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RESUMO: Devido as suas propriedades, as ceramicas evoluiram e foram criadas, entdo, as ceramicas
avancadas, que possuem propriedades melhoradas tais como, dureza elevada e condutividade térmica
controlada. Geralmente, o processamento ceramico passa pela etapa, a qual o p6 ceramico compactado
precisa consolidar-se em um corpo denso. Nesse contexto, pode-se definir a sinterizagdo como processo
de consolidagdo através de difusdo atdmica, contudo diversas técnicas de sinterizacdo foram
desenvolvidas. Este trabalho visa analisar a efetividade da sinterizagdo convencional na zirconia
estabilizada com 8% de itria (ZEI-8%), tendo como Unico parametro a taxa de aquecimento. O p6 foi
preparado, conformado uniaxialmente em prensa hidraulica e sinterizado convencionalmente, com taxas
de aquecimento variadas em 5°C/min, 10°C/min e 20°C/min em 800°C com 2 horas de patamar.
Parametros geométricos como retracdo e densificacdo foram analisados para avaliar a sinterizagdo, a
densidade foi definida através do método de Arquimedes e densidade aparente. A densidade a verde
apresentou valor médio de 3,082 g/cm?, o que corresponde a 52,23% da densidade tedrica, o que
demonstra a legitimacdo dos métodos pré sinterizacdo. Outrossim é a amostra sinterizada com taxa de
aquecimento de 20°C/min que atingiu 87,63% da densidade tedrica, sendo a mais alta atingida no
experimento.

PALAVRAS-CHAVE: Processamento ceramico; Ceramicas avangadas; Sinterizacdo convencional;
Zirconia estabilizada com itria.

Investigating the initial and intermediate stages of sintering of 8%o of yttria stabilized zirconia

ABSTRACT: Since dense ceramics are required to technological applications, the sintering control and
understanding has a key role in the development of this materials. This present work has investigated
sinterability of YSZ-8 aiming at understanding the first and intermediate stages of conventional
sintering. The method used to investigate the sintering process is the conventional sintering. The YSZ-
8 were characterized, calcined and fired through conventional schedules, performed with a heating rate
of 5°C/min, 10°C/min and 20°C/min at 800°C by 2 hours. Geometrical parameters as shrinkage and
densification were analyzed to evaluate the sinterability of the ceramics. The density was defined by the
Arquimedes method and their bulk density were calculated, furthermore the retraction rates were
measures. The green density has the average value of 3,082 g/cm3, with the percentual around 52,23%
of the theoretical density. The higher retractive rate was the pattern fired in the heating rate of 20°C/min
which have achieved 87,63% of theoretical density, and the lower was the pattern fired in the heating
rate of 5°C/min. Proving that the highest heating rate causes the highest density of the sintering material.

KEYWORDS: Ceramics processing; advanced ceramics; conventional sintering; yttria stabilized
zirconia.

INTRODUCAO
O processamento de materiais ceramicos tem técnicas conhecidas desde os primérdios da
humanidade devido as suas propriedades. As ceramicas foram evoluindo e com isso deram origem as



cerdmicas avancadas, que possuem propriedades melhoradas tais como, dureza elevada e condutividade
térmica controlada (Ruys, 2019).

Com o objetivo de reduzir a porosidade da peca conformada e transformar o p6 solto em um
solido compacto. A etapa de sinterizacdo consiste, basicamente, em rearranjar o p6 em ligagdes mais
fortes, aproximando as particulas, com a formagdo do contorno dos gréos, além disso promover o
fechamento dos poros e o crescimento dos grdos (Rahaman, 2005). Todavia, visto a infinidade de
parametros envolvidos pela multiplicidade e competicdo dos mecanismos de difusdo de massa, a
compreensédo plena do processo de sinterizagdo e do avango da microestrutura de ceramica durante o
processamento é um dos desafios da ciéncia dos materiais (Rohrer et al, 2012).

Um exemplo de material onde a densificacdo € um ponto chave é a Zirconia Estabilizada com
itria , devido a sua aplicagdo como eletrlito solido em células a combustivel de 6xido solido,
equipamentos de alto potencial energético cuja a viabilidade depende da reducdo da temperatura de
operacdo, cerca de 800 a 1000 °C, que por sua vez depende do desempenho do eletrélito sélido (Florio,
2004), e dos respectivos custos de producéo.

Nesse contexto, a investigagdo da sinterizacdo nos estagios iniciais e intermediarios justifica-se
ao contribuir para a otimizacdo das propriedades de condutores idnicos através da compreensdo da
cinética de sinterizacdo e da formacdo de interfaces condutivas para esse material, j& que as etapas
iniciais tém papel fundamental na densidade final do corpo.

MATERIAL E METODOS
Parte 1: preparacdo dos pds ceramicos

A fim de examinar a correlacdo das taxas de aquecimento na densificacdo da Zirconia
estabilizada com 8% de itria em amostras com preparacdo de pd feitas sob fluxo de ar quente e
prensagem a seco. Neste estudo foi utilizado o nano pé comercial da TOSOH, (TZ- 8YS), um péd
superfino cujas areas superficiais especificas variam em 0,68 e 0,72 m? /g e densidade de 5,90 g/cm3.
O po foi preparado a partir da mistura foi adicionado PVB como ligante e a mistura foi homogeneizada
em alcool isopropilico e posteriormente seca sob fluxo de ar quente e desaglomeradas atraves de
moagem por microesferas de zircnia e entdo feita a granulagem. O pd cerdmico preparado foi disposto
em um molde metalico e conformado uniaxialmente na prensa hidraulica com 1,9613 = 1072 MPa.
Parte 2: sinterizacdo e analise da dindmica de sinterizacdo

Conseguinte, foi feita a sinterizagdo das amostras, todas com temperatura de 800°C com 2 horas
de patamar e tendo em vista que o procedimento de preparacdo dessas pastilhas foram os mesmos, é
possivel afirmar que ha apenas uma Unica variavel, a taxa de aquecimento. As taxas de aquecimento
utilizadas foram de 5°C/min, 10°C/min e 20°C/min.

Assim gue sinterizadas, as pastilhas foram retiradas do forno e foi medida a taxa de retracdo dos
espécimes, a fim de observar qual o efeito da sinterizacdo sob as amostras numa perspectiva
macrosclpica. As porcentagens da densidade tedrica dos compactados sinterizados foram entdo
calculadas através da densidade de Arquimedes e da taxa de retracdo. Para o calculo da densidade de
Arquimedes foi utilizado 4gua como intermedidrio (liquido) e entdo aplicada a equacéo 1.

p, = Mseca Drioui (1)
! Mimothada — Msubmersa Hauide

em que,
Mgecq — Massa da amostra seca anterior a submersao, g;
Mumothada — Massa da amostra molhada posterior a submerséo, g;
Mgyubmersa — Massa da amostra submersa no liquido, g.
Pliquido— Densidade do liquido utilizado, g/lcm?3;



RESULTADOS E DISCUSSAO
Retracéo:

Foi observado os efeitos de diferentes niveis de retracdo na sinterizacdo do material. Por
exemplo, a taxa de retracdo das amostras de zircOnia estabilizada com 8% de itria sinterizadas através
do método convencional com taxas de aquecimento de 5°C/min, 10°C/min e 20°C/min s&o mostradas
na tabela 1. A taxa de retracdo medida foi através da diferenca da espessura inicial e final das amostras
e calculada entdo a porcentagem de retracdo do material. Como é possivel observar, o método utilizado
neste trabalho, garante que as maiores taxas de aquecimento obtenham maior retracdo do material.

TABELA 1. Analise das retracGes em diferentes taxas de aquecimento e estdgio de sinterizacdo atingidos
segundo Barsoum (2003).

Taxa de aguecimento Retracdo do diametro Retracdo da Estagio de
(°C/min) espessura sinterizagdo
5 0% 3% inicial
10 0,30% 3,50% intermediario
20 0,03% 4,70% intermediario

Densificaco:

A tabela 2 mostra que todas as listas de taxas utilizadas para o experimento, bem como apresenta
as densidades finais alcancadas das amostras sinterizadas de zirconia estabilizada com 8% de fitria,
calculadas através do calculo da densidade de Arquimedes. E possivel observar que todas as amostras
atingiram a densidade tetrica acima de 66%, 0 que prova que todas as amostras atingiram o estagio
intermediario da sinterizacdo (Barsoum, 2003). Mostrando efetividade no método de preparacdo do
material e de sinterizacdo, levando em conta a temperatura de patamar consideravelmente baixa.

TABELA 2. Analise das densidades em diferentes taxas de aquecimento e estagio de sinterizacdo alcancados
segundo Barsoum (2003).

Taxa de aquecimento  Densidade de Arquimedes  Dens. tedrica Estagio de
(°C/min) (g/cm3) (%) sinterizac3o
5 3,98 67,98 Inicial
10 4,57 77,06 Intermediaria
20 5,17 87,18 Intermediaria

Efetividade da sinterizagdo:

A efetividade da sinterizacdo a partir destes parametros ja citados foram previamente discutidas
nas sec¢Oes acima. Além de indicar qual estagios da sinteriza¢do foram atingidos, os parametros também
s8o essenciais para observagdo da cinética da sinterizacdo, sendo o ideal é que ambos os pardmetros
tenham comportamento semelhante durante o processo discutido.



De acordo com a figura 1 é possivel observar a semelhanga no comportamento da taxa de
retracdo e da densidade relativa. O que demonstra coeréncia nos efeitos macroscépicos da sinterizacao
do material, tendo em vista que 0s pontos para a mesma taxa de aquecimento ocupam quase 0 mesmo
lugar da escala, com crescimento parecido em funcdo do aumento da taxa de aquecimento. Essa
coeréncia entre estes dois pardmetros é essencialmente importante, j& que ambos estdo conectados
indicando a evolugdo microestrutural do particulado. Outro ponto a ser analisado através desta coeréncia
é a medicao utilizada, provando que esta é confiavel.
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FIGURA 1. Comparacgdo entre a densificacdo e a taxa de retracdo atingida numa mesma taxa de
aquecimento

CONCLUSOES

O processo de sinterizacdo em cerdmicas, apesar de ser um processo usual, ainda é apoiado em
resultados e dados empiricos (Rahaman, 1998). O controle dessa etapa de processamento é de
fundamental importancia para o controle das propriedades finais dos materiais a ela aplicados, tornando
um grande desafio sua compreensao através de equacdes e modelos confidveis. Uma das oportunidades
é através da simulacdo computacional do processo, o0 baixo custo em comparacdo a infinitas amostragens
empiricas atrai a atencdo dos cientistas para que pesquisem o tema, que apesar de ter evoluido, ainda é
ruim devido ao grande nimero de parametros desconhecidos ou ainda ndo controlados de sinterizagéo
(German, 2014).

Contudo, alguns parametros desse processo, que podem ser conhecidos ainda que ndo consigam
ser controlados, permitem conhecer a efetividade da sinterizacdo. Segundo Rahaman (2007) diversa
medidas podem ser utilizadas para caracterizar o processo de sinterizacdo e evolucdo da microestrutura,
e as medidas mais utilizadas sdo a densificacdo e a taxa de retracdo do material sinterizado.

Os resultados obtidos pelas taxas de retracdo neste trabalho foram indicativos de que a retragéo
esta diretamente relacionada com a taxa de aquecimento, desta forma, a retracéo foi maior na maior taxa
de aquecimento. Além disso, nos resultados obtidos pela densificagdo todas as amostras atingiram
resultado de densificagdo acima de 66%, mostrando efetividade nos estdgios iniciais e intermediarios da
sinterizacdo, considerando que a temperatura de patamar foi relativamente baixa, e, ainda pdde-se
comprovar que as maiores densificacbes ocorrem em maiores taxas de temperatura.

Quanto aos resultados da combinacéo da retracdo e da densidade relativa é perceptivel que ha
semelhanga no comportamento de ambos, o que sugere coeréncia e confiabilidade nos efeitos
macroscopicos da sinterizacdo do material, realidade que demonstra a evolugdo microestrutural do
particulado.
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