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Resumo: A etapa de sinterizacao ¢ uma das mais importante para a obtencéo de materiais ceramicos,
devido a suas altas temperaturas de fuséo. Os aditivos de sinterizacao sdo utilizados nesses materiais
com o intuito de se obter uma redugdo na temperatura da sinterizacdo sem perder as propriedades e
para melhorar a densificacdo. Neste trabalho foi realizado um tratamento térmico na mistura
contendo niobia e fluoreto de litio, em seguida inserido na alumina para a obtencdo do composto
Al203 — 4% Nb,Os — 0,5% LiF, no qual foi sinterizado a um patamar de temperatura de 1400°C. As
amostras com a mistura de Nb>Os — LiF sem tratamento térmico obtiveram uma densificagdo média
de 92,25%, ja as amostras com tratamento térmico de 630°C obtiveram densificacdo média de 91,61%
e as com tratamento térmico de 730°C obtiveram densificacdo média de 92,43%.
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Abstract: The sintering step is one of the most important for obtaining ceramic materials due to its
high melting temperatures. Sintering additives are used in these materials to achieve a reduction in
sintering temperature without losing properties and to improve densification. In this work a heat
treatment was performed in the mixture containing niobium and lithium fluoride, then inserted in the
alumina to obtain the compound Al>O3 - 4% Nb:Os - 0.5% LiF, which was sintered to a temperature
of 1400 °C. The samples with Nb>Os - LiF mixture without heat treatment had an average densifica-
tion of 92.25%, while samples with heat treatment on 630°C had average densification of 91.61%
and those with heat treatment on 730 °C. average densification of 92.43%.
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1. Introducao

Materiais ceramicos sdo bastante visados em sistemas de coletes balisticos de multicamadas
devido a sua baixa densidade e alta dureza. As ceramicas mais empregadas nesses sistemas sdo: a
alumina, carbeto de boro e carbeto de silicio [1]. Estes podem ser aplicados tanto em blindagens de
veiculos, aeronaves, pessoal ou em outra categoria aonde a blindagem e a mobilidade sdo importantes.
Uma propriedade inerente a blindagem cerdmica ¢ sua fratura fragil, no qual ocorre em razao da alta
carga de tensdo devido ao impacto do projétil, onde o material, tamanho e formato do projétil irdo
influenciar no desempenho da blindagem. No momento do impacto, trincas sdo formadas no material
ceramico percorrendo assim toda a placa cerdmica [2-3]. Quando a ponta perfurante do projétil em
forma conica impactar a placa ceramica, a ceramica ira fraturar e a ponta do perfurador ird amassar
perdendo assim seu poder de penetragdo [4-5].
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O oxido de aluminio (Al>O3) ¢ fragil devido a sua baixa tenacidade e baixa energia de fratura.
A introduc¢do de uma segunda fase combinada com a sinterizacdo de aditivos introduz uma série de
transformagoes de fases, aumentando significativamente sua resisténcia a fratura e dureza [ 6].
Estudos mostram que a adicdo de 6xido de nidbio (Nb2Os) na alumina (ALO3) reduz a
temperatura de sinterizacdo ¢ aumenta a densifica¢do do material sem a perda de propriedades
essenciais como dureza. Sendo assim, o objetivo deste trabalho ¢ de mostrar a sinterizagao de corpos
ceramicos a base de alumina, dopados com 4% em peso de niobia e 0,5% em peso de fluoreto de litio,
onde esses elementos dopantes sao misturados e aquecidos antes da inser¢ao destes na alumina.

2. Materiais e Métodos

Aalumina utilizada foi adquirida pela empresa Treibacher Schleifmittel, possuindo um gréo de
particula de 3um. A niobia foi adquirida na CBMM Brasil e o fluoreto de litio que foi utilizado como
segundo aditivo de sinterizacdo foi adquirido pelo fabricante VETEC. Para dar resisténcia ao corpo
verde, foi utilizado o polietilenoglicol, um ligante orgénico da fabricante VETEC.

Antes do processamento ceramico completo, foram separados 8 partes de niobia para 1 parte
de fluoreto de litio, de modo que apos os tratamentos térmicos, fossem colocados de modo a somar
4,5% em peso na alumina (4% de nidbia e 0,5% de fluoreto de litio). Esses dois pds foram misturados
e cominuido em um moinho de bolas durante 2 horas imerso em alcool, seguido de secagem em um
periodo de 2h em temperatura de 80°C. Apds a secagem esses pos foram desaglomerados por
maceracdo e foram para tratamento térmico em patamares de temperatura de 630°C e 730°C.

Apos o tratamento térmico, a mistura de niobia e fluoreto de litio foi inserida na quantidade de
4,59 em 100g de alumina e 1,5% em peso de PEG 400, aquecidos na estufa a 70°C para melhorar a
solubilizacdo. Em seguida, foi iniciado o processo de moagem e cominuicdo, imerso em alcool,
diferente do anterior, este durou um periodo de 12h, seguido da secagem em estufa a 80°C por 8h.

Logo apds os pos foram desaglomerados em uma peneira de abertura 0,255mm, com um
auxilio de um agitador de peneiras. Conseguinte ao peneiramento, 0s pos sofreram prensagem
uniaxial a frio, formando dessa maneira, corpos a verde com diametro de 20mm e peso aproximado
de 5¢, foi utilizado uma carga de 15MPa durante a prensagem. Por Gltimo, foi realizada a sinterizacéo,
gue ocorreu com a seguinte rota de aquecimento:

1) Aquecimento de 25°C a 158°C a razdo de 1°C/min;

2) Patamar de aquecimento de 158°C durante 1 h;

3) Aquecimento de 158°C a 375°C a razdo de 1°C/min;

4) Agquecimento de 375°C a 1000°C a razdo de 5°C/min;

5) Aquecimento a partir de 1000°C até a temperatura final de sinterizacdo (1400°C) a razdo de
3°C/min;

6) Patamar de sinterizacdo a temperatura de sinterizacdo final (1400°C) durante 1h;

7) Desligamento automatico do forno e resfriamento pela inércia do mesmo até a temperatura
ambiente;

3. Resultados e Discussao

Antes da sinterizag¢do, as amostras tiveram sua e espessura e didmetro verificadas, e foram
pesadas, com o intuito de se determinar a densidade a verde. Com isso foi verificado os seguintes
resultados apresentados abaixo na Tabela 1:
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Tabela 1 - Valores de densidade a verde das amostras.

GRUPO 0 (sem tratamento térmico de aditivos) | 1 (aditivos tratados a 630°C) | 2 (aditivos tratados a 730°C)
Densidade a verde (g/cm?®) 2,286+0,011 2,240+0,035 2,247+0,031
Densificagio a verde (%) 57,18+2,61 56,03+0,89 56,21+0,77

Todas as amostras a verde obtiveram valores de densificacdo acima de 55%, dessa maneira a
partir de outros trabalhos [7] quanto maior a densificagdo a verde do material ceramico, maior a

densificacao final apds a sinterizacdo. Segue abaixo na tabela 2 os valores de densificagdo das
amostras sinterizadas.

Tabela 2 — Valores de porosidade e densifica¢do das amostras sinterizadas.

GRUPO DENSIDADE DENSIFICAQAO
0 (sem tratamento térmico de aditivos) 3,688+0,016 92,25+0,41
1 (aditivos tratados a 630°C) 3,662+0,021 91,61+0,54
2 (aditivos tratados a 730°C) 3,695+0,062 92,43+1,56

As diferentes temperaturas do tratamento térmico dos pds tiveram influéncia no resultado final
e no comportamento do material. As condi¢cdes de processamento foram as mesmas para todas as
amostras. Na medida em que a temperatura de tratamento aumenta, a densificagdo ird aumentar.

A analise através das imagens geradas no MEV permite observar a morfologia dos graos das
amostras fraturadas. Abaixo segue as imagens geradas pelo microscopio:
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Figura 1 — Microscopia de amostra do grupo 0 (a esquerda: ampliacio de 2000x; a direita: ampliagdo de S000x)

T

imagens apresentadas, ¢ possivel notar que ocorre o empescocamento dos graos em todas as
amostras, € a baixa formacao de poros indica que a sinterizagdo chegou ao seu estagio final mesmo
com pouco tempo de sinterizagdo (1h). Os aditivos se concentraram principalmente nos contornos de
grao, onde por meio da fase liquida houve uma aceleracdo na sinteriza¢do, e consequentemente a
formacao de materiais com alta densificagao.
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Figura 2 — MlCI‘OSCOpla de amostra do grupo 1 (a esquerda amphac;ao de 2000x; a dlrelta ampliacao de 5000x)

Figura 3 — Microscopia de amostra do grupo 2 (a esquerda: ampliacao de 2000x; a direita: ampliagdo de 5000x)

4. Consideracoes Finais

Como mostrado no trabalho, a adi¢dao de aditivos como o Nb>Os e LiF permitiu que houvesse
uma boa densificagdo do ceramico, por conta da fase liquida que se forma nesses aditivos. A
temperatura do pré-tratamento térmico destes aditivos teve uma relagdo com os resultados de
densificacdo das amostras a verde e da densificacdo das amostras sinterizadas, onde ¢ possivel
observar que o grupo 1 (amostras com pré-tratamento em 630°C) tiveram uma menor densificacao a
verde, o que acarretou em uma menor densificagdo no corpo ceramico sinterizado.
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