Talentos da Ciéncia e Tecnologia em agao

?’ E Dias 26 e 27 de setembro de 2019

V Seminario de Iniciacdo Cientl'fica'v
%e
Sab . Q Auditério e Patio - Unidade Il () UNIFESSPAIPROPIT

ESTUDO DA COMPACTACAO E SINTERIZACAO DE POS CERAMICOS DE
ZnO (OXIDO DE ZINCO) OBTIDOS POR REACAO DE COMBUSTAO PARA
APLICACAO PIEZOELETRICA

Sara Paulina Noronha Lima ' — Unifesspa
paulinanoronha@gmail.com
Debora Albuquerque Vieira * - Unifesspa
deboravieira@unifesspa.edu.br

Agéncia Financiadora: FAPESPA

Eixo Tematico/Area de Conhecimento: Engenharia

1. INTRODUCAO

Os ramos da nanociéncia ¢ da nanotecnologia tém sido bastante explorados nas ultimas décadas,
recebendo diversas contribui¢cdes em relacdo a pesquisa e desenvolvimento dos temas. Nesse vasto campo do
conhecimento, os materiais nanocristalinos podem ser destacados por suas atraentes propriedades térmicas,
elétricas, mecanicas e Opticas.

Nesse contexto, o oxido de zinco (ZnO) tem recebido atengdo especial em muitas pesquisas nas
areas de varistores, células solares, eletrodos transparentes, , sensores de gas e dispositivos piezoelétricos,
isso se deve, conforme Lee et al. (2018), ao fato de o ZnO apresentar alta transmitancia na regido visivel e
também possuir vantagens do ponto de vista econdmico ¢ ambiental por causa de seu baixo custo e
propriedades ndo toxicas. Além das propriedades eletronicas e estruturais, as propriedades mecanicas do
ZnO também possuem grande importancia e envolvem varios conceitos como, por exemplo, rigidez, dureza,
piezoeletricidade e rendimento de forgca (DIAMANTINO,2016, p.17), sendo assim uma espécie quimica de
alto interesse e importancia.

Contudo, como o ZnO encontra-se relativamente livre de barreiras elétricas e magnéticas em sua
forma nanocristalina, como revela Lee et al. (2018), os estudos se direcionam para esse nicho, incluindo
formas de sintetizar e preparar esse material para atender uma determinada finalidade.

Uma das maneiras de obten¢do de ZnO em escala nanométrica é através da sintese por reacdo de
combustdo, consistindo em um processo relativamente simples e de baixo custo, o qual ¢ exotérmico e
necessita de uma fonte externa de energia para que a transformagdo quimica ocorra. Através desse processo €
produzido um pd que é submetido a etapa posterior de compactacdo e sinterizagdo para obtencao de corpos
rigidos com boas propriedades mecéanicas.

Consonante com Mendonga (2019), no processo de compactagdo, em geral, o p6é é colocado na
cavidade de uma matriz montada em prensas de compressdo, onde ocorre o deslocamento simultaneo dos
puncdes superior e inferior, a temperatura ambiente, sendo as pressdes definidas de acordo com as
caracteristicas do tipo de po6, da qualidade e quantidade do lubrificante adicionado & mistura. A prensa de
compressao utilizada neste projeto é hidraulica e como o compactado de interesse possui espessura constante
e se¢do transversal fina, para RICHERSON (2006), a pega pode ser pressionada com acdo simples em que
apenas o pungdo superior se movimenta.

A ultima etapa e uma das mais importantes na metalurgia do p6 é a sinterizagdo, em que
consonante com Diamantino (2016) o compactado verde é aquecido a altas temperaturas, mas que
permanecem abaixo da temperatura de fusdo do metal base. E valido destacar que sdo controlados além da
temperatura, a velocidade de aquecimento e resfriamento, o tempo de permanéncia, assim como a atmosfera
em contato com a peca. Para Cramer (2017) as propriedades intensivas de um material ndo mudam com os
métodos de processamento, no entanto algumas das propriedades extensivas podem ser manipuladas em sua
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microestrutura. Dessa forma, a sinterizacdo ¢ um 6timo método para controlar a microestrutura e, portanto,
as propriedades do nanocristal de ZnO.

Nesse ambito, este projeto realiza o estudo do processamento de pds-cerdmicos de ZnO, por meio
de reacdo de combustio, com compactagdo por prensagem uniaxial em prensa hidraulica, ¢ posterior
sinterizagdo dos corpos de prova compactados, sendo variaveis o tempo ¢ a temperatura de sinterizagao.
Através de caracterizagdes estruturais e morfologicas do material final obtido, analisa-se sua capacidade de
aplicagdes em transdutores piezoelétricos.

2. MATERIAS E METODOS

A forma de obtencao do composto na forma de corpo ceramico pode ser descrita em quatro etapas
principais e consecutivas: sintese, compactacao, sinteriza¢ao e caracterizagao.

Na sintese da amostra foram utilizados os reagentes quimicos: nitrato de zinco hexahidratado (Zn
(NO3),.6H,0), como fonte de cations e agente oxidante, e a ureia (CO(NH,),), como agente redutor sendo
também combustivel, sendo que as composigdes, isto €, as propor¢des de combustiveis-oxidantes foram
definidas de acordo com a estequiometria estabelecida com base na teoria dos propelentes e explosivos, de
modo a formar uma solucao redox (JAIN; ADIGA, 1981), essa mistura redox foi colocada em um cadinho de
silica vitrea e submetida ao aquecimento em uma resisténcia elétrica até igni¢do (combustdo), produzindo
assim um p6 de ZnO.

Na etapa de compactacdo, primeiramente, em um almofariz, foi realizada a cominuicao do material
sintetizado a fim de homogeneizar e padronizar o tamanho das particulas. Logo em seguida, esse material foi
peneirado em uma peneira de 200 MESH, obtendo-se assim um pdé nanométrico para enfim realizar a
compactacdo das pastilhas. Pesou-se 500 mg desse po peneirado e transferiu-se para um molde de ago
inoxiddvel de cavidade circular com didmetro de 10 mm e conformou-se a pastilha em uma prensa uniaxial,
mantendo-se por 1 minuto a 130Mpa, nesta etapa, fez-se uso do lubrificante acido oleico.

Apoés a etapa de compactagdo dos pos, a pastilha foi submetida a um tratamento térmico de
sinterizagdo. Assim, a amostra prensada foi inserida em um forno cuja temperatura foi gradualmente elevada
a uma taxa de aproximadamente 10°C/min até alcangar a temperatura de 400°C, onde permaneceu por um
periodo de 1 hora. Apds esse periodo, continuou-se aquecendo o forno, até atingir a temperatura de
sinterizag¢do de 1000°C, onde permaneceu por um periodo de 1 hora, sendo em seguida resfriado lentamente
dentro do forno.

A pastilha sinterizada foi caracterizada, para determinagdo de medidas fisicas do corpo ceramico
obtido, quanto a sua massa seca (Ms), didmetro e espessura. O didmetro foi utilizado para o calculo de
retracdo linear (R %), a partir dos didmetros iniciais (D) e finais (Dy), segundo a equagdo (1).

Dy — Dp

O método de calculo das densidades e densidade baseou-se na técnica ASTM C373-88. As pastilhas
com 10 mm de didmetro foram imersas em agua destilada por um periodo de 24 horas. As massas imersas
(M) e umidas (My), foram tomadas e assim calculadas a densidade aparente e a densidade relativa de
acorodo com a equagdes 2 e 3, utilizando-se para tal a densidade do meio liquido (p. = 0,99771 g/ecm’) e
densidade teérica do material (py,), ambos em g/cm’. A densidade tedrica para a composicio utlizada nesse
trabalho foi de 5,606 g/cm’ (fonte: de onde foi tirado este valor).

DA = (MU"4+M) ” )
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DA
prel = (E) . 100 (3)

Logo apés a sinterizagdo, o corpo ceramico foi caracterizado por MEV e DRX. Em que a
microestrutura das cerdmicas foi observada por fratura por meio de Microscopia Eletronica de Varredura
(MEV) através do equipamento modelo Zeiss EVO MA10.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Realizando-se 0 método de Arquimedes e dispondo-se das Equagdes 1, 2 e 3, foi possivel determinar
a absor¢do de agua, porosidade aparente e massa especifica aparente da pastilha prensada a 130Mpa. Tais
resultados estdo descritos na Tabela 1.

Tabela 1 - Analise fisica: Retracdo linear, densidade aparente, densidade relativa.

Amostra RL(%) DA (g/cm’) DR%
P1 2,3 3,79 67,6

Como pode ser observado através dos resultados obtidos na Tabela 1, o corpo ceramico apoés
compactagdo em pressdo de 130MPa e sinterizagdo apresenta retragdo linear de 2,3% e densidade aparente
de 67,6% . Uma vez que a densidade aparente considera o volume total da amostra, inclusive os espagos
vazios entre os graos que a compde, indicando assim uma maior densificacdo do corpo de prova

Na Figura 1 encontra-se a morfologia da amostra de ZnO obtida por reagdo de combustdo, antes e
apoOs compactacao e sinterizagao.

Figura 1 — Micrografia de MEV da pastilha de ZnO compactada com 1tonelada-for¢a de pressdo e
sinterizada a 1000°C em um ciclo de queima convencional.
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A amostra apresenta morfologia com tamanho de particula micrométrica, com a presenca de
aglomerados pequenos de formato esférico e a formagdo de aglomerados na forma de flocos porosos
constituidos de particulas pequenas e com presenca de porosidade interparticula. Porém a amostra de ZnO
revelou porosidade entre as particulas, o que indica que os parametros da sinterizagdo convencional podem
ser alterada de modo a obter compactados mais densos e rigidos , indicados para aplicagdo piezoelétricas.

Na Figura 2 esta o difratograma de raios X da amostra de ZnO ap6s compactacao e sinterizagao.
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Figura 2. Difratograma de raios X do 6xido de zinco (ZnO) apds compactagdo e sinterizagao.
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E possivel observar que as caracteristicas da ceramica (6xido de zinco), apds a sinterizagdo sao
mantidas, pois os picos caracteristicos do 6xido de zinco mantem uma elevada intensidade, porém observa-
se a presenga de fase ndo identificada entre 26 em aproximadamente 30 e 40°, indicado pela simbologia (4).

4. CONSIDERACOES FINAIS

Com o desenvolvimento desse trabalho, observou-se que a prensagem uniaxial foi eficaz para a
produgdo de pecas ceramicas a base de 6xido de zinco com geometria esférica. Observou-se que o processo
de sinterizacdo proporcionou, na pressdao de compactacdo de 130 Mpa, um corpo cerdmico denso de baixa
porosidade e micrométrico. Em termos de controle dimensional, as matérias-primas utilizadas, a distribui¢cdo
de pressao de compactagdo ¢ a qualidade do molde foram decisivas para a geometria proposta ¢ a
sinterizagdo, embora nao tenha sido do tipo mais apropriado para este caso, auxiliou na corregdo de possiveis
desvios. Dessa forma, tal estudo se apresentou promissor, pois demonstrou-se que o estudo da compactagio ¢
viavel, haja visto que se deseja obter componentes que apresente maior resisténcia mecanica para este tipo de
aplicagdo.
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