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Resumo
Muitos aditivos podem ser incorporados a alumina atuando como segunda fase de reforco, com

o0 intuito de melhorar suas propriedades mecanicas. Como Oxidos piezoelétricos tendem a
aumentar a tenacidade a fratura de materiais frageis devido ao mecanismo por troca de
dominio, esse trabalho visa avaliar o efeito de adi¢bes de Nd.Ti.O7 na densificacdo de
ceramicas de alumina. Assim, amostras de alumina contendo 2,5, 5,0, 7,5, 10,0 e 12,5% em
massa de Nd.Ti»O7 foram preparadas por meio de mistura de pés, seguida de sinterizacdo a
1500, 1550 e 1600°C, por 1 hora, ao ar. Apos a sinterizagdo, a densidade e porosidade
aparentes das amostras foram determinadas pelo método de Arquimedes. Todas as
composic¢des atingiram valores superiores a 95% da densidade tedrica e porosidade aparente
menor que 1%. Observando que maiores teores de Nd.TiO; e menores temperaturas de
sinterizacgéo favoreceram a densifica¢édo da alumina.
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Abstract
Many additives can be incorporated into alumina, acting as a secondary phase, in order to

improve its mechanical properties. As piezoelectric oxides tend to increase the fracture
toughness of fragile materials due to domain switching mechanism, this work aims to evaluate
the effect of Nd2Ti»O7 additions on the densification of alumina ceramics. Alumina ceramics
containing 2.5, 5.0, 7.5, 10.0 and 12.5 wt.% of Nd2Ti.O7 were prepared by ball-milling,
followed by sintering at 1500, 1550 and 1600°C, for 1 hour, in air atmosphere. After sintering,
the bulk density and apparent porosity of the samples were determined by Archimede’s methods.
The results showed that all compositions reached density values greater than 95% of the
theoretical density and apparent porosity less than 1%. Higher levels of Nd.Ti.O7 and lower
sintering temperatures favored the alumina densification, with the highest bulk density value
(97,43%) achieved by the sample containing 12,5 wt.% Nd>Ti>O7 and sintered at 1500°C for 1
hour.

KeyWOI’dS: alumina, Nd»Ti,O;, sintering, density.
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INTRODUCAO

O 6xido de aluminio (Al.Oz) apresenta caracteristicas bastante favoraveis a aplicacoes
industriais, como seu alto médulo de Young, alta dureza, estabilidade quimica e térmica,
resisténcia ao desgaste e a corrosdo em altas temperaturas, utilizado industrialmente como
abrasivo, catalizador, refratario, e também na biomedicina na manufatura de préteses
6sseas.[1,2,3]

Ceramicas de alumina apresentam sob acdo de uma carga, comportamento fragil com
tendéncia a falhas catastroficas, reduzindo suas aplicacdes significativamente. Visando
melhoria de suas propriedades mecéanicas e controle da densificacdo, uma segunda fase pode
ser incorporada a alumina, formando um compdsito ceramico com matriz de alumina [1,3],
alguns exemplos: carbetos, zircbnia, titanatos, terras raras, e nanotubos. Maji & Choubey
estudaram ceramicas de alumina contendo zircdnia. Composic¢des contendo 10, 15, 20, 25 e 30,
foram sinterizadas a vacuo, em temperaturas entre 1350 e 1650°C/2h, obtendo valores abaixo
de 6,7 MPa.m¥2 para tenacidade a fratura, e acima de 12,95 GPa, para dureza.[4] Bian et al
também estudaram nanoestruturas de alumina-titania, com 13% (em massa) de TiO2, onde 0s
po foi prensado e sinterizado, por micro-ondas a 1250°C/10min, obtendo 3,64 e 4,11 MPa.m1/2
para tenacidade a fratura.[5]

A adicdo do titanato de neodimio em cerdmicas de alumina vem sendo investigada e tem
gerado bons resultados na densificacdo e tenacidade a fratura da alumina. Yang & Chen atingiu
valor para tenacidade & fratura de 6,7 MPa.m*?, para ceramicas de alumina contendo 0,03%
(em massa) de Nd2Ti,O7.[1] Zhan et al. sinterizou alumina com adi¢éo de Nd2Ti.O7 por feixe
de plasma, obtendo valores de densidade relativa de 99,5% com 14% (em volume) a 1150°C/
3min.[6] em outro trabalho obteve valores de densidade relativa utilizando alumina-y com 9%
(em volume) a 1050°C/ 5min, de 99,0%, e 98,2% para alumina-o. com 9% (em volume) a
1100°C/ 3min.[7] Wang et al. obtiveram valores de densidade teorica de 99,4% para monolito
de alumina e 99,6% para o composito de alumina com Nd2Ti>O7, obtido através de prensagem
a quente, a 1430 e 1550°C por 1 hora a 12 MPa.[8] Dessa forma o objetivo desse trabalho é
avaliar a influéncia de diferentes teores de Nd2Ti2O7 na densificagdo de cerdmicas de alumina,
utilizando o método de sinteriza¢do convencional.

MATERIAIS E METODOS

Primeiramente, titanato de neodimio (Nd»Ti»O7) foi sintetizado por reacdo em estado
solido a partir dos éxidos de titdnio e neodimio. Tais reagentes foram moidos em moinho de
bolas, com alcool isopropilico, por 24 horas, obedecendo a estequiometria. A mistura foi
calcinada a 1425°C por 6 horas, e em seguida o pé foi desaglomerado em almofariz.

Apdbs a obtencdo de Nd,Ti.O7, o0xido de aluminio foi misturado com Nd.Ti>O7 nas
composicdes, 2,5, 5,0, 7,5, 10,0 e 12,5% (em massa) e para comparacao, foi preparada uma
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composicgdo de referéncia contendo 1000 ppm de MgO (Tabela 1). Para obtencéo das amostras,
0s pos foram moidos em moinho de bolas por 24 horas utilizando alcool isopropilico como meio
liquido. Apos secos em rotoevaporador e desaglomerados em almofariz de agata, os pos foram
compactados na forma de pastilhas por meio de prensagem uniaxial (50MPa) e isostatica a frio
(200MPa) que, em seguida, foram sinterizadas a 1500, 1550 e 1600°C, por 1 hora, ao ar.

Tabela 1: Composigdes contendo Al203, Nd2Ti>O7 e MgO em % de massa.

Composicdo | %massa de Al,O3 %massa de Nd;TiO7 | Y%omassa de MgO
NdTA-2,5 97,5 2,5 -
NdTA-5,0 95 5 -
NdTA-7,5 92,5 7,5 -
NdTA-10,0 90 10 -
NdTA-12,5 87,5 12,5 -

AMg 99,9 - 0,1

As amostras foram caracterizadas quanto a densidade e porosidade aparentes utilizando
0 método de Arquimedes e agua destilada como liquido de imerso. Para o calculo da densidade
relativa, foram considerados os valores de densidade tedrica de cada composicao calculado pela
regra das misturas.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 mostra o difratograma de raios X do p6 de Nd,Ti,O7 sintetizado por reagao
em estado s6lido a 1425°C por 6 horas. A partir dessa figura é possivel notar que todos os picos
do difratograma correspondem & fase Nd»Ti>Oy7, indicando a eficiéncia da sintese.
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Figura 1: Difracdo de raios X do composto Nd,Ti2O7. (*- PDF 33-0942)
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A relacdo entre os valores de densidade relativa e porosidade aparente obtido para as
diferentes composicBes nas temperaturas de 1500, 1550 e 1600°C sdo mostrados nas Figuras 2
e 3. Para todas as composicoes, observa-se que maiores valores de densidade aparente foram
atingidos para menores temperaturas de sinterizagdo. No caso das amostras contendo 2,5% em
massa de Nd»Ti»O7, sinterizadas a 1500°C, os valores de densidade aparente e porosidade
aparente foram de 3,89 g/cm® e 0,71% respectivamente. Comparando-se com a composi¢ao
contendo MgO, todas as composic¢des contendo Nd2Ti»O7 sinterizadas a 1500°C apresentaram
melhores resultados de densidade aparente e porosidade aparente.

Para as composic¢des contendo 5,0, 7,5, 10,0 e 12,5% de Nd.Ti>O7 (Figuras 2 e 3) a
melhor combinacdo de resultados de densidade aparente e porosidade aparente foram
encontradas para a temperatura de 1550°C. Nessa temperatura de sinterizagdo, as amostras
contendo 10,0 e 12,5% apresentaram valores superiores para densidade e porosidade aparente.
A temperatura de 1600°C a amostra contendo 12,5% de aditivo apresentou o melhor resultado
para densidade e porosidade aparente.

4,00

3.99 —s— NDTA-25

3.98 —e— NDTA-5,0
— ggé ] NDTA-7.5
£ 395 —e— NDTA-10,0
394 N —#— NDTA-12,5
=39 ] - T AMg
=392 \
5 391 . .
390 ] e \
© 3,89 ] . :
S 3,88 T .
= 3,87
= 3,86 -
& 3,85 4 »

3,84

3,83

3,82 ]

3,81 T T T T T

1500 1550 1600

Temperatura (°C)

Figura 2: Valores de densidade aparente obtidos para as composic¢des contendo Nd»Ti.O7 e
MgO.
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Figura 3: Valores de porosidade aparente obtidos para as composic¢des contendo Nd»Ti>O7 e
MgO.

A Figura 4 mostra a variacdo da densidade relativa de cada composicdo em funcdo da
temperatura de sinterizagdo. A partir dessa figura, nota-se que a 1500°C, as amostras contendo
7,5 e 12,5% em massa de Nd,Ti>O7 obtiveram maiores valores de densidade relativa que a
amostra AMg, contendo MgO, enquanto a 1550°C, as amostras com valores de densidade
relativa maiores que o da amostra AMg, foram aquelas com 10,0 e 12,5% de Nd,Ti>O7. J& na
temperatura de 1600°C, todas as amostras apresentaram valores de densidade relativa menores
gue o da amostra de referéncia (AMg) com excecdo da amostra contendo 12,5% de Nd,Ti.Oy,
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que alcancou o melhor valor de densidade tedrica de 96,78%.

Figura 4: Valores de densidade teorica obtidos para as composi¢des contendo Nd2Ti>O7 e
MgO.
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CONCLUSOES

Os resultados obtidos mostram que a adicdo do composto favoreceu a densificacdo da
alumina durante a sinterizacdo, atingindo valores de densidade relativa superiores a 96% da
densidade tedrica e superiores da alumina com adicdo de MgO. As amostras também
alcancaram baixos valores de porosidade aparente, porém apresentando resultados mais
significativos quando a temperatura de sinterizacdo foi de 1500°C.

As amostras contendo 12,5% de Nd2Ti2O7, apresentaram os melhores resultados de
densidade e porosidade aparente, em todas as temperaturas de sinterizacdo, comparando-se com
as amostras de referéncia AMg. Futuramente propde-se a realizacdo de difracdo de raios X,
microscopia eletrdnica de varredura e obtencdo dos valores de dureza e tenacidade a fratura
pelo método Vickers, nas amostras sinterizadas.
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