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Resumo

A moldagem por inje¢do em baixa pressao (MIBP) tem constituido, nos ultimos anos, uma excelente alternativa para a produgio de pequenos
lotes de pegas ceramicas diversificadas e com formas complexas. Esta técnica de conformagio é relativamente simples e barata, mas apresenta
diversos problemas na etapa de extragdo dos ligantes, principalmente quando o p6 cerdmico ¢ muito fino ¢ as pecas possuem grande se¢do
transversal. Neste trabalho ¢ descrita uma metodologia especifica para a produgdo de pegas cerdmicas por moldagem por injegdo a baixa
pressdo de alumina submicrométrica (0,4 wm), incluindo a formulagdo da mistura para injecdo, bem como detalhes do processo de extracdo
dos ligantes orgénicos utilizados na moldagem. Para o desenvolvimento deste processo fez-se necessario (i) entender melhor o processo de
MIBBP, (ii) desenvolver a formulagdo da mistura de pé ceramico e aditivos organicos, (iii) confeccionar moldes adequados para a inje¢do a
baixas pressoes ¢ (iv) otimizar os pardmetros de injegdo. A metodologia desenvolvida neste trabalho, possibilita a confec¢o de pegas ceramicas
complexas, com se¢do transversal relativamente grande, permitindo uma produgao robusta de pequenos lotes de pecas ceramicas diversificadas
com dtima qualidade e excelente reprodutibilidade.

Palavras-chave: moldagem por injecdo a baixa pressdo, alumina submicrométrica, ceramica avangada.

Abstract

In the past years, low-pressure injection molding (LPIM) has been a good alternative for the production of small batches of diversified
complex shapes ceramic parts. This molding technique is relatively simple and cheap, but presents several problems related to debinding,

especially for fine ceramic particle, and large cross-section ceramic pieces. In this work, we present a metodology for the production of
ceramic parts based on the LPIM of submicrometer-sized alumina powder (0.4 m). The binder formulation is described, as well as the

details of the debinding stage. For the development of this process it was necessary (i) to achieve a better understanding of the LPIM process,

(ii) develop the binder formulation and to find the better proportion for the binder plus ceramic powder mixture, (iii) to prepare molds suitable

for LPIM and (iv) to optimize the injection parameters. The procedure here reported makes it possible to produce complex shape ceramic
parts, with relatively large cross-section, allowing the robust production of small batches of diversified ceramic parts, with high quality and
excellent reproducibility.

Keywords: low pressure injection molding, submicrometer-sized alumina, advanced ceramic.

INTRODUCAO tolerdncias dimensionais estreitas. A dificuldade e o custo da
usinagem de pecas cerdmicas jd sinterizadas € muito grande,

Um importante problema tecnoldgico atual consiste na  principalmente devido a elevada dureza destes materiais. Por
producao de pecas cerdmicas com geometrias complexas ¢  isso, hd um grande interesse no sentido de melhorar os
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processos de conformagéo “a verde” existentes ou criar novos
processos que permitam a obten¢do de pecas cada vez mais
proximas do formato final desejado (near net shape).

Apesar de existirem varios métodos de conformacio de
pegas ceramicas com formas complexas, até bem pouco tempo
estes métodos se restringiam a processos lentos e de baixo
rendimento. Um processo muito utilizado na produgio de
pecas ceramicas em grande escala ¢ a moldagem por injecio
(MI) convencional, ou moldagem por inje¢do em alta pressao.
Este processo é similar ao utilizado na injecdo de
termoplasticos e permite a produgdo de pecas complexas de
muito boa qualidade, em grande quantidade e com excelente
reprodutibilidade. O processo de MI em alta pressdo envolve
varias etapas, sendo necessario misturar os materiais ligantes
e 0 po ceramico em separado, além de granular e peletizar os
mesmos antes da sua introdugfo na injetora. A mistura para
MI em alta pressdo geralmente utiliza um polimero como
ligante principal ou primadrio (isto é, o ligante em maior
quantidade em uma mistura de varios componentes). Por
conseguinte, a mistura de ligantes para MI geralmente
apresenta elevada viscosidade, o que requer alta pressdo na
injecdo. Como a mistura de material cerimico e polimeros é
muito abrasiva, a injetora e os moldes devem ser resistentes
ndo sé a elevada pressdo de injecdo, mas também ao desgaste,
o que encarece ainda mais o processo. Deste modo, geralmente
se faz necessdria a produgio de milhares de pecas para que a
MI em alta pressdo se torne economicamente viavel.

Uma alternativa para a producio de pecas complexas a um
custo menor é o processo de moldagem por inje¢do em baixa
pressdo (MIBP). Neste processo, a mistura pode ser feita na
propria injetora (ver Fig.1), a temperatura e a pressdo de injecdo
sdo consideravelmente menores (0,2 a 0,6 MPa) e os moldes
podem apresentar baixa resisténcia mecanica, sendo portanto
bem mais baratos [10, 16]. De acordo com Lenk [1, 2], este
tipo de moldagem foi originalmente proposta por Griboski ha
cerca de 50 anos. A MIBP utiliza como ligante principal ceras
com baixo ponto de fusdo, o que torna o processo mais vidvel
economicamente, pois a mistura fundida tem maior fluidez,
diminuindo os custos de equipamento, moldes e producéo. Esta
operagdo em baixas pressdes e baixas temperaturas, além de
aumentar a vida ttil do molde, é menos prejudicial a prépria
injetora. Os moldes podem ser de material termoplastico, latdo,
aluminio ou Zamak, entre outros. Pode-se também reciclar
facilmente as sobras do processo e a produgio tipica varia de
100 a 10000 pegas por lote [2-7]. No entanto, a moldagem em
baixa pressdo apresenta importantes problemas na extragcdo dos
ligantes, pois nesta etapa, a maior fluidez da mistura para injecdo
pode provocar o aparecimento de distor¢cdes e rachaduras nas
pecas, principalmente se o p6 é submicrométrico e as pecas sao
espessas. Por esta razdo, o processo de MIBP nao tem sido
recomendado para a produgdo de pecas cerdmicas com tamanho
de particula inferior a 1 um [12].

Com efeito, até o presente trabalho ndo havia sido encontrado
na literatura nenhuma referéncia de MIBP com pds cerdmicos
tdo finos (0,4 wm) em pecas com secdo transversal acima de 10
mm. A utilizag@o de p6 cerdmico submicrométrico possibilita a
obtengdo de pecas sinterizadas de baixa porosidade, com

tamanho de grio pequeno, que influencia na melhoria das
propriedades mecanicas. Assim, uma vez resolvidos os graves
problemas encontrados na extracdo dos ligantes de pecas
injetadas a baixa pressdo, o baixo custo deste processo o torna
uma excelente alternativa para a produgo de pegas cerdmicas
em industrias de pequeno e médio porte.

Para tanto, faz-se necessario entender melhor o processo
de MIBP, desenvolver uma formulagdo cerdmica/aditivos
orgénicos e moldes adequados para injecdo em baixas pressdes,
além da otimizacdo dos pardmetros de injecdo e extracdo de
ligantes, de modo a tornar todo o processo robusto e confiavel.
A despeito do extensivo e crescente numero de formulacdes, a
moldagem por inje¢do de cerdmicos ainda € mais uma arte
que uma ciéncia [7]. Ainda hé lacunas em nosso conhecimento
acerca da compatibilidade dos componentes da mistura de
ligantes, da quimica interfacial e da estabilidade do sistema
po/ligante em altas temperaturas.

Neste artigo, apresentamos uma formulagdo para a
moldagem por injecdo a baixa pressdo de pos cerdmicos que
utiliza somente ceras com baixo peso molecular em sua mistura,
com o objetivo de servir de apoio a fabricagdo de pecas de
cerdmicas avancgadas. Com esta formulagdo, foram produzidas
pecas complexas, de grande se¢do transversal, com pd
submicrométrico. Também apresentamos detalhes do processo
de injegdo, da extracdo dos ligantes e da sinterizagdo destas
pecas. A qualidade das pegas sinterizadas obtidas por MIBP
foi analisada por medidas de densidade e em testes sob
condi¢des reais de uso.

A formulag@o e os procedimentos aqui apresentados foram
o resultado, por um lado, de experimentos praticos, e por outro,
de um criterioso estudo cientifico [5, 6, 17, 19]. Este trabalho
exemplifica como a solug@o de um problema tecnoldgico pode
se beneficiar de um cuidadoso estudo cientifico. Em particular,
o problema da producdo de pecas de cerdmica com formas
complexas, com alumina submicrométrica e se¢éo transversal
larga, s6 foi resolvido a contento apds um minucioso estudo
dos defeitos oriundos da degradacdo oxidativa dos ligantes
orgénicos em alta temperatura, cuja otimizagdo se revelou
crucial para a obtencéo de pecas cerdmicas de boa qualidade
[5, 6, 17-19].

No que segue, sera descrito o procedimento desenvolvido
para a produg@o de pecas cerdmicas, incluindo a descrigédo do
veiculo organico (VO) desenvolvido neste trabalho para a
inje¢do de pecas cerdmicas em baixas pressdes, a preparagio
da mistura e injegdo das pecas, a extragdo dos ligantes
utilizados na moldagem e detalhes do processo de sinterizagéo.
Finalmente, serfio apresentados alguns resultados obtidos com
a aplicag@o do procedimento aqui descrito.

Veiculo orgdnico

Embora o veiculo organico ndo seja um componente final
da peca, ele ¢ em grande parte responsavel pelo sucesso do
processo de producéo de pegas cerdmicas. A composicdo tipica
para MI, consiste de um ligante majoritario ou principal, um
plastificante e um agente ativador de superficie [15]. No
entanto, a composi¢do do VO néo ¢é restrita a estes componentes
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e cada componente pode ter diferentes papéis. Exemplos de
ligantes usados no VO e citados na literatura incluem
termoplasticos, termofixos, ceras, compostos organicos soliveis
em agua, entre outros. Na MI em alta pressdo, os polimeros que
sdo normalmente utilizados como ligantes principais sdo capazes
de conferir rigidez a pe¢a moldada, especialmente durante a
extragdo dos ligantes [7, 10, 12]. Por outro lado, o maior peso
molecular dos polimeros dificulta sua remog¢do de pecas
espessas, especialmente aquelas feitas com p6 submicrométrico,
0 que torna o processo de extracdo extremamente lento.

Ja na moldagem por injecdo em baixa pressdo, o ligante
principal € uma cera. Diferentemente de um polimero, que € a
simples repeticdo de uma unidade (mondmero), algumas ceras
sdo formadas por alcanos e ésteres de cadeia curta. Os
polimeros com alto peso molecular tém cadeias longas, cuja
orientacdo preferencial pode afetar consideravelmente as
propriedades reologicas do ligante. Por sua vez, as ceras, que
possuem cadeias mais curtas, conferem maior isotropia a
mistura ligante. As ceras sfo ligantes ideais para a MI, devido
ao seu pequeno peso molecular, a sua caracteristica
termoplastica e baixa viscosidade do material fundido,
permitindo assim a inje¢cdo em baixas pressdes [12].

A combinagdo de diferentes compostos organicos na formulagéo
do VO proporciona a este propriedades reologicas adequadas ao
processo de injecdo a baixa pressédo e distribui a perda de massa,
durante a extragfo, sobre um intervalo mais amplo de temperatura.

A parafina é comumente utilizada como ligante principal
em MIBP devido ao seu baixo peso molecular e alta fluidez em
temperaturas moderadas [2, 8]. Outras ceras que podem ser
adicionadas a mistura sdo a cera de polietileno, a cera de
carnauba, a cera de abelha, etc. A cera de carnauba é uma cera
vegetal dura e quebradica que atua como ligante e também como
lubrificante interno [8-9]. Uma composigéo tipica para MIBP
consiste na mistura de um pé cerdmico (alumina), com um VO.
O ligante principal do VO (baseado em parafina) representa
75% em peso do ligante [5, 6]. Outros componentes adicionados
foram a cera de carnatiba (10% em peso do ligante), a cera de
polietileno (10% em peso do ligante) e os acidos oleico e
estedrico (5% em peso do ligante). A opg¢do de utilizar na mistura
somente materiais com baixo peso molecular ndo é comum na
literatura de MIBP, uma vez que o recomendado ¢ uma mistura
que tenha a0 menos uma pequena propor¢ao de polimero. Como
0 p6 de alumina usado neste trabalho ¢ muito fino (0,4 um) e
algumas das pegas t€ém secdo transversal muito larga, a presencga
de polimeros na peca injetada dificultaria ainda mais a etapa de
extracéo de ligantes, que normalmente ja ¢ complicada.

Preparacdo da mistura e injecdo

A injetora utilizada para MIBP foi uma Peltsman MIGL-
33. Um esquema deste equipamento pode ser visto na Fig. 1.
Ele consiste de um tanque, que se conecta com um tubo
direcionado para uma matriz, ambos com sistema de controle
de temperatura independente. A batedeira planetaria usada na
mistura do pé cerdmico com os ligantes se localiza dentro do
tanque, o qual € conectado a uma bomba de vacuo para
deaeracdo durante a preparacdo da mistura. O molde ¢ fixado

na abertura do tubo de saida (também aquecido) e a moldagem
ocorre com a injecdo de ar comprimido sobre a mistura do
tanque. O uso de ligantes baseados em ceras com baixo ponto
de fusdo e pequena viscosidade possibilita o emprego de baixas
pressdes (da ordem de centenas de kPa) para a injecéo.

O comportamento reoldgico da mistura no tanque é muito
dependente do tamanho e forma das particulas do p6 cerdmico.
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Figura 1: Representacdo esquemadtica da injetora de baixa pressao
utilizada neste trabalho [5].

[Figure 1: Schematic representation of the low-pressure injection
molding machine used in this work [5].]

A recomendacdo do fabricante deste tipo de equipamento ¢
que o tamanho médio das particulas de p6 cerdmico a ser
injetado deva ser maior que 1 pm, pois abaixo deste tamanho
de particula a reologia da mistura ¢ alterada significativamente.
Pés finos, no entanto, permitem a obten¢do, ao final do
processo, de pegas cerdmicas com densidade elevada, com
tempos de sinterizacdo relativamente curtos, em temperaturas
menores e, consequentemente, com menor crescimento de gréo
e excelentes propriedades mecanicas.

O p6 ceramico utilizado neste trabalho foi a alumina (ALO,)
A-1000SG (99,9%) com area superficial de 9 m?/g da Alcoa,
com didmetro médio de particula em torno de 0,4 ym.

No equipamento utilizado neste trabalho, ligantes orgénicos
e auxiliares de processo que fazem parte do VO séo aquecidos
primeiramente no tanque da injetora e, apos sua fusfo, ¢
acrescentado o p6 cerdmico (previamente desumidificado) aos
poucos, sempre com agitacdo [5].

O estagio mais importante na preparagdo de uma mistura é
a dispersdo do p6 cerdmico no ligante e a estabilizagdo das
particulas para prevenir a floculagdo. Varios aditivos podem
ser usados como agentes dispersantes em misturas que
contenham polimeros ou ceras e pé ceramico, principalmente
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acidos graxos (carboxilicos) saturados e insaturados. Para
proporcionar a adsor¢do quimica das moléculas na superficie
das particulas, os dispersantes devem possuir um grupo funcional
adaptado as caracteristicas do po cerdmico que sera utilizado.
Como resultado da adsor¢do quimica dos 4cidos carboxilicos
na superficie da alumina, a viscosidade da mistura ¢ reduzida
em um fator de vinte, minimizando a segregag¢@o do ligante e do
p6 durante a moldagem e facilitando sua extracdo [15]. Para
oxidos ceramicos como a alumina, a afinidade de adsorc¢do a
superficie do po, é fortemente dependente do tipo de acido
adicionado a mistura. Estes dispersantes (por ex. dcido estedrico
e acido oleico) reagem com a superficie dos 6xidos cerdmicos
(mais especificamente com os grupos OH presentes na superficie
das particulas do p6 ceramico) melhorando a molhabilidade entre
o po e os ligantes da mistura [5-7].

A mistura para a injeg&o foi preparada diretamente na injetora
e consistiu de 86% em peso de alumina e 14% em peso de ligantes
(~45% em volume). Estes componentes foram misturados por 30
horas a 90 °C, antes da inje¢do. Ap6s, a mistura foi injetada em
matrizes metalicas, como a mostrada na Fig. 2, 2400 kPa. A matriz
deve ser lubrificada, refrigerada e a injegdo ocorre por um tempo
que pode variar de uns poucos segundos até quase 1 minuto,

Figura 2: Matriz metalica usada na inje¢@o a baixa pressdo.
[Figure 2: Metallic mold used for low-pressure injection molding. |

dependendo do tamanho e espessura da peca.
Extragdo dos ligantes

O VO deve ser removido da peca moldada antes da sua
densificagdo final na sinterizagdo. O sistema ligante ¢
constituido de varios ingredientes orgénicos, cada qual com
diferente viscosidade, quando fundidos e com distintas
caracteristicas na decomposi¢@o [7]. Assim, a extragdo dos
ligantes ¢ uma das etapas mais criticas da MI [13].

Uma das razdes para se adicionar diferentes componentes
no VO, além de melhorar a fluidez na injecdo, ¢ facilitar a
extracdo dos ligantes apos a injegdo. A extragdo dos ligantes
geralmente € realizada a quente e este processo, que pode durar
semanas, pode ser extremamente complexo no que se refere a
programacéo da temperatura e a escolha do ambiente a que a
amostra ¢ submetida [13]. O primeiro material a ser removido
(com menor ponto de fusdo) abre “canais” por toda a peca, canais
estes que serdo utilizados pelos outros ligantes (ou pelos residuos
da decomposicéo destes) durante a sua remogdo a medida em
que a temperatura aumenta. O p6 cerdmico também desempenha
um papel importante na extragdo dos ligantes, podendo catalisar

a decomposi¢do ou reagir diretamente com os ligantes [5].
Durante a degradacdo, que pode ser térmica e/ou oxidativa,
alguns dos ingredientes podem fundir, alguns comegam a
volatilizar e outros permanecem muito viscosos. Todos estes
processos ocorrem simultaneamente [13, 14]. As dificuldades
encontradas durante este estagio se tornam ainda maiores com
o aumento na espessura das pegas e com a diminui¢do do
tamanho de particula do pé ceramico utilizado [5, 6].

Dos vérios métodos de extracdo apresentados da literatura
[12], o que se mostrou mais adequado para MIBP ¢ o que
utiliza aquecimento em leito de p6, no qual se realiza a extragéo
dos ligantes auxiliada pela capilaridade do leito (wick). Este
tipo de extragfo por leito de pd apresenta varias vantagens.
Ele proporciona suporte adicional as pecas, diminuindo as
distorgdes, garante uma melhor uniformidade térmica, reduz
o gradiente de pressdo parcial de gas na superficie da pecga e
possibilita uma absor¢do homogénea do ligante removido da
peca. O leito de pé também pode reduzir o tempo de extracéo
do VO em até um fator de cinco [12].

O processo de fluxo capilar em leito de po (wiking) segue
a seguinte seqiiéncia: em temperaturas relativamente baixas,
os ligantes com baixo ponto de fusdo amolecem, fundem e
comegam a fluir para fora do compacto. Neste estagio, a
remoc¢do do ligante é conduzida por forgas capilares
provocadas pela presenga do leito de pd. Ele drena o ligante
liquido e contribui para a formagéo de poros interconectados
por canais dentro do compacto. A extragdo prossegue e o ligante
comeca a decompor e vaporizar. Por causa do pequeno
diametro dos poros e dos canais criados, a taxa de difusdo do
gas decomposto € muito lenta. Para evitar bolhas e rachaduras
que podem facilmente se desenvolver se a taxa de difuséo ¢
mais lenta que a taxa de formag&o do gas, o tempo de extracdo
em baixas temperaturas deve ser razoavelmente longo antes
que a temperatura possa ser elevada até um patamar em que a
taxa de decomposigo dos ligantes é mais rapida. A medida
que o processo prossegue, estes canais finos se alargam e
permitem que os produtos difundam mais eficientemente
através da pega até a superficie. Muito embora ndo haja
posteriormente um grande aumento no tamanho médio dos
poros, o seu numero aumenta significativamente conforme o
processo tem prosseguimento. Com o aumento da temperatura,
os ligantes comecam a ficar menos viscosos e sdo forcados
para a superficie pela pressdo interna de gas, aumentando a
taxa de remocgdo. Esta extra¢fo continua em altas temperaturas
até restar apenas um residuo de ligante entre as particulas, que
sera posteriormente removido na pré-sinterizagéo [8].

Normalmente, na extragdo dos ligantes em leito de po, as
pecas sdo imersas em um leito constituido por um pé mais
fino que o pd da peca. Como o pé utilizado neste trabalho é
muito fino, existe a dificuldade de se encontrar no mercado
pos inertes ainda mais finos, em grande quantidade e a baixo
custo [7, 12]. No entanto, ¢ possivel remover eficientemente o
ligante da pega cerdmica utilizando no leito o mesmo pé com
o qual foi confeccionada a pega, tal como discutido na literatura
e verificado neste trabalho [5, 11].

A programagéo de temperatura versus tempo para os fornos
usados para a remogéao dos ligantes foi otimizada neste trabalho,
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visando impedir que as pegas sofram colapso ou ruptura durante
o processo de extragdo dos ligantes. A degradag@o dos ligantes
em altas temperaturas, particularmente em condi¢des oxidativas,
leva a formag&o de uma pelicula escura e dura na superficie das
pecas ceramicas. A formagdo desta pelicula dura constitui um
problema, uma vez que dificulta a remogao dos ligantes e impede
a obtenc¢do de pecas ceramicas espessas livres de defeitos. O
entendimento do mecanismo responsavel pelo aparecimento
desta pelicula e a otimiza¢do de uma rampa de aquecimento
que impedisse a sua formagéo foi fundamental para a obtencéo
de pecas de boa qualidade [6].

As pegas com secdo transversal estreita (sapatas-tensoras
e guia-fios), injetadas com alumina A1000SG, tiveram seus
ligantes removidos por aquecimento ao ar, em um recipiente
contendo um leito de alumina A-1000SG, em que as pegas
ficam totalmente encobertas pelo pd. A queima procede neste
ambiente até a temperatura de 250 °C (Fig. 3). As pegas
espessas também tiveram seus ligantes removidos por este
processo, mas com outra rampa de aquecimento, muito mais
lenta (Fig. 3). A definicdo das rampas de aquecimento baseou-
se, em principio, na andlise da literatura e foram a seguir
otimizadas neste trabalho, uma vez que ndo se produzem
comercialmente pecas espessas com pd cerdmico tdo fino.

Assim que os ligantes organicos sdo extraidos, as pegas
sdo pré-sinterizadas, ao ar, até uma temperatura de 1000 °C.
Apds este tratamento, as pegas podem receber acabamento,
por lixamento, caso seja necessério eliminar algum defeito
superficial existente e melhorar o acabamento superficial.

A seguir todas as pecas sdo sinterizadas ao ar, sobre
superficie refrataria recoberta com uma fina camada de p6 de
alumina A-1 (da Alcoa), com rampa de aquecimento de
1 °C/min até 1600 °C. A sinterizagdo se d4, a esta temperatura,
por mais duas horas. Se necessario, apos a sinterizacdo, as
pecas podem ser polidas com pasta diamantada para melhorar
0 acabamento e diminuir o atrito superficial.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A mistura de 86% de alumina e 14% de ligantes (em peso)
revelou-se adequada para a injeg@o e os acidos carboxilicos
adicionados ao VO melhoraram significativamente a
molhabilidade e a fluidez da mistura. Estes aditivos sdo
mencionados na literatura, mas ndo nesta combinagéo
especifica e nem nestas propor¢des. Esta formulacdo, baseada
somente em ceras e acidos, com baixa viscosidade, foi
desenvolvida e otimizada durante este trabalho.

A temperatura de 90 °C para a injecdo das pecas cerdmicas,
foi definida através de andlise térmica de varredura diferencial
(DSC). A analise DSC da mistura de ligantes revelou que o ponto
de fusdo da parafina empregada neste trabalho situa-se em torno
de 50 °C. A cera de carnauba funde em torno de 85 °C e a cera
de polietileno funde um pouco abaixo de 100 °C. Os outros
constituintes da mistura também fundem abaixo de 100 °C, de
modo que a escolha da temperatura de 90 °C para a injecdo
das pecas ceramicas se mostrou adequada.

A escolha adequada dos ligantes influencia de maneira
complexa a qualidade das pecas apos a sinterizacéo,

principalmente aquelas de grande secdo transversal. Para citar
apenas um exemplo disto, a simples troca de cera de polietileno
por parafina microcristalina resultou em um aumento
significativo do nimero de pecas quebradas ap6s a sinterizagéo,
apesar do ponto de fusdo e da cadeia carbonica em ambas as
ceras serem muito parecidos. Ao trocarmos a cera de polietileno
por outra cera, com ponto de fusdo um pouco maior, o resultado
foi muito mais expressivo. E interessante ressaltar que a cera
de polietileno representa apenas cerca de 1,4% em massa na
composic¢do do ligante, o que por sua vez representa cerca de
14% da massa total do corpo a verde.

A defini¢do das rampas de aquecimento para a extragdo
dos ligantes das pecas injetadas baseou-se, em principio, na
andlise da literatura acerca da extrag@o de ligantes poliméricos.
As rampas de aquecimento tiveram de ser adaptadas para este
trabalho. Na extrag@o dos ligantes foi empregada uma rampa
lenta até 170 °C, como pode ser visto na Fig. 3. Nesta etapa,
quanto mais espessa ¢ a peca, maior deve ser a duragdo do
patamar nesta temperatura. Este patamar possibilita a extragdo
da maior parte do ligante a uma temperatura inferior aquela
em que se forma a pelicula dura e escura, antes mencionada,
resultante da reagdo dos materiais organicos com o oxigénio
da atmosfera [5]. Esta pelicula dura nfo representa um
problema em pecas finas, ao contrario, até facilita o manuseio
das pecas tornando-as menos frageis. Mas em pecas espessas,
esta casca ¢ indesejavel, retendo parte do ligante no interior
da peca e provocando a formagdo de defeitos [5, 6].

Uma vez removida a maior parte dos ligantes, a temperatura
pode ser aumentada até 250 °C sem o risco de provocar rachaduras.
Pecas mais finas (menores de 7 mm de espessura) podem ser
queimadas em rampas mais rapidas, como pode ser visto na Fig. 3.

Apos a queima, deixa-se o forno esfriar e retiram-se as pecas
do leito de pd, quando entdo, podem ser queimadas até 1000 °C
para remover o restante dos aditivos e consolidar minimamente
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Figura 3: Diagrama tempo-temperatura para remog¢do dos ligantes
de (®) pecas ceramicas finas, (4 ) pecas ceramicas espessas e (V)
pegas ceramicas muito espessas.

[Figure 3: Temperature-time diagrams for binder removal from ()
thin ceramic parts (a) large ceramic parts and (V) very large
ceramic parts. |
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a pega para que possa receber acabamento.

A Fig. 4 mostra pegas de pequena espessura que podem ter
seus ligantes extraidos rapidamente. O procedimento aqui descrito
permitiu a produgdo de quantidades significativas de guia-fios
para a industria téxtil, com excelente desempenho em condigdes
reais de uso, como os que podem ser vistos na Fig. 5.

Por muitas razdes, a producéo de pegas ceramicas com sec¢do
transversal larga representa um desafio tecnoldgico, especialmente
quando estas pecas sdo feitas com po submicrométrico. O uso da

1T 12 13 14 15 16 17 18 19

Figura 4: Guia-fios sinterizados com parede fina.
[Figure 4: Sintered thread-guides with thin cross-section. |

Figura 5: Guia-fios sinterizados com parede fina produzidos por
MIBP em grande quantidade.
[Figure 5: Sintered thread-guides with thin cross-section produced
in large quantities by LPIM.]

formulagdo mencionada neste trabalho, juntamente com a
otimizac¢do da programacdo do forno usado na extracdo dos
ligantes, permitiu que obtivéssemos placas maci¢as de 10 mm
de espessura (Fig. 6a) e cilindros macigos de alumina
submicrométrica moldados por inje¢do, com mais de 20 mm
de espessura, livres de defeitos, como mostrado na Fig. 6b.
Pecas com formatos mais complexos foram produzidas por
este processo, como as mostradas na Figs. 7 e 8. A peca da Fig. 7
em particular ¢ muito dificil de ser produzida por outro método
de conformagéo que ndo seja a moldagem por injecdo, uma vez
que possui varios furos que devem permitir o encaixe com
precisdo. Estas pegas também exigem cuidados especiais na
sinterizacdo para que ndo ocorram distor¢des nas se¢des maiores.
A densidade destas cerdmicas, sinterizadas a 1600 °C/2 h,

12 13 14 15 16 17 18 19

Figura 6: Pegas de alumina sinterizada com secdo transversal (a) de
10 mm e (b) de 20 mm.

[Figure 6: Sintered alumina parts with (a) 10-mm and (b) 20-mm
cross-section. |

L

Figura 7: Caixa de alumina usada em aplicagdes cientificas produzida
por MIBP.
[Figure 7: Alumina ceramic box for research applications produced
by LPIM.]

“em % P
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Figura 8: Guia-fios com formas complexas, usados na industria téxtil,
produzidos em grande quantidade.
[Figure 8: Complex shape alumina thread-guide made by LPIM in

large quantity.]
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Figura 9: Microgratia obtida por microscopia eletronica de varredura
(MEV) de uma secao fraturada de uma peca sinterizada a 1600 °C.
[Figure 9: SEM micrography of a fracture section of an alumina
ceramic part sintered at 1600 °C.]

foi medida pelo método de Arquimedes e variou de 96% a
98,5% da densidade tedrica da alumina, dependendo da
espessura da peca. Depois de sinterizadas, o tamanho de
particula cresceu de uma ordem de magnitude, formando um
corpo cerdmico de alta densidade e excelentes propriedades
mecanicas. A micrografia de uma destas pecas partida
transversalmente, pode ser vista na Fig. 9.

CONCLUSOES

O processo de MIBP descrito neste trabalho constitui uma
alternativa interessante para a conformacéo de pegas complexas,
sendo barato e relativamente simples, mas apresenta dificuldades
na etapa de extragdo dos ligantes, principalmente quando se
utiliza pos cerdmicos finos para injetar pegas espessas.

Para utilizarmos com sucesso este método de conformagéo
com alumina submicrométrica, foi desenvolvida uma
formulagdo a base de ceras. Foi necessario também otimizar a
temperatura da mistura, o tempo e a pressdo de inje¢éo, além
da lubrificagdo e refrigeracdo dos moldes e, também,
desenvolver moldes para que a inje¢do fosse bem sucedida.

A extragdo do VO ¢ particularmente dificil para pecas com
se¢do transversal larga, sendo que foi necessario otimizar a
programacédo da temperatura do forno para a extracdo dos
ligantes, em leito de po, para que estas pecas pudessem ser
produzidas livres de defeitos.

O trabalho aqui apresentado exemplifica como a solugéo de
um problema tecnoldgico pode exigir um cuidadoso estudo
cientifico. Em particular, o problema da producéo de pegas de
ceramica com formas complexas, com alumina submicromeétrica e
secdo transversal larga, s foi resolvido a contento apds um
minucioso estudo dos defeitos oriundos da degradagdo oxidativa
dos ligantes organicos em alta temperatura. A proposta de uma
programagao de temperatura que permitisse a remocg&o dos ligantes
antes que a oxida¢&io dos mesmos formasse uma pelicula dura e
semi-impermeével na superficie, se revelou crucial para a obtengéo

de pecas ceramicas de boa qualidade.

Uma vez resolvidos os problemas encontrados na mistura e na
extragdo dos ligantes das pecas injetadas a baixa pressdo, o baixo
custo torna este processo uma excelente alternativa para a produgéo
de pecas ceramicas de alta qualidade em pequena e média escala.

O processo de MIBP desenvolvido neste trabalho mostrou-
se robusto, econdmico e permitiu a producdo de milhares de
pecas, com as mais variadas formas. Esta tecnologia
desenvolvida neste trabalho estd permitindo suprir
parcialmente a demanda nacional por pecas ceramicas de alta
tecnologia, que estdo sendo produzidas por MIBP com alumina
submicrométrica de alta pureza. Isto nos leva a concluir que,
pelas suas caracteristicas, como baixo custo, robustez e
flexibilidade, o processo de produ¢do de pecas de cerdmicas
por MIBP ¢ adequado para a implanta¢cdo mesmo em empresas
de pequeno capital, que poderiam suprir em grande parte a
demanda nacional por pegas ceramicas de alta qualidade e
formas complexas.
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