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Resumo

Nessa comunicagdo apresentamos Nossos primeiros resul -
tados de sinterizagdo ultra-rdpida em materiai s cerdmicos
Oxidos usando aradiac@o de um laser de CO, como fonte
deaguecimento. Os compostos Bi, Ti,O,, (BIT) eBi ,Ge,O,,
(BGO) foram sintetizados via reagdo do estado sdlido,
conformados em corpos cerdmicos cilindricos de 12 mm
de didmetro e 2 mm de espessura e, posteriormente, leva-
dos ao laser parao processo de sinterizacdo. A andlisedos
pos reagidos, efetuada por difratometria de raios X, con-
firmou a presenca de fase cristalina Uinicaem cadaum dos
sistemasinvestigados. A poténciaméximado laser neces-
sariaparaasinterizacdo apresentou forte dependénciacom
a estratégia usada na irradiacdo. A analise da
microestrutura, realizada por microscopia eletrénica de
varredura (MEV), revelou um ato grau de eficiéncia do
processo desenvolvido. Em alguns casos, pudemos verifi-
car que a sinterizacdo ocorreu a uma profundidade de até
1 mm, apontando para a viabilidade de obtencdo de cor-
pos ceramicos sinterizados como um todo.
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Abstract

In this communication we present our first resultson ultra-
fast laser sintering of oxide ceramicsemploying a CO, laser
as the heating source. The Bi,Ti,O,, (BIT) and Bi,Ge,0,,
(BGO) compounds were synthesized following a solid state
route in air atmosphere. Cylindrical ceramic bodies with
12 mmin diameter and 2 mm in thickness were shaped and
sintered under laser irradiation. The X-ray diffraction of
the cal cined powder s confirmed the presence of single phase
in each of the investigated systems. The maximum laser
power required to the sintering process showed to have a
strong dependency on the strategy used for irradiation. The
microstructure analysis of the samples, performed by
scanning electron microscopy (SEM), revealed the high
efficiency of the process. In some cases we could verify that
the sintering occurred until a depth of 1mm, indicating the
feasibility of obtaining the ceramic bodies sintered as a
whole.
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A tecnologia laser vem sendo empregada ha muito anos no
processamento de diversos materiais. As caracteristicas que fa-
zem aradiagao laser atrativa para este propdsito sdo acoeréncia
e a colimag8o, que permitem gjustar a distribuicdo de energia
com elementos Opticos convencionais. No estagio atual, a
tecnologia laser tem sido aplicada com diferentes objetivos no
processamento de materiais, podendo se destacar: perfuracéo,
corte e soldagem [1], tratamento térmico de superficies e
sinterizacdo [2], solidificag&o direcional aplicadaao crescimento
defibrasmonocristalinas[3, 4]; producdo de materiai s eutéticos
[5], cristalizagdo superficial etexturizagdo em materiaisvitreos
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[6], desenvolvimento e desenho de componentes dpticos em vi-
dros transparentes naregi&o do visivel einfravermelho [7], en-
tre outras.

Nessa comunicagdo apresentamos Nossos primeiros resulta-
dos de sinterizacdo ultra-répida, via aguecimento com radiacao
laser, dos materiais ceramicos Oxidos Bi, Ti O, (BIT) e Bi ,Ge,O,,
(BGO). A principal vantagem da tecnologia de sinterizacdo de
materiais por radiacéo laser é a sua rapidez, baixo consumo de
energia e, consequentemente, baixo custo de producdo em pro-
cessos de larga escala.

O BGO éum material sintético que possui a mesma estrutu-
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ra do mineral Bi,Si,O,, (eulitita), e vem sendo estudado devido as
suas propriedades el etro-6pticas, €l etro-mecéanicas e luminescentes,
que lhe proporcionam grande aplicabilidade como cintilador [8, 9].
OBIT éum materia piezoelétrico e ferroel étrico que possui impor-
tantes aplicagdes como dispositivo piezoelétrico de alta temperatu-
ra, devido asuaelevadatemperaturade Curie (675 °C) [10, 11]. Sua
estrutura é formada por duas celas unitérias de BiTiO, do tipo
perovskita, intercaladas por camadas de (Bi,O,)*", o que | he propor-
cionaumamorfologiade camadas[12].
Esses compostos sdo de grande interesse para as industrias do
setor eletro-eletrdnico, novos materials, sensores especiais, etc.
Os reagentes empregados, sempre na razdo estequiométrica,
foram Bi O, (Alfa Aesar) e TiO, (Merck) (parao BIT) e Bi,O, e
GeO, (AlfaAesar) (parao BGO). O grau de pureza desses reagentes
foi de 99,99%. A mistura de 6xidos foi inicialmente submetida a
moagem por periodos de 48 a 100 h. A andlise por sedimentacdo
dos compostos ap6s amoagem (Sedigraph 5100 da Micromeritics)
revelou tamanhos médios de particulade 0,9 um (BIT) e 1,5 um
(BGO). Esses compostos foram, em seguida, calcinados durante

Tabela | - Condigdes experimentais do processo de sinterizagdo
ultrarrgpidaa laser. EstratégiaA: varreduraao longo de umalinha
sobre a superficie; estratégia B: feixe fixo sobre aamostra.

[Table | - Experimental conditions during the fast laser sintering.
Srategy A: laser scanning on the surface; strategy B: spot fixed

on the sample]

Material Estratégiade  Poténcianominal Tempo
Irradiacdo do laser de CO,(W)  (min)
BGO A Aumento 5
gradual até 12
B 5 3
BIT A 12 0,5
B Aumento
gradual até 12 5

Figura 1: (8) Fotografia do corpo cerémico de BGO processado segundo a estratégia A. (b) Micrografia obtida por MEV daregido central dalinhairradiada, (c) Mesma
regi&o, com um aumento 5 vezes menor, (d) Ceramica de corpo-verde (regido ndo atingida pelo laser).
[Figure 1: (a) Photography of BGO ceramic body processed following the strategy A; (b) micrograph obtained by SEM of the central zone of the irradiated line; (c)
same zone, with magnification 5 times smaller; (d) green ceramic body (zone not targeted by laser).]
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Figura 2: (a) Corpo ceramico de BGO processado segundo a estratégia B (b) regido central do ponto irradiado, (c) e (d) regi&o da borda do feixe,

em estégio inicia de sinterizag&o.

[Figure 2: (a) BGO ceramic body processed following the strategy B; (b) central zone of the irradiated point; (c) and (d) peripheral zone, with

sintering at an initial stage]

10 horasatemperaturasde 750 °C (BIT) €850 °C (BGO), e posterior-
mente conformadosem corpos ceramicosde 12 mm dediémetro por 2
mm deespessura. A andisedospdsreagidos, efetuadapor difratometria
deraios X (difratdmetro Rigaku Rotaflex - RU-200B), revelou a pre-
sencadefase cristalina nicanos dois sistemasinvestigados.

Um laser de CO, (Coherent Medical, model o 400), que se apre-
sentou estével paravalores de poténciaentre 1 W e 15 W, foi em-
pregado como fonte de calor no processo de sinterizago dos cor-
pos cerémicos. O didmetro do feixe foi de 4+1 mm no ponto de
incidénciasobre aamostra. Foram testadas duasformasdeirradia-
¢do: naprimeira(que chamaremosestratégia A), foram realizadas
vériasvarreduras com o laser ao longo de umalinha sobre a super-
ficie do corpo cer@mico, e na segunda (estratégia B) o feixe foi
mantido fixo no ponto central da amostra. A poténcia necessaria
para a sinterizacdo, além de depender do material, mostrou tam-
bém forte dependéncia com a estratégia de irradiacéo empregada,
umavez gque aincidénciacontinua provoca um maior aguecimento
da superficie do que o processo de varredura. Os detalhes sobre a
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poténciaempregadae o tempo deirradiacdo em cadacaso sdo apre-
sentados na Tabelal. Estes val ores se mostraram adequados paraa
sinterizacdo do BGO segundo as duas estratégias e do BIT segun-
doaestratégiaA. Parao BIT submetido ao processo de sinterizagdo
segundo a estratégia B foram observadas pequenas regides fundi-
das entre as partes sinterizadas, indicando que os val ores de potén-
ciaetempo empregados neste caso estiveram acimado necessario.

A Fig. 1a mostra uma fotografia do corpo ceramico de BGO
processado segundo a estratégia A. Nao foram observados pontos
de fusdo naamostra. A andlise damicroestruturafoi realizada em
um microscopio eletrénico de varredura Zeiss DSM960. Na
micrografiadaregido atingidapelo laser (Fig. 1b) podem-se obser-
var gréos com dimensdes em torno de 20 um, e a formagdo de
contornos bem definidos entre os gréos, indicando que asinterizagéo
dos materiais foi bem sucedida.

A estratégia B também se mostrou bastante eficiente na
sinterizacdo do BGO, como pode ser visto na Fig. 2. Neste caso
também n&o foram observados sinais de fusdo na superficie atingi-
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Figura 3: Micrografias do corpo cerémico de BIT sinterizado segundo a estratégia B. (a) superficie da pastilha, (b) vista lateral, a 1 mm de profundidade.
[Figure 3: Micrograph of the BIT ceramic body sintered following the strategy B; (a) sample surface; (b) lateral view, with depth of 1 mm.]

da pelo laser. Comparando estes resultados com os apresentados
naFig. 1, podemos observar que o tamanho de gréo obtido foi se-
melhante, porém com a estratégia B conseguimos um melhor fe-
chamento dos poros. Em ambos os processos, aregido periféricaa
zona irradiada apresentou-se em estégio inicial de sinterizagéo,
como podemos observar naFig. 2c ed.

No processo de sinterizagdo do BIT segundo aestratégiaA, nas
condicBes indicadas ha Tabela |, 0 processo de sinterizagdo ocor-
reu sem que fossem observados pontos de fusdo na superficie da
amostra. As particulas de titanato de bismuto apresentaram cresci-
mento segundo uma direcdo preferencial, alcancando largura em
torno de 2 um e comprimento em torno de 5 um. Empregando a
estratégia B, foram observados eventuais pontos de fusdo entre as
partes sinterizadas. Por outro lado esta segunda estratégiaresultou
em um crescimento dos gréos bem mais expressivo. Estes atingi-
ram dimensdes aproximadasde 5 um (largura) por 18 wm (compri-
mento) (Fig. 3a). Verificamos ainda que, para o BIT processado
segundo a estratégia B, a sinterizag&o ocorreu auma profundidade
de até 1mm (Fig. 3b), apontando paraa viabilidade de sinterizacdo
da amostra como um todo.

O aperfeicoamento do método de sinterizacdo alaser das ceré
micasde BIT e BGO prossegue com um estudo minucioso do com-
promisso entre a poténcia empregada no laser e o tempo de inci-
déncia sobre aamostra. Umainvestigacdo mais detal hada da efici-
éncia e da conveniéncia de cada uma das estratégias de irradiacdo
empregadas, visando asinterizag&o dacerémicacomo um todo tam-
bém ja se encontra em andamento. As etapas posteriores deste tra-
balho envolvem acaracterizacdo mecanica, bem como medidas das
propriedades elétricas e opticas dos materiais processados pelo
método de sinterizagdo por laser.
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