente do amido continua a ser retirado da amostra, s6 que a taxa
de perda de massa € cerca de 3 vezes menor. Isto indica que na temperatura de
patamar escolhida 300°C a maior parte do amido é eliminada, restando apenas as

cinzas que sao eliminadas com a continuidade do tratamento térmico até 500°C.
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Figura 1: Analises feitas do amido de batata (a)distribuicdo do tamanho de
particula; (b) analise termogravimétrica.
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As amostras preparadas com 20% em volume de amido de batata tiveram uma
porosidade de 36+3%, a diferenca entre o valor adicionado e a porosidade final
obtida pode estar relacionada a 2 fatores: aprisionamento de bolhas de vapor ou de
ar (introduzido acidentalmente durante a preparagédo da suspensado) na amostra ou
densificagcdo parcial da matriz ceramica. Os valores obtidos pelo ensaio de
compressao foram agrupados na Fig. 2. E possivel notar a dispersdo dos valores de
resisténcia mecanica, porém sem relacao direta com a porosidade. Esta variagcao
ocorre devido a trincas presentes nas amostras que provavelmente criados na etapa
de consolidacdo. Os testes indicaram uma resisténcia a compressdo mecanica
média de 110+15 MPa. Este valor, se comparado com o de trabalhos similares
encontrados na literatura (', ¢ 4 vezes menor devido a diferenca em relacdo ao
processo de sinterizacdo da amostra, onde apds a sinterizacdo a 1850°C por 1 hora,
as amostras forma submetidas a um tratamento térmico a 1950°C por 4 horas. Este
tratamento térmico provavelmente elimina a porosidade residual presente na matriz
e promove o crescimento de grao, o que melhora as propriedades mecanicas da
matriz ceramica e consequentemente da ceramica porosa obtida. Na Fig. 3, a
porosidade residual presente nas amostras € perceptivel, esta ndo é desejavel, pois
o ideal € obter a matriz ceramica densa com os poros sendo somente gerados pela

fase sacrificial. Na Fig. 4 sdo mostradas micrografias da fratura da amostra obtida.
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Figura 2: Relagéo da resisténcia a compressao com a porosidade das amostras
obtidas por gelcasting.
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Figura 4: Fratura da amostra obtida.

Na Fig. 4.a é mostrada a superficie de fratura da amostra, onde podem ser
vistos os poros (indicados pelas setas), observa-se que os poros estao distribuidos
de maneira homogénea pela amostra e que possuem aproximadamente o mesmo
didmetro. Na Fig. 4.b um poro é visto em detalhe, como esperado o tamanho de

poro fica proximo ao tamanho do amido utilizado, cerca de 45um.

CONCLUSAO

O método gelcasting de amido de batata permitiu a produgédo de amostras com

porosidade entre 30 a 40% com resisténcia mecanica de aproximadamente 110MPa.

A resisténcia a compressdao das amostras ndo pode ser comparada
diretamente com a obtida em outros estudos, devido a diferenca no tratamento

térmico.
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POROUS SILICON CARBIDE CERAMICS MADE BY GELCASTING WITH
STARCH

ABSTRACT
Porous ceramics based on silicon carbide are materials that have been

developed for various applications, like hot gases exhaust. Methods commonly used
for production of porous ceramic-based carbides are: replica, transformation of an
organic matrix in a ceramic body, and patrtial sintering. These methods have
limitations on mechanical properties of bodies obtained by making the research for
new methods relevant. The method of gelcasting with starch has been successfully
used to produce porous ceramic like alumina, cordierite and silicon nitride. In this
work were obtained bodies with porosity and pore size controlled through the use of
potato starch. The samples had porosity about 36 % and mechanical strength of 110
MPa.

Keywords: silicon carbide, porous ceramics, gelcasting
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