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Resumo

Na primeira parte desse trabalho foi realizada a preparacdo do minério de ilmenita fornecido
pelo fabricante. O minério foi moido, secado em estufa e peneirado para ser feito a
compactacdo do pé e assim realizado o ensaio de espectrometria de fluorescéncia de raios X,
onde se conseguiu identificar os elementos que compdem esse material sendo a maior
porcentagem de TiO2 e Fe20s, e realizado o ensaio de andlise termogravimétrica, onde
constatou que a perda maior de massa vai de 25°C a 600°C, estabilizando-se até 1000°C. Na
segunda parte do trabalho, o p6 ja preparado na primeira etapa foi compactado e sinterizado a
1100°C e 1350°C, que submetidas ao ensaio de difratometria de raios X identificou duas fases
cristalinas no material. Nas amostras sinterizadas foram realizados também os ensaios de
determinacdo de massa especifica e microdureza Vickers. No ensaio de determinacdo de
massa especifica constatou que a amostra sinterizada a 1100°C é menos densa que a de
1350°C e no ensaio de dureza Vickers a amostra sinterizada a 1350°C é mais dura que a de
1100°C. O ensaio realizado no microscépio eletrénico de varredura mostrou que o p6 moido
de ilmenita contém grdos da ordem de 1 um e que possuem uma aglomeragdo maior que 0
minério fornecido pelo fabricante que o tamanho dos gréos é ordem de 100 um. E também foi
observado, na fratura da amostra sinterizada a 1100°C, os grdos sdo menores e equiaxiados

com porosidade aberta e, na 1350°C, porosidade fechada e graos facetados.

1. Introducéo
Os materiais ceramicos sdo substancias inorganicas constituidos de elementos metélicos e

ndo - metalicos. Estes elementos podem estar unidos por ligacdes idnicas e ou covalentes, e



Instituto de Aeronautica e Espago / @
Programa Institucional de Bolsas de Iniciacdo Cientifica 7 Q CNPq

£
a\g

suas propriedades diferem dos metais. Os materiais ceramicos possuem alta resisténcia a
oxidacdo e ao ataque quimico (1), e eles apresentam maior resisténcia a compressdo do que a
tracdo. Os materiais ceramicos podem ser classificados e compreendidos a partir de suas
estruturas internas. O processo de fabricagdo pode mudar as propriedades de um material e
determinar suas aplicagdes. Essas propriedades podem ser esperadas sempre que 0 processo
de fabricagdo alterar a estrutura interna dos materiais, ou seja, a fase cristalina (2). Os
materiais ceramicos (Oxidos, nitretos e carbetos) sdo utilizados em alguns setores como,
odontoldgico, industrial (como ferramenta de corte), aeroespacial. Os 6xidos sdo compostos
em que o oxigénio é o elemento mais eletronegativo, como TiO, e Fe,O3,

O minério de ilmenita é composto por 6xido de ferro e titanio, sendo a fonte mais abundante
de titanio na crosta terrestre (3). A extracao de titanio (TiO;) da ilmenita pode ser obtida pelo
processo sulfato (hidrdlise térmica) que emprega H,SO, concentrado que pode causar dano
ao ambiente por gerar residuos toxicos decorrentes de bactérias oxidantes de ferro, onde
através da oxidacdo elas obtém energia necessaria para seus processos vitais (4). Dos
elementos que a ilmenita contém, o titanio é o mais utilizado em aplicacGes aeroespaciais
(exemplo: turbinas para avides supersdnicos) por possuir algumas propriedades excepcionais,
como grande resisténcia a corrosdo, elevada resisténcia mecanica se comparado ao aco,
estabilidade térmica e elevado ponto de fusdo e tenacidade (5). O ferro em sua forma
magnética, a ferrita, € muito usada como material absorvedor de radiacdo eletromagnética.

Na primeira parte do trabalho descrito no relatorio parcial, foi feita a compactacdo de
materiais ceramicos como itria, alumina e nitreto de boro, que foram utilizados como corpo
de provas para o ensaio de fluorescéncia de raios X; e também a moldagem em matriz epoxi
utilizando a ilmenita para a fabricacdo de corpos de prova para ensaio em equipamento de
guia de ondas. Na segunda parte do trabalho, optou-se pela utilizacdo do minério de ilmenita
para a realizacdo do trabalho por poder estudar os diferentes tipos de processamento e
caracterizacdo de materiais, € comparar a preparacdo de amostra em pé com material

sinterizado.

2. Materiais e métodos

2.1. Material

O principal material utilizado neste trabalho foi a Ilmenita- INB (Industria Nucleares do
Brasil), os demais materiais de consumo estéo descritos ao longo do texto.
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2.2. Equipamentos e acessoOrios

- Moinho Planetario (Pulverisette Fritsch);

- Peneiras: aberturas de 1,41; 0,59; 0,35 e 0,105 (mm).

- Prensa uniaxial manual (CARVER LABORATORY PRESS) e Matriz de prensagem
cilindrica com didmetro de 20 e 40 mm; Prensa Isostatica- KIP 100 Paul Weber;

- Fornos (EDG 3P-S) e (TERMOLAB MLR);

- Embutidora (EM30D TECLAGO);

- Balanca analitica SHIMADZU- AUW220;

- Politriz mecénica manual (AROTEC); Lixas n° 400, 500 e 1200;

- Microdurémetro Future- Tech;

- Equipamentos de DRX (PANanalytical - X’Pert PRO), FRX (PANanalytical - Axios
Advanced) e MEV (LEO 435 VPi).

2.3. Métodos
O fluxograma abaixo apresenta as etapas seguidas para realizacao deste trabalho.

Secagzem

Peneirac3o

PROCESSAMENTO

Fixag3o cola de
prata

Fratura

Prensagem uniaxial

Mistura resina [ Prensagem isostatica ]

Massa DRX MEV TGA
especifica

CARACTERIZACAO

Figura 1: Fluxograma das etapas realizadas no trabalho
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2.3.1. Prensagem uniaxial

A prensagem uniaxial é baseada na compactacdo do pd, que € colocado no interior de uma
matriz rigida, sob aplicacdo de pressdo na direcdo axial (Figura 2a). Tem a funcdo de
compactar as particulas de amostras de po, através de aplicacdo de pressdo, que mantém a

adesdo entre as particulas para que se consiga um corpo de prova de forma definida.

2.3.2. Prensagem isostatica

Para a realizacdo da prensagem isostatica as amostras sdo encapsuladas sob vacuo em um
invélucro de latex (para que o 6leo hidraulico contido no equipamento ndo contamine as
amostras), que depois é fixado por um im& no (Figura 2b). Dentro da cAmara de compresséo,
as amostras recebem a aplicacdo de pressdo (para esse trabalho foi utilizado uma pressdo de

300 MPa) em sentidos diferentes durante 2 minutos. ApOs esse processo retiram-se as

amostras do equipamento e do involucro de latex (6).

Figura 2: (a) Prensa uniaxial (setas mostram sentido da pressdo aplicada) e (b) as amostras encapsuladas presas
ao pistdo e inseridas na cAmara de compressao da prensa isostatica (setas mostram sentido da pressao aplicada).

2.3.3. Ensaio de determinacdo de massa especifica aparente

No processo de determinacdo de massa especifica, as amostras sdo colocadas em um béquer
com &gua destilada e levadas para ferver em temperatura de 250°C por 2 h. Passado esse
periodo, o béquer € colocado em uma superficie fria para que a temperatura dentro do mesmo
se iguale a temperatura externa. Ao lado do béquer com as amostras, coloca-se um outro
recipiente de vidro com &gua destilada durante 1 h para que as temperaturas se aproximem.
ApOls esse processo verifica-se a temperatura da agua do recipiente de vidro com um
termOmetro. Utilizando essa temperatura, determina-se a densidade da agua em uma tabela

(7). O recipiente de vidro com &gua destilada é colocado dentro da balanca analitica

4
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(Shimadzu) e a amostra é colocada em um suporte e imersa na agua do recipiente. Entdo é
feita a leitura da massa da amostra imersa. ApOs esse processo a amostra é retirada do
recipiente e colocada sobre um pano Umido para retirada do excesso de agua superficial.
Apobs esse processo a amostra é colocada no suporte e sua massa € verificada. Retirada do
suporte a amostra Umida é levada para a estufa onde fica por mais ou menos 30 min para
secagem. Depois € levada dentro de um dessecador até a balanca para ser verificado massa da
amostra seca.

Com os valores das massas da amostra utiliza-se a formula:

p= [(ms)/mu-mi] x pl, onde: p=massa especifica da amostra; pl= massa especifica da agua;

ms= massa da amostra seca; mu= massa da amostra Umida e mi= massa da amostra imersa

2.3.4. Embutimento

O embutimento facilita 0 manuseio de pecas pequenas, evita que corpos de prova com arestas
rasguem a lixa e o pano de polimento e também evita o abaulamento dos corpos de prova
durante o polimento. Para o embutimento das amostras foi colocado trés colheres (para cada
amostra) do medidor de baquelite dentro da embutidora, fechou- se 0 compartimento e ligou
0 equipamento mantendo a pressdo em 1000 Psi, até a temperatura dentro da embutidora
chegar a 120°C. O tempo total de um embutimento é mais ou menos de 25 min.

2.3.5. Polimento

As amostras embutidas passaram pelo processo de desbaste, para obter uma superficie plana.
As amostras foram desbastadas em lixas de n° 400, 500 e 1200 respectivamente, mudando de
direcdo a cada troca de lixa até desaparecerem os tracos da lixa anterior. Apds esse processo
vem o polimento, que consiste na obtencdo de uma superficie lisa, que foi observada em
microscopio Optico. Nessa etapa utilizou-se o pano de polimento com a pasta diamantada de
3 um que foi fixado na politriz mecénica manual e por um periodo de 2 horas de polimento
para cada amostra. Na sequéncia o pano de polimento com a pasta diamantada de 3 um foi
substituido pelo pano de polimento com a pasta diamantada de 1 pum e cada amostra foi

polida durante 2 horas.

2.3.6. Microdureza
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Consiste na impressao de uma pequena marca feita na superficie da amostra pela aplicacdo de
pressdo com uma ponta de penetracdo. A medida da dureza do material ou da dureza
superficial é dada como funcéo das caracteristicas da marca de impressao e da carga aplicada
em cada tipo de ensaio de dureza realizado. Método semelhante ao ensaio de dureza Brinell,
ja que também relaciona carga com a darea superficial da impressdo. O penetrador
padronizado é uma piramide de diamante de base quadrada e com um angulo de 136° entre
faces opostas. Este angulo foi escolhido em funcdo de sua proximidade com o angulo
formado no ensaio Brinnell entre duas linhas tangentes as bordas da impressdo e que partem
do fundo desta impressdo. Devido a forma do penetrador, esse teste é também conhecido
como teste de dureza de pirdmide de diamante. A forma de impressdo é a de um losango
regular, cujas diagonais devem ser medidas por um microscopio acoplado a maquina de teste;
a média dessas duas medidas utilizadas para a determinacdo da dureza Vickers é dada pela
seguinte expressao:

HV=10,102x 2 x P x sen (0/2)] / d2= 0,189 x P / d?;

onde: P= carga (N); d= comprimento da diagonal da impressao (mm) e¢ o= 136°.

O equipamento é calibrado com a formula acima e fornece o valor da dureza. Nesse caso

foram efetuadas cinco medidas para cada amostra, utilizando uma carga de 200 KgF (8).

2.3.7. MEV- Microscopia Eletrénica de Varredura

O Microscopio Eletrénico de Varredura permite a visualizacdo de superficies (polidas ou
rugosas) de amostras com grande profundidade de campo e resolucdo. Os sinais mais
utilizados para a formacgdo de imagens sdo 0s secundarios e os retroespalhados (9). Neste
trabalho, foram feitas micrografias do pé de minério de ilmenita fornecida pela INB, p6 de
ilmenita moida e da superficie fraturada, ilmenita sinterizada a 1100°C e 1350°C, utilizando o
modulo de elétrons secundarios. Os po6s foram fixados nos suportes de amostras com o
auxilio da cola de prata e os materiais sinterizados, com a fita dupla face de carbono. As

amostras foram recobertas com camada condutora para melhor andlise.

2.3.8. TGA- Analise Termogravimétrica
O ensaio de TGA verifica a perda ou ganho de massa da amostra com 0 aumento da

temperatura. O material (p6 de ilmenita) foi colocado em um porta amostra de platina (12 mg
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de p6 de ilmenita), levado ao equipamento e realizado o ensaio com temperatura inicial de

25°C e elevada & 1000°C com taxa de aquecimento de 10 min/ °C em ar como atmosfera.

2.3.9. FRX- Espectrometria de Fluorescéncia de Raios X

O ensaio de FRX realizado neste trabalho foi por espectrometria por dispersdo de
comprimento de ondas (WDS). Este € um método de analise dos elementos quimicos,
baseado na medicdo dos comprimentos de onda e intensidade de suas linhas caracteristicas de

raios X (10). A analise foi semiquantitativa e o tubo emissor de raios X foi o de rédio.

2.4. DRX- Difratometria de Raios X

O ensaio de DRX consiste na incidéncia de um feixe de raios X sobre um plano cristalino,
gerando uma interferéncia construtiva (11). O tubo emissor é de cobre com filtro de niquel.
Os picos difratados foram analisados pelo método de Hanawalt (a determinacdo dos trés
maiores picos) e comparados com as fichas dos padrdes do JCPDS-ICDD ( Joint Committee
on Powder Diffraction Standards- International Centre for Diffraction Data), sabendo-se que
os elementos de maior concentracao determinados por FRX sdo o Fe e Ti, e estdo na forma de

oxido. As fases foram também conferidas pelo diagrama de fases do sistema Fe;O3 e TiO,.

3. Resultados

Na primeira parte do trabalho foi realizado o ensaio de FRX com amostra compactada do pé
moido de ilmenita que apresentou 55,54% de TiO2, 38,87% de Fe203, 2,54% de Al203 e
outros 6xidos cerdmicos em menor porcentagem.

O gréfico de TGA apresentado abaixo (Figura 3) mostra que o material teve maior perda de
massa entre 25°C e 600°C e depois se estabilizou até a temperatura final de ensaio (1000°C).
Apos a sinterizagdo convencional com taxa de aquecimento 10°C/ min e patamar de 1 hora,
as amostras foram analisadas. Na Tabela 1, encontram-se os dados da amostra sinterizada de
ilmenita. A amostra sinterizada a 1350°C teve maior retracdo, apresentando melhor resultado

de massa especifica e microdureza, sendo que a perda de massa foi um pouco maior.
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Figura 3: Gréfico gerado pelo ensaio de TGA.
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Tabela 1: Resultado de retracéo linear e volumétrica, massa especifica das amostras, microdureza Vickers e
perda de massa.

Retracéo Massa Microdureza
Amostra Retracéo volumétrica especifica Vickers
Sinterizada | linear (%) (%) (g/mm3) (HV) Perda de massa (%)
1100°C 1,66 4,47 2,9587 158 +/-5 3,57
1350°C 10,55 27,79 3,9558 472 +/- 31 3,94

Os difratogramas abaixo mostram as fases que compdem o minério de ilmenita (Figura 4) e a
ilmenita sinterizada & 1350°C e 1100°C (Figura 5).

2200

2000

Intensidade

1400

—— minério ilmenita

a- Pseudorutilo Fe,Ti,O,

b- limenita Fe (TiO,)

T T
20 40

60

20 (graus)

Figura 4: Difratograma do pd moido de minério de ilmenita. Fichas JCPDS-ICDD: Imenita (01-075-0519) e
Pseudorutilo (00-047-1777).
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A Figura 6 mostra as micrografias de MEV do material estudado. O p6 de minério de

ilmenita contém particulas maiores na ordem de 100 um, mais dispersos e mais dificeis de

serem compactados, enquanto o pé moido o tamanho das particulas & menor, da ordem de 1
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pm, as particulas ficam mais facilmente aglomeradas e a assim facilitando compactacdo do
pO. Na amostra fraturada sinterizada & 1100°C os poros sdo mais abertos e 0s graos sao
equiaxiados, enquanto a amostra fraturada e sinterizada a 1350°C apresenta poros mais

fechados e os graos mais facetados.

—— 1100C — 1350C]
7000 - (a) 8000 100% (b)
100% a
a '
6000 b100% a- F?zT'Os 7000 4 a-Fe,TiO,
b-TiO, b-TiO,
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@ 36% @ 5000
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Figura 5: Difratogramas das amostra de ilmenita sinterizadas: (a) 1100°C e (b) 1350°C. Fichas JCPDS-ICDD:
Rutilo (01-076-0649) e Pseudobrookita (01-073-1631).

Figura 6: — Micrografias de MEV — Pd de minério de ilmenita: (a) como fornecido pela INB e (b) apds moagem
(cor branca: o p6 moido e ao fundo em cinza: a cola de prata). Amostras sinterizadas, superficie fraturada: (c)

1100°C; (d) 1350°C.
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4. Conclustes
A de preparacdo de amostra em p6 depende do tipo de ensaio e do tipo do material a ser
analisado. Para DRX, a amostra pode ser prensada manualmente no proprio suporte de
amostra, pois a superficie exposta para o ensaio esta voltada para cima. Para FRX, a amostra
precisa de prensa uniaxial, pois a superficie da amostra exposta € voltada para baixo, e
dependo do material é preciso uso de aditivo ligante. A escolha do minério de ilmenita foi
bastante produtivo para o estudo técnicas de processamento de pds cerdmicos para
caracterizacdo de materiais. Fazer a sinterizacdo foi importante para estudar os méetodos de

preparacdo de amostras (em pé ou é volumétrica) e a temperatura influencia os resultados.

5. Divulgacéo dos Resultados
Os resultados serdo submetidos para apresentacdo em congressos da area, podendo também

ser proposto para publicacdo em revistas.
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