Processamento de Materiais Ceramicos
Beneficiamento de matérias-primas

Quanto mais especifica a aplicacao de um
produto ceramico e, ainda, quanto maior
0 grau de automatizacao na producao do
mesmo, maior a necessidade de
tratamento das matérias-primas (MP)
envolvidas no desenvolvimento de um
COrpo Ceramico.



Beneficiamento envolve:

i‘ diminuicao do tamanho de particulas da

« classificacao granulométrica

- etapas de purificacao quimica e
operacoes unitarias, como:

> filtracao

~ flotagem
> lavagem
> lixiviacao




1. Cominuicao/Moagem



Modos de desintegracao
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!'_ 2. Moagem



Objetivos da Moagem

i—}?e'dﬂziv—ae—ramanho de particula

= Reduzir da porosidade das particulas
= Dispersar aglomerados e agregados
= Reduzir o tamanho de particula maximo

= Aumentar a concentracao de particulas
coloidais

= Modificar o formato das particulas
= Misturar diferentes componentes
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i Moinho de Bolas

A moagem ocorre devido ao
“efeito cascata”

Velocidade Angular Critica:

o, =05-RY?

Condicao ideal:

o =(0,65-0,85)- o,




Condicoes de Carregamento

| (moinho de bolas)
O meio de moagem ocupa cerca de 50% do volume

do moinho

v O volume de suspensao deve ser pouco maior do que
0S espacos vazios entre os elementos do meio de
moagem

v' Qutras variaveis importantes:
¢ Viscosidade da suspensao (500 - 2000 mPa s)
¢ Tamanho e geometria do meio de moagem

# Resisténcia ao desgaste do meio de moagem e do
revestimento do moinho



* Moinhos de bolas e de rolos

Cataract
Cascade

4:5-55d
000 0
On, O
. o
Kidney. g C{Dp?;o OO 120°
0% ©6 &goo o
o0 80
Q) oO 00
O 20 5p0
O38% 0 90
QQQQQQ 0 oo 2d
QS 24, =
SISNGGS
% >0db 0
Carried up
by drum Frnoop‘txt

abrasion




s Como selecionar o equipamento de
* moagem?

= Tamanho do alimentador

= Tamanho de particulas final desejado
= Composicao do produto

= Taxa de producao desejada



Desempenho da moagem

Particulasgeradas Colisdodosmeios Impacto sobreparticulas Particulas geradas
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Area de Impacto

Cylinders Spheres

« Area do cilindro > Area da esfera
+ Maior no. de particulas é atingido em cada impacto



ficiencia do Impacto

obabilidade de fratura é alta quando:
¢ a energia do impacto € elevada
¢ a resisténcia mecanica da particula € baixa

A eficiéncia de moagem diminui:

+ a medida que o tamanho de particula diminui

+Se a suspensao estiver floculada (viscosidade muito alta)
+ se o teor de solidos for muito baixo (viscosidade muito
baixa), permitindo que as particulas “escapem” da zona de
colisao.



Influéncia da concentracao de solidos em
ﬁma suspensao defloculada de alumina
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[Reed, 1995:329]

Variacao de tamanho de particulas em
funcao do tempo
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Variacao de tamanho de particulas
m funcao do moinho

[Reed, 1995:33Q]
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Coesividade/adesividade

= Materiais pequenos e umidos sao mais
dificeis de se quebrar

= Deve-se secar o material antes da moagem
ou fazer a moagem a umido

= Para teores medios de umidade, ha poucas
chances de se obter sucesso na moagem
(ou cominuigao)



moido (3):

g i Consideracoes a respeito do material a ser

= Dureza do material a ser moido
= Pontos de fusao e de escoamento
= Flamabilidade do material

= Uma grande parte da energia adicionado é
convertida em calor e pode provocar a fusao
ou transformacoes de fase do material



3. Processos de separacao
Classificacao granulomeétrica

s Peneiramento

As peneiras sao classificadas de acordo
com o tamanho das aberturas, pelo
numero de malhas por polegada linear e
pelo diametro dos arames ou fios com
que sao feitas, definidas por normas
técnicas.
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[Reed, 1995:367
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= (Classificacao por sedimentacao

#eia-se na relacao entre o diametro de
articulas e a velocidade de sedimentacao
de um pé em um determinado fluido (lei de
Stokes).

V =d? (pp-p;)9/18n,

Onde v € a velocidade de sedimentacao, d é
o diametro esférico equivalente, pp € a
densidade do po, p, € a densidade do fluido
e n € a densidade do fluido.



Equipamentos
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i . Filtracao

A filtracao € um equipamento bastante
utilizado para separacao de particulas
do liquido de suspensao, principalmente
por ser mais barato, exigindo menor
consumo de energia do que métodos de
evaporacao
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4. Secagem

i—-—Ret—iﬁdfde agua e liquidos de

materias-primas em po ou em
aglomerados como as tortas do filtro-
prensa.

= Na maioria dos casos, a etapa de
secagem esta associada ao processo de
granulacao, caso da secagem por
atomizacao (spray-drying).



Spray-drier

i—-—&:pa—suspenséo aquosa de particulas

(barbotina), € atomizada em pequenas
gotas que caem no interior de uma
camara sob fluxo de ar quente. Ao
secar, as gotas formam granulos
esfericos. Nesse processo, € possivel
controlar o tamanho, umidade e
densidade dos granulos e ainda,
adicionar quantidades controladas de
ligantes e lubrificante
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Técnicas de conformacao 1

[Lee, 1994:29] '
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Tﬂ- écnicas de conformacao 2

[Lee, 1994:29]
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[Lee, 1994:30]

Processos de conformacao:

aracteristicas

sagem——Extrusao Moldagem Colagem Colagem
a Seco isostatica por injecao de de folhas
barbotina

Material de  Granulos Granulos Pasta Granulos/  Barbotina  Barbotina
partida pasta
Teor de 0-5% 0-5% 18 —25% 25-50% 25 -50%
umidade
(M%)
Formatos Planos Complexos Simples Complexos Complexos Planos
Automacao Sim Batelada Continuo Continuo Batelada Continuo
Orientacao Sim Nao Sim Sim Sim Sim
de

particulas




!'_ 1. Prensagem



Prensagem: alimentacao,
ﬁompactagéo e extracao do molde




Prensa hidraulica industrial




Preparacao da massa e aditivos

de prensagem

Objetivos

> Proporcionar uma mistura intima e homogénea das matérias-
iImas

equar a massa para a etapa de prensagem

Exigéncias para a massa
~ Elevada fluidez, para que durante a fase de preenchimento

das cavidades do molde, a massa escoe rapidamente e
preencha o molde de maneira homogénea e reprodutivel.

» Elevada densidade de preenchimento, para que a quantidade

de ar a ser expulsa durante a fase de compactacao seja
minima.



Massa

v A nassa devera ser constituida por granulos de geometria

erica (ou aproximadamente esférica), de tamanho superior

ais-lisa-possivel.

v' As caracteristicas mecanicas dos granulos, tais como dureza,
resisténcia mecanica e plasticidade devem ser adequadas.

IMPORTANTE
v Os granulos devem ser suficientemente moles e deformaveis,
para que durante a fase de compactacao, em pressoes
moderadas, se deformem plasticamente, facilitando o
deslizamento das particulas que o compoe.
v' Por outro lado, os granulos nao podem ser tao frageis,
moles e deformaveis a ponto de se romperem, deformarem
ou aglomerarem uns aos outros durante as operacoes de
armazenagem e transporte que antecedem a etapa de
prensagem



Granulacao - Spray Drier
ﬁ- Secagem por atomizacao

L ha gy
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Granulacao
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Preenchimento
‘L Angulo de Repouso

\ FI.-.-E n

repouso
pequenos
favorecem um
preenchimento
regular do molde




Prensagem: simples efeito
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[Reed, 1995:420]

Prensagem: duplo efeito
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O ciclo de prensagem ou programa de compactacao é constituido
pelas seguintes etapas:

e prieenchimento do molde

. da primeira prensagem

. do de desaeracao

e ciclo da segunda prensagem, e

e extracao da peca

—_ ====--- Pungio inferior

& 400 = = = = Sistema de alimentagéio

E 300 Pressdo de prensagem

= == Pung¢io supenor

'Z 200 ¢

TE 100 ||' l
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=+====- Pungio inferior
= = = - Sistema de alimentagio

Posi¢do (mm ou cm) Pressdo (MPa)

2
Tempao (s)

Programa de compactacao. Preenchimento do molde.

Pa
;

Posigio (mm ou cm) Pressio (M
=
ji

Tempo (s)

| ssmana Pun¢io inferior Pressiio de prensagem — =—-=— Pungio superor |

Programa de compactacdo.Compactacdo/extracao.



[Reed, 1995:428]

Prensagem e porosidade:
!Estégios da compactacao

Intragranular Pores

Packed Spherical Granules Deformed, Packed Granules

Pressed Piece

I. Fluxo e
reorganizacao
espacial dos
granulos

I1.
Deformacao
dos granulos

" | II1.

Densificacao
dos granulos



*compacto deve resistir a: ejecao e
manuseio

Principais defeitos: densidade a verde
diferencial ao longo da peca; trincas e
laminacoes

Causas: recuperacao elastica
("springback”) diferencial no
compacto



Defeitos e Problemas Associados a
Prensagem Uniaxial
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Defeitos e Problemas Associados
a Prensagem Uniaxial

Puncio
superior

Puncio
superior Tensdes
de tracdo

Tensdes
de tracdo

trincas

peca

. prensada
trincas T T

N\
Pungio
inferior
Puncio
inferior

(a) Formacao de trincas durante (b) Formacao de trincas durante
a eliminagdo da carga; a extracao da pecga;

Mecanismos de formacao de trincas. (a) Formagao de trincas durante a eliminagao
da carga; (b) Formacgao de trincas durante a extragao da peca.



Causas da recuperacao elastica

diferencial
3 isti iferencial W tensoes mecanicas

Causas:

e Gradientes de pressao

e Compressao nao-uniforme do compacto devido a
preenchimento irregular do molde, ar comprimido, etc.

e Atrito com a parede do molde durante a ejecao

e Recuperacao elastica da por¢cao ejetada em relacao a
porcao que ainda permanece no molde.



omportamentos de compactacao

Punch Pressure (MPa)
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Influéncia da pressao de compactacao e
plastificacao

2.5 I

Alumina
(3 wt. % PVA, 92% RH)

[Reed, 1995:436]
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Recuperacao elastica em funcao da pressao
aplicada e adicao de plastificantes
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Prensagem isostatica

Wet Bag

PN

Vantagens:

v' Compactacao
homogénea

v Diversidade e
complexidade de
formas

v" Baixo custo do molde
Desvantagens:

v" Duracao do ciclo de
prensagem

v Alto custo da mao-de-
obra



Pecas produzidas por prensagem
isostatica

car engines

Light

»
L Filaments



Variacao dimensional durante

|processa mento

+1'~-'ic»it:i‘|ng shrinkage/expansion

5

Volume of binder,
liquid, and purosity

[Reed, 1995:412]
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2.Processos de conformacao fluida:

iColagem de barbotina (slip casting)

Conformacao fluida de suspensoes
contendo um agente de pega
hidraulica (cimento) ou um agente
gelificante (“'gelcasting”)

> Concretos refratarios: auto-escoantes,
bombeaveis, jateaveis, vibraveis, etc.



Vantagens x Desvantagens

antagens:
ispersao dos pos em meio

liquido

v Capacidade de produzir pecas com
formas complexas

v' Baixo custo
Desvantagens:

v’ Baixa produtividade

v Precisao dimensional dificil de ser controlada



!'_ 2.Colagem de barbotina




Colagem de barbotina
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Ftapas do processo de colagem

(‘
Po
Preparacao da 3 ’+'d
suspensao L'qﬂ' °
defloculante
-
Moagem ou

desaglomeracao

Vacuo

Preenchimento
do molde

Formacao da
“torta”

Drenagem do
excesso de
suspensao

Secagem parcial
dentro do molde

!

Separacao do
molde

!

Acabamento

!

Secagem final

!

Queima




[Lee, 1994:30]

Processos de conformacao:

aracteristicas

sagem——Extrusao Moldagem Colagem Colagem
a Seco isostatica por injecao de de folhas
barbotina

Material de  Granulos Granulos Pasta Granulos/ | Barbotina | Barbotina
partida pasta
Teor de 0-5% 0-5% 18 —25% 25-50% | 25-50%
umidade
(M%)
Formatos Planos Complexos Simples Complexos |Complexos Planos
Automacao Sim Batelada Continuo Continuo Batelada Continuo
Orientacao Sim Nao Sim Sim Sim Sim
de

particulas




Processos de conformacao:
uadro comparativo 2

Processo

Molde

Caracteristicas

Produtos

Colagem de
barbotina

[Reed, 1995:399]

Colagem de
folhas

Colagem de
gel

Ligacao por
reacao

Gesso/polimero
pOroso

Lamina metalica

Molde metalico/
polimérico

Varios materiais

Variedade de formas,
facilidade de instalacao,
mecanizagao disponivel

Producao em massa

Formas complexas, boa
dispersao de pos,
densidade uniforme

Formas complexas,
tamanhos grandes/
pequenos

Refratarios, tubos
fechados, produtos
avancados/tradicionais

Substratos finos

Produtos estruturais
avancados, isolamento,
refratarios

Concreto, refratarios,
isolamento, restauracdes
dentarias




Pressoes e taxas de cisalhamento na
onformacao

) ] . Taxa de cisalhamento
) Processo Variante Pressao (MPa) (s)
=
o))
o)
— - Rolos/isostatica >150
S rensagem ., <100
)
&
Confor- Injecio Varia 10-10000
macao .
oléstica Extrusao <40 10-10000
Col ; Succ¢ao no molde <0,2 <10
olagem de .
barbotina Sob pressao <10 <100
Vacuo no molde <0,7 <10
Gel <0,1 <10
Colagem
Folha <0,1 10-2000




Coefficient of Viscosity (mPa.sec)

Comportamento reologico da
suspensao: tixotropico

Approximate Average Shear Rate (sec)™

1500

1250

1000

750

500

250

Spindle Speed (rpm)

3 5 12 23
x T T
After 3 minute quiescent time
Freshly stirred
-—
i ] 1 1 .
0 20 40 60 80 100

1.Preenchimento de detalhes do molde
2.Bombeamento da suspensao
3.Eliminacao de bolhas

4.Minimizac¢ao da sedimentacao durante a
formacao da torta



[Reed, 1995:498]

Espessura da torta x tempo

Cake Thickness (cm)

0.6

e
I

o
N

Filtration Time (min)

(Cake Thickness)2{cm)2

23.AP-t)
Nk,

1S}

J=Vtorta/VI|'q. Remov.

R.=permeabilidade
da torta

AP=pressao de succao
do molde

n=viscosidade do
liquido




Efeitos de pressao, temperatura e
eor de solidos

[Reed, 1995:499]

—— P=0.14MPa, T=20C, W=2g/ml
—&— P=0.14MPa, T=20C, W=4g/ml
—&— P=1.4MPa, T=20C, W=4g/ml
—#— P=1.4MPa, T=40C, W=4g/ml

Thickness (mm)




Tensao de escoamento em cada etapa
‘-Ldo processo de colagem
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Efeito do defloculante

[Reed, 1995:501]

Viscosity (mPa-sec)
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Colagem sob pressao




olagem sob pressao

4 3x10% Pa
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3. Conformacao plastica

!'_ EXTRUSAO E INJECAO




Extrusao

massa plastica e colocada numa extrusora,
iﬁﬁbem—eeﬁheuda como maromba, onde é
compactada e forcada por um pistao ou eixo
helicoidal, através de bocal com determinado
formato. Como resultado obtém-se uma
coluna extrudada, com secao transversal
com o formato e dimensoes desejados; em
seguida, essa coluna é cortada, obtendo-se
desse modo pecas como tijolos vazados,

blocos, tubos e outros produtos de formato
regular




Extrusora: ilustracao esquematica

‘ vacuum
Pug mill T
chamber\ i
® » [ ] - .
—_ \ m Extrusion
S ejeoloffeln e die
? C = Wi ,/r/ .
A N
o))
3
H o T T ——
- De-airing -2
v auger A A
v X
o _ N
Onfices for shredding J . Extrusion
clay column auger
1 2 3 4

&
<%

\



Produtos fabricados por Extrusao

ocos de construcao civil

bos de ceramica vermelha (manilhas)

* Pecas refratarias:

s fabricacdo de
objetos de secao
constante

=tubos para protecao de termopares
=tubos para fornos
=tubos para trocadores de calor
=mobilia de forno

*|soladores elétricos de porcelana

*Tubos ceramicos translucidos para lampadas



xemplos de extrusoras




Exemplos de geometrias de

laoquilhas usadas na extrusao

f x —
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(NP
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[Reed, 1995:453]

Extrusoras de pistao

|~k Barrel Dle Die - Land
l[/f’/f//./f/ [/ ‘I

Piston - 7 7 ; /
. NI eNsas
— HF
_ N — — Piston Extrusion
Velacity
Pressure ;"L/;’/ / //'}f/x/ff ! ’,r

v,/ // "/ f/ / / / ‘ )

Alimentacao: blocos de massa plastica desaerada
Pressoes elevadas sao geradas

Processo intermitente - baixa produtividade



Extrusoras de rosca

EJECTED
- Auger Extrusion

Velocity

|

Pressure

v'Alimentacdo: blocos de massa plastica desaerada
v'Pressbes menores que na de pistdo

v'Processo continuo - produtividade elevada



(o)

(b)

Pressure

Atmos-
pheric

Extrusoras de rosca

Feed Extruder
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€
-
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=

Die
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Counter Rotating Twin Screw Extruder Die
/00 0/ /D)
\Vk\\\\\\\\\\\\\‘) Fan
///////////////////////////////////////////////////////////////

Co-Rotating Twin Screw Extruder
Die
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Defeitos em materiais extrudados

Secao transversal Secao longitudinal



Prensagem plastica de extrudados




Conformacao plastica
!j—lnjegéo




oldagem por Injecao

iginalmente para termoplasticos

*Fluxo viscoso do material para o interior de uma
cavidade (molde) com a geometria desejada

*Reducao da temperatura enrijece o material dentro do
molde

xProcesso foi adaptado para processar ceramicos

xMassa injetada — dispersao de grande quantidade de
p0 ceramico em um polimero fundido (veiculo)

xProdutos: pecas ceramicas pequenas, com geometrias
complexas e alta precisao dimensional



+

https://www.youtube.com/watch?v=0hI7wVDaSWw



Esquema de moldagem por injecao

[Reed, 1995:478]

a
AN 5 N
Powder Binder Solvent Lubricant
FTF
Mixing

Granulation

s Debinding

Sintering

Q0O0CQC

BE



njetora

481]

PART

[Reed, 1995

7
e e

s
it

3 N
Screw Barrel Heaters







Defeitos

Trincade pgojha Cavidade
retracao ara saida de
\\ vapor

Descoloracao . Arredondamento da

Borda

i -~ “Empedramento”
Trinca

Trinca de Laminacao

Dobra — Faixa Vazia

Cavidade



Defeitos

Mistura Aglomerados
Ligante Segregadas
Contaminacao de Produtos de Desgaste

Moldagem Linhas
Orificios devido a Agua Absorvida nos
Materiais
Orificios e Trincas devido a Retracédo
Diferencial

Defeitos de ejecdo

Remocéo do Ligante Trincas devido a Relaxacao de Tensoes
Bolhas
“Afundamento”
Trincas devido a Decomposic¢do do Ligante
! devido a gradientes na remocéao do
ligante
Delaminacéo da Superficie
Contaminacdo com cinzas de residuos de
ligante




Sinterizacao

T



Sinterizacao:
definicao e forca motriz

Sinterizacao pode ser definida como a remocao dos
poros entre as particulas iniciais, acompanhada por
retracao da peca combinada com crescimento e
formacao de ligacoes fortes entre particulas
adjacentes.

[Lee, 1994:3i] I

# A forca motriz para a sinterizacao € a reducao da
area superficial (e da energia superficial) obtida pela
substituicao de um po solto tendo superficies com
alta energia (solido-vapor) por um solido ligado tendo
contornos de grao com energia mais baixa.



[Lee, 1994:33]

Sinterizacao:
processos e controle

Os processos que ocorrem nos compactos ceramicos
durante o tratamento térmico a altas temperaturas sao
controlados por:

= Propriedades do compactado a verde (composicao,
densidade, porosidade, tamanho e forma de particula,
homogeneidade)

= Parametros de sinterizacao (atmosfera, pressao e
temperatura, incluindo taxas de aquecimento e
resfriamento)



[Lee, 1994:34]

Sinterizacao: diagrama

Solido

Componentes
VeS / averde

Liquido VGS

Poro

Sinterizacao no estado
solido (SSS)
Sinterizacao com fase
liqguida (LPS)
Sinterizagao vitrea
viscosa (VGS) ou de
fluxo viscoso
Sinterizacao composita
viscosa (VCS) ou
vitrificacao



Sinterizacao

Sinterizacao no estado solido (SSS): somente particulas
solidas e poros. Ex.: Al,O; + 0,5 m% MgO; ZrO, + 3 m% Y,05;
l 0)

# Sinterizacao com fase liquida (LPS): trés componentes,
mas concentra-se na parte solida (<20% liquido). Ex.: SisN, +
5'10 mO/O Y203, SlOz ou A|203.

# Sinterizacao vitrea viscosa (VGS) ou de fluxo viscoso:

somente liquido (vidro fundido) e porosidade. Ex.: esmaltes
ceramicos.

[Lee, 1994:34; Reed, 1995: 59

# Sinterizacao composita viscosa (VCS) ou vitrificacao:

conteudos de liquido maiores que LPS (>20% liquido). Ex.:
ceramica branca (porcelana).



[Reed, 1995:595]

Sinterizagao: Al,O; + MgO
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O
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1000
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1200 1400 1600
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[Lee, 1994:35]

Sinterizacao no estado solido:
stagios e caracteristicas

# Sinterizacao inicial: rearranjo das particulas de po e
formacao de uma ligagao forte ou pescoco nos pontos de
contato entre particulas; densidade relativa aumenta
~10%.

# Sinterizacao intermediaria: tamanho dos contatos
aumenta, porosidade diminui substancialmente e
particulas se aproximam levando a retracao da peca;
contornos de grao (e graos) sao formados e crescem
lentamente; densidade relativa pode chegar a ~90%;
estagio termina quando os poros estao isolados.

# Sinterizacao final: poros se fecham e sao eliminados
lentamente com pouca densificacao; tamanho de grao
aumenta.




Sinterizacao no estado solido:
oestrutura

—

(a) Particulas soltas

(b) Estagio inicial

(c) Estagio intermediario
(d) Estagio final

1994:35

[Lee.




Sinterizacao no estado solido:
ransporte de massa

(1) Difusao superficial

(2) Difusao volumeétrica

(3) Evaporacao-condensacao
(4) Difusao volumeétrica

(5) Difusao volumétrica

(6) Difusao no contorno de
grao

[Lee, 1994:35]

Contorno

a = raio da particula
x = raio do pescoco




Mecanismos de
ransporte de massa

% N° Transporte Origem Destino Densificacao
§ 1 Difusao superficial Superficie Pescoco Nao
.10:,; 2 Difusao volumétrica Superficie Pescoco Sim
% 3 Evaporacao-condensacao Superficie Pescoco Nao
‘i} 4 Difusao volumétrica Contorno de grao  Pescoco Sim
% 5 Difusao volumétrica Discordancias Pescoco Sim
iﬁ: 6 Difusao no contorno de grao  Contorno de grao  Pescoco Sim
— Fluxo viscoso Sim

Fluxo plastico Sim




Sinterizacao no estado solido:
modelo de duas esferas

X/ an = f(T)-t

onde:

x = raio do pescoco

a = raio da particula

f(T) = funcao numeérica,
dependendo da
geometria do modelo

t = tempo de sinterizacao
n, m = expoentes para 0s
diferentes mecanismos

[Thummler, 1993:189 ; Reed, 1995:596] !



[Lee, 1994:34; Reed, 1995: 59

Mecanismos de
transporte de massa

N° Transporte n m Densificacao
1 Difusao superficial 6-7 3 Nao
2 Difusao volumétrica 4-5 2 Sim
3 Evaporacao-condensacao 3 1 Nao
4 Difusao volumétrica 4-5 2 Sim
5 Difusao volumétrica 4-5 2 Sim
6 Difusao no contorno de grao 6 2 Sim
Fluxo viscoso 2 1 Sim
Fluxo plastico 2 1 Sim




[Lee, 1994:39]

Crescimento de grao:
efinicao e forca motriz

Crescimento de grao € o processo pelo qual o
tamanho médio de grao de um material (livre de
tensao ou quase) aumenta continuamente durante o
tratamento térmico sem uma mudanca da
distribuicao de tamanho de grao.

# Os graos crescem pelo movimento dos contornos. A
forca motriz € a diferenca na energia livre do material
nos dois lados de um contorno de grao, que faz com

que o contorno se mova na direcao de seu centro de
curvatura.



Crescimento de grao:
tipos e direcao

(@) @ touT . @

) %: touT

[Lee, 1994:40-4i] F

(a) Crescimento normal Setas indicam direcao de
(b) Crescimento anormal deslocamento de contornos



1995:596

[Reed,

Sinterizacao versus
—!Erescimento de grao

Taxa (log)

Crescimento
de grao (4H,)

Alta
temperatura

Sinterizacao

P

(4Hy)

Baixa
temperatura

Para um material no qual:
AH, > AH,

onde:

AH, = energia de ativacao de
densificacao

AH. = energia de ativacao de
crescimento de grao



[Lee, 1994:50]

Sinterizacao com fase liquida:
requisitos

Liquido suficiente deve estar presente na temperatura de
sinterizacao. Para particulas de cerca de 1 um, menos de
1 V% liquido é suficiente para cobri-las uniformemente.
Usualmente, para particulas maiores, 5-15% € usado.

# O liquido deve molhar o sdlido.
# O solido deve ser parcialmente soluvel no liquido.

# Outras variaveis importantes :
= Tamanho de particula do po
= Grau de mistura
= Viscosidade do liquido formado



Sinterizacao com fase liquida:
stagios e caracteristicas

fculas: formacao e fluxo viscoso de um
liquido que molha o solido, se espalha e junta as
particulas por pressao capilar, causando alguma
densificacao.
# Solucao-precipitacao: dissolugao de
s particulas solidas pequenas no liquido e precipitacao
nas superficies solidas de particulas grandes;
s contatos particula-particula e precipitacao em graos
nao comprimidos;
= cantos agudos e precipitacao em superficies
concavas.

# Coalescéncia: crescimento de grao ocorre de modo a
formar um esqueleto solido de particulas.

[Lee, 1994:50]




Sinterizacao com fase liquida:
retracao em funcao do tempo

i Coalescéncia
I Solucao-
: precipitacdo

[Lee, 1994:5ﬁ] F
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Sinterizacao com fase liquida:

|microestrutu ras

(@) Grande volume de fase
vitrea continua

[Lee, 1994:53]

(b) Vidro s6 aparece nas
juncoes triplas

(c) Vidro cristalizado no
contorno de grao (fase
liquida transiente)




[Thummler, 1993:222‘; F

S

—

nterizacao: diagramas de fase

(a) (b)

e .
a \| #
A Cp Ct B B Cy clss A
(a) Sinterizacao com fase (b) Sinterizacao no estado
liguida permanente e solido e supersolido

transiente



263i! ‘

[ Thummler, 1993

Sinterizacao: variantes de producao

Talsle 10,1

Production variants in powder metallurgy, including special ceramics and semi-finished products, starting from powder ready

for use
f
Hut jsostatic pressing (HIP)®
1 2 k 4 b 7 L
Single sinter  Double sinter Indirect Pressureless  Hot pressing a b € Powder forging  Infiltration
process PrOCess shaping  {loose powder}  {pressure With can Can-freet Candree sinter-
sintering sintering) HIpP®
Compaction Lst Compaction Shaping Compaction  Compaction Compaction  Compaction  Compaction
{die or Compaction [powder {die or {lie, 1sostatic {die] (die or
isostatic, pouring, isostatic) or  or pressureless isostatic)
in1ic|:l.ic-n vibration)  pressureless shaping
moulding, slip shaping
casting,
EXITAICN]

Presintering!  1st Sintering  Presintering!! Canning (gas- Unpressurized Sinterin
(Tubricant (increase of tight in thin- sintering in [porosity Eas
removal ) strength) walled sheet) HIP- o remain

equIpment Lo inter-
Machining ore closure connected)
(final shaping) Ty ==095%)
Sintering [with Znd F-intrrn'nF {with  Sintering  Hot pressing HIP HIP of sintered Application of  Sintering or
or without  Compaction or without {graphite die} L:'II‘I.‘H’]IIEL s pressure at heating-up
ligquid phase} 2nd Sintering  liquid phase) DA%TD) with  temperature, only {eventual
closed porosite induetive]
e =GRS TD
Sizing®! Sizing2) Hotforging  Infiltration
[die, == {metal or
O5%TD polymer)
Finishing®'  Finishing®  Finishing® Finishing®  Finishing®  Finishing®  Finishing®  Finishing®  Finishing®  Finishing®
Production  Highstrength/  Cemeted Filters, Hardmetal Special Cemented  Cemented Highest Heavy duty
examples:  high-density  carbides, as  diaphragms drawing tools, ceramics and — carbides, carlides, strength clecirical
engine parts, enginer parts parts or special PM products, special spedial alloyed engine  contacts,
magnets, semlinished ceramics and  as parls or maierials, CETAINICS parts bearings, high
CONACLS, products, PM products semifinished  defect healing strength
filers, special engine parts
cemen ted ceramics
carbides,
special

CErAmics




