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Esse trabalho visa avaliar o efeito da adicdo de Bao:SrogTiOs na sinterizacao,
microestrutura e propriedades mecanicas de ceramicas de alumina. Composicdes foram
preparadas pela moagem da alumina contendo 1 a 10% em massa de Bao1SrooeTiOs. Apos
moagem e prensagem as pastilhas foram sinterizadas a 1400°C por 2 horas ao ar. As
amostras foram caracterizadas quanto a densidade e porosidade aparentes, pelo método de
Arquimedes. A microestrutura foi analisada por difratometria de raios X, microscopia
eletronica de varredura por elétrons retroespalhados. A dureza e a tenacidade a fratura
foram caracterizadas pelo método da impressdo Vickers. Os resultados mostraram que a
densidade e porosidade aparente foram favorecidas durante o processo de sinteriza¢éo para
amostras com menores teores de Bao1SrooTiOs. As andlises obtidas por difracéo de raios X
mostraram a presenca fases cristalinas secundarias, indicando que o aditivo utilizado reagiu
com a alumina durante o processo de sinterizacdo. Altos valores de dureza (de até 13 GPa) e
tenacidade a fratura (de até 5 MPa.m'?) puderam ser atingidos quando pequenas
quantidades do aditivo foram utilizados.

This paper evaluates the effect of Bagi1SrooTiOz additions on the sintering,
microstructure and mechanical properties of alumina ceramics. Compositions were prepared
grinding alumina with 1 to 10 % wt Bao,1SrooTiOs. After grinding and pressing, pellets were
sintered at 1400 °C for 2 hours in air. Samples were characterized in regard to apparent
density and porosity by the Archimedes method. The microstructure was analyzed by X-ray
powder diffraction and scanning electron microscopy. Hardness and fracture toughness were
characterized by the Vickers impression method. The results showed the apparent density and
porosity were favored during the sintering process for samples with lower amounts of
Bao1SrogTiOs. X-ray diffraction analysis showed the presence of secondary crystalline
phases, indicating that the additive reacted with alumina during the sintering process. High
values of hardness (up to 13 GPa) and fracture toughness (up to 5 MPa.m'?) could be
achieved when small amounts of the additive were used.
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INTRODUGCAO

O oxido de aluminio (alumina - Al.Oz) € uma cerdmica amplamente utilizada em
aplicacdes de engenharia em virtude do alto modulo de Young, baixa densidade, estabilidades
quimica e térmica [1], alta dureza, resisténcias ao desgaste e a corrosdo em altas temperaturas
[2,3], além de 6tima relacdo custo/beneficio. Dependendo de sua fase polimorfica, esta
cerdmica pode apresentar propriedades adsorvedoras, abrasivas, dielétricas ou refratarias [4].

As propriedades térmicas e elétricas da alumina permitem sua aplicacdo em
revestimentos de fornos de altas temperaturas. Sua elevada dureza a torna adequada para a
utilizacdo como abrasivo e em ferramentas de corte. A alumina também pode ser empregada
como adsorvedor na limpeza de rios e tratamento de esgoto, e até como biomaterial devido as
suas caracteristicas de biocompatibilidade.

Aditivos oxidos e ndo Oxidos sdo comumente utilizados durante a sintese ou
processamento de ceramicas de alumina com intuito de controlar as propriedades mecanicas,
microestrutura e densificacao.

A tenacidade a fraturada dessas ceramicas, por exemplo, pode ser melhorada devido a
diferentes mecanismos tenacificacdo pela acdo de uma segunda fase de reforco, dando origem
a um compasito ceramico com matriz de alumina [5].

Muitos materiais ceramicos podem ser incorporados a alumina como uma segunda fase
inerte de modo a formar um composito ceramico. Alguns deles sdo: carbeto de silicio, carbeto
de titanio, diboreto de titanio, zirconia, carbeto de boro [5], ou nanotubos de carbono onde,
Kin et al.[2], por exemplo, obtiveram compdsitos de alumina com de 3 % de nanotubos de
carbono com 4,7 MPa.mY2, Ja Xihua et al.[1] promoveram um melhor desempenho na
alumina com a adi¢do de uma mistura de terras raras composta de Nd, Ce, La e Pr juntamente
com ligas de AITiC, obtendo um valor de 5,77 MPa.m*? quando 5% da mistura de terras
raras foi incorporada.

Chen & Yang [6] atingiram valores de tenacidade a fratura de 5,1MPa.m"? pela adigéo
de 5% de BaTiOsz na alumina e, com a adigdo de 0,03% de Nd»Ti»O7, 0s autores constataram
em trabalho posterior [7] um valor de 6,7 MPa.m'2. Por outro lado, Chih-JenWang et al.[8]
constataram uma diminuicdo da temperatura de sinterizacdo de 1450°C para 1350°C com
adicédo de TiO, variando em 0 a 4% em alumina contendo 5% de ZrO; .
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Dessa forma, este trabalho visa avaliar o efeito de adi¢cOes de Bao,1Sro,0TiO3z, na

densificagéo, microestrutura, dureza e tenacidade a fratura de cerdmicas de alumina

MATERIAIS E METODOS

Primeiramente, foi realizada a sintese em estado s6lido do composto Bao,1Sro,eTiO3
(BST). Para tanto, pos de TiO2 (Synyh), CaCOz (Vetec) e BaCOs (Vetec), foram moidos em
moinho de alta energia a 300 rpm por 2 horas, secos em rotoevaporador e calcinados a
1400°C por 4 horas. Apos a confirmacédo da formacao do 6xido desejado por difracdo de raios
X (Figura 1), composi¢6es contendo de 1 a 10% em peso de Bao,1Sro,eTiO3 foram preparadas

conforme a Tabela I:
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Figura 1 — Difratograma de raios X das amostras estudadas. BST: Bao,1Sro,9TiO3
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Tabela | — Composicdes estudadas (% em peso)

Composigdes | Bao,1SroeTiOs3 Al203
TA.l 1 99
TA.3 3 97
TA5 ) 95
TA.10 10 90

As composicdes foram moidas em moinho de alta energia a 300 rpm por 2 horas,
utilizando alcool isopropilico como meio liquido. Ap6és a moagem, foi feita a secagem em
rotoevaporador e desaglomeracdo em almofariz de &gata. Os pds foram compactados por
prensagem uniaxial a 50MPa e, isostatica a frio a 200MPa para posterior sinterizacdo ao ar a
1400°C por 2 horas.

As amostras sinterizadas foram caracterizadas quanto a densidade pelo método de
Arquimedes e quanto a microestrutura por difratometria de raios X (difratdmetro de raios X
Brucker D8, radiagio CuKo) e microscopia eletronica de varredura por elétrons
retroespalhados (microscépio Hitachi TM 3000), sendo possivel verificar a porosidade, as
fases cristalinas ocorrentes e suas distribuicGes e o tamanho de grao e suas formas. A dureza e
a tenacidade a fratura foram determinadas pelo método da impressdo Vickers (Durémetro
Buhler VH1150), sendo o calculo da tenacidade a fratura realizado por meio da equacéo de
Anstis et al[9].

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela Il mostra os resultados de densidade relativa e porosidade aparente das
amostras sinterizadas. Com base nos dados € possivel observar que a adicdo de BST
favoreceu a densificagdo da alumina principalmente considerando-se a baixa temperatura de
sinterizacdo de apenas 1400°C. Embora valores de 95 a 98 % da densidade tedrica e de 0,7 a
2% de porosidade aparente tenham sido obtidos devido a presenga do aditivo, os melhores 0s

resultados de densificagdo foram atingidos quando baixos teores de BST foram utilizados.

1717



61° Congresso Brasileiro de Ceramica
04 a 07 de junho de 2017, Gramado, RS

Tabela Il — Densidade relativa (%DT) e porosidade aparente (P) das amostras.

Amostra % DT %P
TAl 98,05 + 0,46 0,67 +£0,31
TA.3 96,35 + 0,26 0,90 + 0,40
TAS 95,90 + 0,34 1,24 £ 0,33
TA.10 95,90+ 0,18 2,10+0,31

Os difratogramas de raios X (Figura 2), mostram que as amostras sdo de matriz de
alumina contendo SrO(AlOs)s e TisOg como fases secundarias, indicando que o aditivo reagiu
com a matriz durante o processo de sinterizacdo. Nota-se, ainda, que a reacdo ficou mais
favoravel com o aumento do teor de aditivo, onde a fase TisOg SO pode ser observada nas
amostras TA.5 e TA.10.

As diferentes fases da amostra podem ser observadas através da microscopia eletrénica
de varredura por elétrons retroespalhados (Figura 3). E possivel observar claramente a
morfologia alongada dos grdos de alumina (fase cinza), a presenca das fases secundarias em
diferentes tons mais claros, onde a concentracdo é visivelmente maior com o aumento do teor

de aditivo.
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Figura 2 — Difratograma de raios X das amostras estudadas. *:Al203; +:SrO(AlO3)e; t:
TisOo.
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Figura 3 — Microscopia de varredura por elétrons retroespalhados. a)TA.1, b)TA.3,
C)TA5ed)TA.10

A microestrutura dos materiais, como porosidade, composicdo de fase, tamanhos de
grdos e suas formas, exerceu influéncia na dureza e tenacidade a fratura das amostras. A
Tabela 111 exibe as variagdes nos valores de dureza e tenacidade a fratura em fungdo das
composigdes estudadas. A amostra TA.1 contendo 1% de BST, apresentou altos valores de
dureza e tenacidade a fratura, evidenciando que a presenca do aditivo favorece o
desenvolvimento de melhores resultados em propriedades mecanicas, desde que pequenas

quantidades sejam utilizadas.
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Tabela I1l- Dureza e tenacidade a fratura das amostras.

Amostra | HV (GPa) | Kic (MPa.m?)
TA.l 13,68 £ 2,30 531248
TA.3 12,12 + 2,58 3,78 £1,88
TAS 11,36 £ 0,66 3,70+ 1,21
TA.10 10,75 £ 0,62 3,94 +1,87

CONCLUSAO

As amostras apresentaram elevada densidade relativa e baixa porosidade aparente,
apresentando os melhores resultados nas amostras contendo 1 e 3% de aditivos. Os
difratogramas de raios X mostraram a formacdo das fases secundarias SrO(AlO3)s € TisOs,
sendo que com o aumento do teor de aditivo, a formacdo dessas fases se tornou mais
favoravel. Altos valores de tenacidade a fratura e de dureza também foram atingidos,

principalmente para as amostras com pequenas quantidades do aditivo.

Portanto, os resultados obtidos indicam que a adicdo de pequenos teores de
Bao,1Sro,0 TiO3 favorece significativamente a densificacdo da alumina, inclusive promovendo a
sinterizacdo a baixa temperatura, além de levar a formacdo de materiais com altos valores de
dureza e tenacidade a fratura. Por outro lado, 0 aumento da concentragdo desse aditivo tende a
degradar o comportamento de sinterizagéo e as propriedades mecanicas finais.
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