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RESUMO

Com o avanco dos estudos, foi observado que a sinterizacdo de pés
processados pela rota da moagem de alta energia apresentam estruturas mais
densas com melhores propriedades mecanicas. Este trabalho tem como objetivo
investigar o efeito da moagem de alta energia na dispersdo e homogeneizacédo das
fases Alumina e Ferro, tanto para os p6s como para 0s sinterizados, como também,
analisar a influéncia da temperatura de sinterizacdo na densificacdo e microdureza
do composito Al203-Fe. Pés compésitos de Al203-Fe na razdo de 5% em massa de
ferro foram moidos em um moinho planetario de alta energia durante 40 horas. Os
pos moidos por 40 horas foram compactados a 100 MPa e em seguida sinterizados
a 1400°C e 1550°C por 1 hora de isoterma em um forno resistivo. Os resultados
mostram que com o0 aumento da temperatura houve um aumento na densificacéo e

na microdureza dos corpos sinterizados.
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1. INTRODUCAO

A alumina € um dos materiais ceramicos mais utilizados na industria em funcéo
das duas propriedades, tais como: baixa densidade, baixa condutividade térmica,
elevado modulo de elasticidade (380 GPa), alta resisténcia a oxidacdo e a abraséo.
Somado a isso exibi excelentes propriedades de isolamento elétrico e a capacidade
de suportarem altas temperaturas sem se deformarem. Nas mais variadas areas
industriais, sua utilizagdo é fundamental, dentre elas podemos citar: na indastria
quimica, no uso de catalisadores, na biomédica, no emprego de préteses e
implantes dentarios, na mecanica, como ferramentas de corte e materiais de friccao:
entre outras. Entretanto, algumas propriedades, tais como baixa tenacidade a fratura
e alta fragilidade limitam a sua utilizacdo. Entdo, com o intuito de melhorar a
propriedade de tenacidade tem sido muito estudado a inclusdo de particulas da
alumina com tamanho reduzido em uma fase metélica Fe e seus resultados apontam
para uma nova perspectiva na melhoria das propriedades de resisténcia a flexao,

tenacidade & fratura e resisténcia ao desgaste desses materiais compositos.

As propriedades fisicas e quimicas de materiais com particulas de tamanhos
reduzidas sao de grande interesse e de extrema importancia para futuras aplicacoes
tecnolégicas. Uma vez que, geralmente exibem propriedades diferenciadas com

relacdo aos demais [2].

Os poés podem ser obtidos por varios, mas dentre eles se destacam a moagem
de alta energia, por permitir obter p6s manométricos ultrafinos no estado solido.
Nesse tipo de processo envolve-se repetidos ciclos de deformacgéo, soldagem a frio,
fragmentacao e re-soldagem a frio das particulas dos p6s [5,10]. Esses processos
de deformacéo e fratura definem a dispersdo dos componentes, a homogeneizagao
e a microestrutura final do p6. A moagem de alta energia possui elevada velocidade
e alta frequéncia de impacto dos corpos de moagem contra as particulas de po,
produzindo assim, deformacéao da rede cristalina, resultando em pos com pequenos
cristalitos e grande area superficial. Além disso, pode ser observado o indicio de

formacao solida e até mesmo ocorrer a amorfizacdo do material [11].

A compactacdo da-se através da aplicacdo de uma pressdo externa aplicada
ao po, tendo por finalidade consolidar o pé em formato pré-determinado, conferindo-

Ihe resisténcia mecanica e levando a criar ligagdes intergranulares, além de diminuir
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os efeitos de variagcdo dimensional na sinterizagdo e atingir o nivel de porosidade
desejada [8]. As prensas utilizadas na compactacdo sdo hidraulicas, mecéanicas ou
combinacgéo das duas, elas podem ser classificadas como (1) compactacao uniaxial,
referente as prensas que consistem na aplicacdo de uma pressao unidirecional; ou
(2) prensas de dupla direcao, incluindo puncdes opostos, dupla acdo e multipla acédo
[7]. Na compactacao por prensagem uniaxial ocorre uma grande geragao de atrito
entre 0 po e as paredes da matriz, dificultando a movimentacéo do p6 e distribuindo
de forma irregular a pressado. Este efeito pode fornecer compactos com densidade
nao uniforme e, como consequéncia, introduzir defeitos no compactado; a utilizacao
de lubrificantes, como por exemplo, 0 estearato de zinco, é utilizado na parte interna
do molde para reduz o atrito das particulas de p6 com as paredes da matriz e é
importante, pois diminui as perdas de energia de compactacéao e facilita a ejecdo do
corpo verde [4]. A prensagem uniaxial € mais largamente utilizada devido a sua
praticidade, embora a prensagem de dupla dire¢cdo produza um compacto com uma

maior conformidade.

Pode-se definir sinterizagdo como um processo termodinamico de nao-
equilibrio e irreversivel, no qual um conjunto de particulas (agregado de pé ou
compactado), inicialmente em contato mutuo, vem adquirir uma estrutura solida.
Nessa etapa o corpo sinterizado ganha resisténcia mecanica e adquire quase todas
as propriedades finais, sendo, portanto, considerada como o processo responsavel
pela densificacdo (eliminacdo dos poros) do corpo compactado. Sua forca motora e
o decréscimo de éarea superficial livre do conjunto de particulas, resultando na
formacdo de contorno de grdos e crescimento de pesco¢o de unido de
interparticulas [1]. A sinterizacdo pode ocorrer com ou sem a presenca de fase
liquida. O primeiro caso é chamado de sinterizacdo em fase liquida. Na sinterizacéo
em estado solido, a temperatura ideal de sinterizagdo é da ordem de 2/3 a 3/4 da
temperatura de fusdo do material. Esses dois tipos de sinterizacdo sédo capazes de

densificar total ou parcialmente a estrutura [9].

Este trabalho tem como objetivo investigar o efeito da moagem de alta energia
na dispersdo e na microestrutura das fases Al203 e Fe, tanto para 0os pds como
para os sinterizados e analisar o efeito da temperatura de sinterizagéo (1400 °C e

1550 °C) nas propriedades do compadsito Al203-5%Fe.
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2. MATERIAIS E METODOS

A seguir, sdo apresentadas as etapas empregadas para a preparacao dos pos
e consolidacdo das estruturas do compadsito Al203-5%Fe. Os pés de partida (Al203-
5%Fe) foram obtidos no Laboratorio de Materiais Ceramicos e Metais Especiais da

Universidade Federal do Rio Grande do Norte.
2.1 Moagem

Neste processo, pés compositos de Alumina (95%) e de Ferro (5%) foram
moidos utilizando o processo de moagem de alta energia em um moinho planetério
Pluverisette 7. Todos os pés foram moidos por 40 horas e para compreender a
evolucdo da moagem, amostras de pds foram coletadas apés 2, 10, 15, 20, 30 e 40
horas. Uma carga de pé com 15 g e 100 g de bolas foi usada. Neste caso, a razao
em massa de pé para bolas foi de 1:6,6. Todos os experimentos de moagem foram
efetuados a Umido utilizando alcool etilico durante 40 horas. A velocidade de
moagem utilizada foi de 400 rpm em todo o experimento.

2.2 Compactacao

Compactos dos p6és moidos por 40 horas foram obtidos utilizando uma matriz
de aco inox cilindrica com 5 mm de didmetro, através da prensagem uniaxial em
uma prensa hidraulica. Uma massa de 0,5 g de p6 compdsito e uma pressao de 100
MPa foram usadas para obtencdo dos compactados. Uma camada fina de estearato
de zinco foi utilizado para lubrificar a matriz durante a compactacdo dos pos

compoésitos e facilitando a retirada do compactado da matriz.
2.3 Sinterizacao

Os corpos compactados por 40 horas foram submetidos ao processo de
sinterizacdo em um forno resistivo e tubular. As temperaturas utilizadas foram 1400
°C e 1550°C, ambas por uma hora de isoterma sob atmosfera de argbénio, sob um

fluxo constante de 5 ml/s e uma taxa de aquecimento de 10 °C/min.
2.4 Caracterizacao

Andlise de microscopia de varredura eletrénica (MEV) foi utilizada para analisar

a morfologia e distribuicdo dos pds, assim como as caracteristicas finais da
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microestrutura dos sinterizados, enquanto que a espectroscopia de energia
dispersiva (EDS) foi utilizada para detectar a possivel presenca de contaminantes.
A difracdo de raios-x (DRX) foi utilizada para detectar as fases presentes e observar

o efeito da moagem na cristalinidade dos pos moidos.
2.5 Densidade

Para analisar a densificacdo do material foram efetuadas medidas de
densidade das amostras a verde e dos corpos sinterizados usando o método
geométrico (massa/volume). Para a obtencdo dos resultados da densidade foram
realizadas trés medidas de cada variavel: massa, altura e didmetro das amostras. A
densidade tedrica do compdsito foi calculada levando em consideracdo a
composicdo inicial; para o ferro foi utilizada uma densidade de 7,874 g/cm? e para
alumina uma densidade de 3,986 g/cm?3, obtidos a partir da literatura. A partir do
calculo da densidade teodrica foi possivel obter os valores das densidades relativas,
qgue € relacdo entre a densidade real do corpo verde ou sinterizado e a densidade
tedrica do compdsito. Em consequéncia dos valores da densidade relativa, pode-se

obter a densificagdo do material para cada temperatura de sinterizacao.
2.6 Microdureza

Medidas de Microdureza Vickers foram realizadas nas amostras sinterizadas,
utilizando um microdurémetro digital hvs 1000, no qual foi aplicada uma carga de
300 grama-forca com um tempo de endentacdo de 15 segundos, sendo realizadas

dez endentacBes em cada amostra, como mostrado na Fig. 1.

X X X X X
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Figura 1. Posicionamento das endenta¢bes nas amostras

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Fig. 2(a-c) mostra micrografias de MEV das particulas dos pés compositos de
Al203-5%Fe moidos por diferentes tempos, as particulas de ferro estdo

representadas pela coloracdo mais clara, enquanto que as particulas de alumina
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pela coloragcdo mais escura. Como pode ser observado com o aumento do tempo de
moagem, as particulas de alumina vao sendo dispersadas na fase mole do ferro, ou
seja, a liga esta se tornando cada vez mais homogénea, mas aglomerados formados
por ambas as fases ainda podem ser vistos nos pos moidos por 40 horas (Fig. 2(c)).
Como pode ser observado nas do MEV (Fig. 2(a-c)) a medida que o tempo de
moagem aumenta, as particulas de ferro sdo deformadas e embebidas pelas
particulas de alumina, uma vez que, 0s pos sdo prensados, soldados e fraturados
repetidas vezes ate que a microestrutura entre em equilibrio e visando o alcance da
homogeneidade, onde as particulas de p6 formadas serdo compdsitos do material

desejado.

DEMu-UFRM LD N H DI x200 SOBum

Figura 2: MEV dos pés compositos Al203-5%Fe moidos por 2 (a), 20 (b) e 40 horas [c].

Na Fig. 3(a) sdo apresentados os difratogramas de raio-x (DRX) dos pés
moidos por 2, 10, 20, 30 e 40 horas. Nela é observada uma diminuicdo na
intensidade e alargamentos dos picos de alumina e ferro com o passar do tempo de
moagem, porém ambas permanecem cristalinas. Este comportamento sugere que
pode estar havendo uma diminuicdo no tamanho do cristalito e uma deformacgéo na
rede cristalina. Além disto, é notado que os picos dispostos sdo caracteristicos da
alumina e do ferro, ndo havendo a formacédo de novas fases. Na Fig. 3(b) é
representado a ampliacdo do pico mais intenso da alumina. E notavel que o
aumento do tempo de moagem provocou, em especial, 0 aumento da largura a meia
altura, com consequente diminuigdo da intensidade e deslocamento do pico para a
direita, indicando que pode estar havendo uma solubilidade sélida da fase ferro na
fase alumina.
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Figura 3: Padrbes de DRX dos p6s compdésitos Al203-5%Fe moidos por diferentes tempos (a). Pico

de difracdo da fase alumina mostrando o alargamento e o seu deslocamento (b).

O gréfico de Densidade Relativa x Temperatura de Sinterizacdo na Fig. 4(a),
mostra duas curvas, a das densidades dos corpos verdes e dos corpos sinterizados.
Na Fig. 4(a) pode-se perceber que a curva dos corpos sinterizados esta sempre
acima dos corpos verdes, indicando que ocorreu uma densificacdo do corpo durante
0 processo de sinterizacdo. Também pode-se perceber que com o aumento da
temperatura de sinterizacdo ocorreu um aumento significativo na densidade relativa
dos corpos sinterizados. O gréfico Microdureza Vickers x Temperatura de
Sinterizacdo na Fig. 4(b), indica que o aumento da temperatura de sinterizacao
provoca um ganho bastante significativo nesta propriedade, como era esperado, ja
que, a sinterizagcado consiste na eliminacdo de vazios existentes, resultando em um

corpo rigido e parcial ou completamente denso.
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Figura 4. Densidade Relativa x Temperatura Sinterizacao (a). Microdureza Vickers x

Temperatura de Sinterizagao (b)

Este fenbmeno esta relacionado aos estagios, que acontecem na sinterizacao,

até a densificacdo total ou parcial do compactado, no primeiro estagio ocorre o
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rearranjo das particulas e o inicio da formacdo de pescogos entre os pontos de
contatos de cada particula. O estagio intermediario o tamanho dos pescocos entre
as particulas aumenta, ha uma certa reducdo na porosidade e os centros de massa
das particulas se aproximam-se, esse estagio continua ate que 0S poros estejam
isolados. E o terceiro estagio que € denominado de estégio final envolve a remocao
da porosidade final. A porosidade € removida por difusdo das vacancias ao longo
dos contornos de grédos e, portanto, os poros podem permanecer proOXimos aos
contornos de gréao. Portanto, o aumento da temperatura faz com que esses estagios
ocorram com uma maior intensidade, resultando assim em maior densificagcdo e

microdureza.
4. CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos e discutidos neste trabalho podemos relacionar

as seguintes conclusoes:

o E possivel obter particulas compositas Al203-Fe utilizando a moagem de alta
energia;

e Através da moagem de alta energia pode-se obter um material com uma
microestrutura mais refinada;

eA moagem de alta energia pode proporcionou uma maior dispersao e
homogeneizac¢ao das particulas dos pds compdésitos;

¢ Os resultados de DRX indicam que pode ser produzida uma solucdo solida
entre as duas fases do compdésito;

¢ O aumento da temperatura de sinterizagcdo gerou um aumento significativo na
densidade relativa e na microdureza dos corpos sinterizados, ou seja, uma maior
densificagdo do material;

e Amostras do compadsito Al203-5%Fe produzidas a 1550 °C por uma hora de
isoterma obteve resultados satisfatérios quanto a densidade relativa e a microdureza

Vickers.
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EFFECT OF HIGH ENERGY MILLING AND SINTERING TEMPERATURE ON THE
STRUCTURE AND PROPERTIES OF COMPOSITE Al203-Fe

With the progress of the studies, it was observed that powders sintering processed
by high energy milling route have more dense structures with better mechanical
properties. This study aims to investigate the effect of high energy milling in the
dispersion and homogenization of the phases Alumina and Iron for both powders and
for sintered, but also analyze the influence of sintering temperature on the
densification and microhardness of composite Al2Os- Fe. Composite Powders of
Al2O3 - Fe with 5 wt% of iron were milled in a high energy planetary ball milling for 40
hours. The prepared powders were compacted at 100 MPa and then sintered at 1400
° C and 1550 ° C for 1 hour isotherm in a resistive furnace. The results show that with
increasing temperature an increase in the microhardness and densification of
sintered bodies.

Key-words: high energy milling, composite Al2O3- Fe, densification, microhardness,
sintering.
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