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RESUMO

A otimizagdo das condi¢Ges de moagem é importante para a sinterizacdo de vidros, uma vez que permite a
obtencdo de pds em curtos intervalos de tempo, com menor tendéncia a cristalizacdo superficial e consequen-
te maior sinterabilidade. Neste trabalho investigou-se as condi¢Ges de moagem de alta energia para obtencdo
de particulas vitreas com didmetro médio abaixo de 5 um, utilizando-se um moinho planetario. Variou-se o
diametro dos meios de moagem, com o objetivo de obter particulas finas no menor tempo possivel, também
foram comparadas a moagem a seco e a Umido. Foi realizada a sinterizacdo de um vidro do sistema
Li,0.Al,03.Si0, (LAS), a partir dos pés obtidos sob as condi¢fes 6timas de moagem. Este vidro foi utilizado
por apresentar elevada cristalizacdo superficial. As moagens realizadas com tempos de 60 min e 90 min apre-
sentaram um diametro médio de particulas de cerca de 5um e 3 pm respectivamente, apds a sinterizagdo as
vitrocerdmicas obtidas apresentaram fracdo de poros abaixo de 5%. Moagens com maiores tempos (200 mi-
nutos) levaram a p6s com baixissimo diametro médio (0,70-0,80 um), contudo estes pds ndo deram bons re-
sultados sob o ponto de vista da sinterizacdo. A moagem a Umido utilizando &lcool isopropilico mostrou-se
extremamente danosa para a sinteriza¢do do vidro LAS, levando a uma vitroceramica com fracdo de poros de
20 + 1%. Nossos estudos demonstraram que, para favorecer a sinterizagdo de pds vitreos que apresentem alta
tendéncia a cristalizagdo superficial, é recomendavel a utilizagdo da moagem de alta energia a seco e por
tempos de moagem inferiores a 90min.

Palavras-chave: moagem de alta energia, tamanho de particula, vidro, sinterizagéo.

ABSTRACT

The optimization of the milling conditions is important for the sintering of glasses, since it allows the obtain-
ing of powders in short intervals of time, with less tendency to the superficial crystallization and consequent
greater sinterability. In this work, the high-energy milling conditions were investigated to obtain vitreous
powders with an average particle size under 5 pm, using a planetary mill. The diameter of the milling media
was varied in order to obtain fine particles in the shortest possible time, also the dry and wet milling were
compared. The sintering of a glass from the Li,0.Al,03.Si0, (LAS) system was performed, using the pow-
ders obtained under the optimum milling conditions. This glass was used due its high surface crystallization
tendency. The milling time of 60 min and 90 min showed an average particle size of about 5 pm and 3 um,
respectively. The obtained glass-ceramics showed pore fraction below 5%. Milling with longer times ( 200
minutes) led to very low average particle size (0.70-0.80 um), however these powders did not presented high
densification. Wet milling using isopropyl alcohol was extremely damaging for LAS sintering, leading to a
glass-ceramic with a pore fraction of 20 + 1%. We demonstrated that to favor the sintering of vitreous pow-
ders, which have a high tendency to surface crystallization, it is recommended to use dry high-energy milling
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and milling times up to 90 minutes.
Keywords: high impact milling, particle size, glass, sintering.

1. INTRODUCAO

A sinterizacdo de vidros é um método alternativo proposto em 1965 por Sack para a preparacéo de vitroce-
ramicas [1]. O processo consiste na fabricacdo de um vidro, com determinada composicdo, que é moido re-
sultando em um p6 que é conformado e sinterizado. Geralmente durante o processo de sinterizacdo, a cristali-
zacdo da superficie das particulas vitreas ocorre simultaneamente. Com isto, a viscosidade do sistema aumen-
ta, impedindo a densificacdo completa por fluxo viscoso e levando a um corpo poroso e parcialmente cristali-
zado. Isto acontece devido a alta area superficial disponivel para a nucleacdo e ao elevado nimero de sitios
de nucleacdo por unidade de area (N;) presente na superficie das particulas [2].

A grande maioria dos p6s vitreos tém tendéncia a cristalizar na superficie quando tratados termica-
mente [3, 4]. Miller [3] verificou que a cristalizagdo superficial esta relacionada a qualidade da superficie, ou
seja, a presenga de riscos, trincas, particulas contaminantes, atmosfera circundante e outros. Os defeitos cria-
dos na superficie das particulas durante o processo de moagem podem atuar como sitios de nucleagdo. Desta
forma, um processo de moagem que leve a um dano severo ird favorecer a cristalizacdo precoce da superficie
das particulas impedindo a sinterizacdo via fluxo viscoso. Estudos anteriores mostraram que a utilizagdo de
moinhos de alta energia levam a particulas de tamanho pequeno em curtos intervalos de tempo, resultando
em um menor N [5].

Soares et al. [6] demonstraram a importancia de se obter p6s vitreos com baixo valor de Ng a fim de
maximizar a sinterizacdo. Eles compararam a sinterizagdo ndo-isotérmica de dois pds vitreos com distribui-
¢ao de tamanho de particulas muito similares, obtidos por processos de moagem diferentes (convencional e
de alta energia). Foi verificado que o pd obtido por moagem de alta energia apresentou maior densificacéo,
devido ao seu menor N; (fragdo de poros < 2%). Por outro lado, para o pd obtido via moagem tradicional a
cristalizacdo completa da superficie das particulas ocorria antes do compacto atingir sua maxima densifica-
¢ao, levando a uma vitroceramica com fracéo de poros superior a 10%, isto foi atribuido ao elevado valor de
N; deste po.

A eficiéncia da moagem de alta energia (ex.: moinho planetario) se deve a dindmica dos meios de mo-
agem dentro do jarro, esta dindmica é diferente daquela da moagem de menor energia (ex.: moinho de jarros
tradicional) [7]. No moinho de jarros tradicional ocorre a moagem por efeito cascata dos meios de moagem
que rolam uns sobre os outros. Neste caso, a moagem ocorre predominantemente por atrito, sendo introduzi-
do um maior numero de defeitos na superficie das particulas. J& no moinho planetério, o jarro apresenta mo-
vimento de translacdo e rotacdo simultaneamente, sendo que 0s meios de moagem sdo arremessados uns con-
tra 0s outros e contra a parede do jarro, realizando a moagem por impacto e com muito maior energia que no
moinho de jarros. Isto resulta em tempos curtos de moagem e em particulas com baixo valor de Ng [8]. Em-
bora a moagem de alta energia seja amplamente utilizada para obtenc&o de particulas dos mais diversos mate-
riais e também para a sintese de pos, incluindo nanoparticulas [9, 10,11], em nossas buscas ndo foram encon-
trados trabalhos que apresentem estudos da otimizacdo dos pardmetros de moagem de alta energia para vi-
dros, em especial a otimizagdo da reducdo do tempo de moagem.

Neste trabalho investigou-se as condi¢des de moagem para obtencéo de particulas vitreas com diame-
tro médio abaixo de 5 um utilizando um moinho planetario. O principal objetivo foi a obtencdo de particulas
finas em curtos tempos de moagem, minimizando o dano na superficie das particulas e favorecendo assim a
sinterizacdo por fluxo viscoso. Também foi avaliada a sinterizagdo de um vidro do sistema LAS, consideran-
do diferentes distribuicdes de tamanhos de particulas. Este vidro foi escolhido por apresentar elevada cristali-
zacdo superficial.

2. MATERIAIS E METODOS

A determinac@o dos pardmetros de moagem foi realizada utilizando-se o vidro comercial de composi¢&o tipi-
ca 15Na,0.10Ca0.75Si0,, também conhecido como vidro de janela. O vidro foi previamente moido em um
almofariz até a obtencdo de particulas passantes em peneira malha 10 mesh e retidas em peneira malha 18
mesh (entre 2 - 1 mm). Em seguida estas particulas foram submetidas ao processo de moagem a seco em um
moinho planetario de alta energia Pulverisete 5 (Fritsh). Utilizou-se um jarro de &gata de 250 ml e bolas de
agata de 10, 20 e 30 mm de didmetro.

Com o intuito de determinar as condigdes de moagem que levassem a particulas finas em um menor



() . SOARES, V.0.; PAULA, G.R.; VILLAS BOAS, M.O.C., et al. revista Matéria, v.25, n.1, 2020.

tempo possivel de moagem, foi montada uma planilha com todas as combinacGes possiveis de moagens em-
pregando-se bolas de 4gata de 10, 20 e 30 mm, com intervalo de tempo variando de 10 em 10 minutos e para
um tempo total de moagem de 30 e 60 minutos. O nimero de bolas de cada tamanho, adicionado ao jarro
antes das moagens, seguiu as orientacfes do fabricante do equipamento. Foram empregadas 6 bolas de 30
mm, 15 bolas de 20 mm ou 50 bolas de 10 mm. O volume inicial de particulas de vidro utilizado em cada
moagem foi de 30 ml, quantidade minima sugerida pelo fabricante para jarros de 250ml. Nas moagens com
bolas de 30 mm ou 20 mm utilizou-se a uma rotacdo de 450 rpm e nas moagens com bolas de 10mm utilizou-
se uma rotacao de 550 rpm.

Os pos vitreos obtidos foram submetidos a um analisador de distribuicdo de tamanho de particulas por
dispersdo a laser (Horiba — LA930).

Apos a realizacdo das moagens e a determinacdo do diametro médio das particulas, foram seleciona-
das as duas melhores condices, para moagens por 30 e 60 minutos, que levavam aos menores tamanhos mé-
dios de particulas. Foram realizadas também moagens por 90 e 200 minutos, nestas moagens partiu-se do p6
obtido da condicdo de moagem por 60 minutos com 15 bolas de 20 mm. Portanto, para totalizar 90 minutos
de moagem este p6 foi moido por mais 30 minutos, onde variou-se o tamanho de bolas (20 mm e 10 mm)
para todas as combinacdes possiveis considerando um intervalo de tempo de 10 em 10 minutos onde era feita
a troca dos meios de moagem, estas condi¢es foram: 30 minutos com bolas de 20 mm; 30 minutos com bo-
las de 10 mm; 10 minutos com bolas de 20 mm seguido de 20 minutos com bolas de 10 mm; 20 minutos com
bolas de 20 mm seguidos de 10 minutos com bolas de 10 mm. Para as moagens de 200 minutos, partiu-se da
melhor condicéo obtida ha moagem de 90 minutos (70 minutos com bolas de 20 mm seguidos de 20 minutos
com bolas de 10 mm), em seguida empregou-se somente bolas de 10 mm por mais 110 minutos.

Para avaliar o efeito da moagem em meio Umido, utilizou-se &lcool isopropilico ou dgua na razéo de
0,75 do volume inicial das particulas de vidro pelo volume de liquido, ou seja, para 30 ml de particulas de
vidro utilizou-se 40 ml de alcool isopropilico ou 4gua. As condi¢fes de moagem a Umido seguiram os para-
metros de otimizagdo determinados na moagem a seco, como o didmetro dos meios de moagem e o tempo de
moagem.

Foram realizadas moagens em moinho de bolas convencional, em meio imido, com uma razao de vi-
dro/alcool isopropilico de 0,75. A distribui¢do de tamanho de particulas foi medida para diferentes tempos de
moagem. Isto foi feito com o intuito de comparar o0 tempo de moagem no processo de moagem convencional
com aquele do processo de moagem de alta energia.

Para avaliar a sinterizacdo dos p6s vitreos obtidos a partir das condi¢bes otimizadas de moagem em
moinho planetério de alta energia, foi utilizado um vidro do sistema Li,0,.Al,03.Si0,(LAS) de composicéo
nominal (%mol): 66 SiO,; 15,3 Al,Os; 8,26 Li,0O; 1,87 B,O3; 1,37 P,0s; 1,61 MgO; 1,16 Ca0O; 0,8 Ca0; 2,1
Na,O; 0,69 K,0; 0,52 SnO,; 0,33 As,0s. Este vidro foi utilizado por apresentar cristalizacao superficial ele-
vada, sendo importante nestes casos a obtengdo de pds finos em curtos intervalos de tempo, visando minimi-
zar o valor de N, e assim favorecer a sinterizagdo por fluxo viscoso.

Os pos obtidos foram prensados em molde de ago via prensagem uniaxial a 65MPa por 15s, foi utili-
zado 0,1% em peso de acido oleico como aditivo. Apés a prensagem, as pastilhas foram tratadas a 400°C por
2 horas para eliminar o acido oleico previamente adicionado ao p6. Em seguida, as amostras foram sinteriza-
das em um forno elétrico tubular a 1100°C, usando uma taxa de aquecimento de 30°C/min. Durante a sinteri-
zagdo ndo foi usado tempo de patamar na maxima temperatura de sinterizagdo, assim que a temperatura de
1100°C foi atingida a amostra foi resfriada a uma taxa aproximada de 15°C/min, o que corresponde a taxa de
resfriamento livre do forno elétrico utilizado. Apds a sinterizacéo, as amostras foram desbastadas em lixas de
SiC e polidas em uma suspensdo de oxido de cério. A fragdo de poros residuais foi determinada com o auxi-
lio da microscopia Optica, utilizando um microscopio optico Leica DM-RX acoplado com um software anali-
sador de imagem (Image-J). O aumento utilizado foi de 100 vezes e para cada amostra foram analisadas 10
imagens.

3. RESULTADOS

3.1 Otimizagao do processo de moagem em moinho planetéario de alta energia

Para determinar as melhores condi¢fes de moagem, no moinho planetario, foram construidos diagramas ter-
narios com as combinagdes de moagens realizadas para o vidro de janela, empregando-se bolas de 30, 20 e
10 mm de diametro. As Figuras 1 e 2 mostram o tamanho médio de particula obtido para as moagens feitas
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por 30 min e 60 min respectivamente.

As moagens realizadas somente com bolas de mesmo tamanho séo identificadas nos vértices desses
diagramas com as letras A, B e C. A letra A refere-se as moagens realizadas somente com bolas de 30 mm, a
letra B as realizadas com bolas de 20 mm, e a letra C as moagens com bolas de 10 mm. Os pontos localizados
nas arestas sao referentes as moagens com bolas de dois tamanhos e 0s pontos no interior dos diagramas as
moagens com bolas de trés tamanhos distintos. Por exemplo, o ponto P identificado na Figura 1 é referente a
uma moagem de 10 minutos com bolas de 30 mm (A) e 20 minutos com bolas de 10 mm (C), totalizando 30
minutos de moagem. J& o ponto U da Figura 2 refere-se a uma moagem de 20 minutos com bolas de 30 mm
(A), 30 minutos com bolas de 20 mm (B) e 10 minutos com bolas de 10 mm (C), para um tempo total de mo-
agem de 60 minutos.

Nota-se pela Figura 1 que o uso de apenas bolas de 20 mm (B) levou ao menor diametro médio de
particulas (15,02 um), para um tempo total de moagem de 30 minutos. Com base no diametro inicial do p6
(entre 1-2 mm), pode-se afirmar que houve um rapido decréscimo no tamanho médio das particulas do vidro,
0 que é um indicativo da alta energia associada as moagens em moinho planetario. Ja pela Figura 2, pode ser
observado que o uso de bolas de 20 mm novamente levou ao menor didmetro médio de particulas nos primei-
ros 60 minutos de moagem (4,88 um).

Bolas de 10 mm

° 21,73 . 17,63 .
0 min 10 min 20 min 30 min
Bolas de 30 mm Bolas de 20 mm
| -

Aumento do tempo de moagem com bolas de 20 mm

Figura 1: Diametro médio das particulas de vidro de janelados pds obtidos de moagens com bolas de 30 mm (A), 20 mm
(B) e 10 mm (C) com um tempo total de moagem de 30 minutos, apresentado em um diagrama ternario.
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Figura 2: Diametro médio das particulas de vidro dos p6s obtidos de moagens com bolas de 30 mm (A), 20 mm (B) e 10
mm (C), com um tempo total de moagem de 60 minutos, apresentado em um diagrama ternario.

Para as moagens por 90 minutos, partiu-se da melhor condicdo obtida na moagem de 60 minutos (so-
mente com bolas de 20 mm). Foram testadas, portanto, todas as combinac@es possiveis com esferas de 20
mm e 10 mm, com intervalos de tempo de 10 em 10 minutos totalizando mais 30 minutos de moagem. A
Tabela 1 mostra todas as condi¢cGes de moagem totalizando um tempo de 90 min e os respectivos diametros
médios de particulas alcancados. A melhor condicdo de moagem que levou ao menor tamanho médio de par-
ticulas em 90 minutos foi: 70 minutos de moagem com bolas de 20 mm e os 20 minutos restantes com bolas
de 10 mm. O diametro médio de particulas obtido nesta condicao foi de 3,27 um.

Para as moagens de 200 minutos, partiu-se da melhor condicéo obtida na moagem de 90 minutos, em-
pregou-se somente bolas de 10 mm por mais 110 minutos. O didmetro médio de particula alcancado para este
po foi de 0,9 pum.

Tabela 1: Diametro médio das particulas de vidro obtidas de moagens com bolas de 20 mm e 10 mm com um tempo total
de moagem de 90 minutos.

TEMPO DE MOAGEM COM BOLAS TEMPO DE MOAGEM COM BOLAS | DIAMETRO MEDIO DE PARTICULAS
DE 20 mm (MINUTOS) DE 10 mm (MINUTOS) (um)
60 30 4,90
70 20 3,27
80 10 3,72
90 0 3,43

A Tabela 2 mostra as condi¢Ges de moagem que levaram a um menor valor de didmetro médio de par-
ticulas, para os tempos de moagem de 30 min, 60 min, 90 min e 200 min.

Tabela 2: Condig¢Ges de moagem a seco que levam ao menor didmetro médio de particula em cada tempo de moagem
adotado.

TEMPO DE MOAGEM (MIN) D MEDIO (um)
TOTAL C/BOLAS 30 mm C/BOLAS 20 mm C/BOLAS 10 mm
30 0 30 0 15,02
60 0 60 0 4,88
90 0 70 20 3,27
200 0 70 130 0,9

A fim de avaliar o efeito da moagem a Umido, foram realizadas moagens em alcool isopropilico. A
Figura 3 compara o diametro médio das particulas obtidas com a moagem em alcool e a moagem a seco. A
moagem em meio liquido foi eficiente para a diminuicdo do didmetro médio de particulas apenas nos trinta
primeiros minutos de moagem. A partir dai os pds apresentavam aproximadamente o mesmo didmetro médio
de particulas independentemente do tipo de moagem. A Figura 3 mostra ainda que para tempos de moagem
superiores a 140 minutos, a reducéo do diametro médio de particulas ndo foi significativa. Existe um limite
inferior de diametro médio de particulas atingido, que neste caso é em torno de 0,7 um.

Como pode ser visto na Figura 4, a moagem de vidros em moinho de jarros convencional também leva
ao mesmo valor limite de didmetro médio de particulas (0,7 um). Porém, o tempo necessario para atingir este
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limite é de 190 horas, sendo que para a obtencdo de particulas de tamanho similar em moinho planetario sdo
necessarios apenas 140 minutos (Figura 3).

Assim, tem-se que utilizando um moinho planetario de alta energia, mesmo empregando-se moagem a
Umido ou a seco, ndo foi possivel obter particulas de vidro de janela com diametro médio inferior a 0,7 pum.
No entanto, a moagem de alta energia, comparada a moagem em moinho de jarros convencional, foi determi-
nante para o decréscimo do tempo de moagem, como pode ser visto nas Figuras 3 e 4. Fica evidente a efica-
cia da moagem de alta energia para a obtencao de p0s vitreos em curtos intervalos de tempo, quando compa-
rada a moagem convencional.
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Figura 4: Variagdo da mediana da distribui¢do de tamanho de particulas em fungdo do tempo de moagem (vidro de jane-
la moido em moinho de jarros com material de partida entre 2-1 mm moidos em alcool isopropilico).

3.2 Sinterizagdo de um vidro do sistema LAS

A Figura 5 mostra a distribuicdo de tamanho de particulas do vidro LAS moido nas mesmas condicdes que
foram otimizadas para o vidro de janela. Observa-se que com o aumento do tempo de moagem foram obtidas
curvas de distribuicdo de tamanho de particulas mais estreitas, isso € uma consequéncia da moagem ocorrer
preferencialmente sobre as particulas de maior tamanho.
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Figura 5: Distribuicéo de tamanho de particulas do vidro LAS moido em moinho planetério em diferentes condicoes.

A Figura 6 mostra comparativamente as curvas de distribuicdo de tamanho de particulas dos pds do
vidro LAS e do vidro de janela, moidos nas mesmas condi¢des. Nota-se que essas curvas estdo bem proximas
umas das outras, o que significa que o vidro de janela foi um bom padrdo para o estudo de moagem.
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Figura 6: Distribuicdo de tamanho de particulas do vidro LAS comparada a do vidro de janela.

Para avaliar o efeito da moagem a Umido na sinterizagdo do vidro LAS, foi realizada a moagem por
200 min utilizando-se agua ou alcool isopropilico. A Figura 7 mostra as curvas de distribuicdo de tamanho de
particulas do vidro LAS moido na presenca de agua, alcool isopropilico e a seco. O po obtido através da mo-
agem em meio liquido por 200 min, apresentou tamanho médio de particulas ligeiramente menor que 0 po
moido a seco no mesmo periodo de tempo: 0,7 um contra 0,9 um. Pode-se dizer que tal diferenga ndo foi
significativa, considerando o fato das curvas de distribui¢do de tamanho de particulas serem muito préximas.
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Figura 7: Distribuicdo de tamanho de particulas do vidro LAS moido em diferentes condi¢des em moinho planetario por
200 minutos. Relacéo volume de vidro/liquido igual a 0,75.

A partir dos po6s do vidro LAS obtidos por diferentes condi¢cGes de moagem foram confeccionadas
pastilhas via prensagem uniaxial e estas amostras foram sinterizadas a 1100°C usando uma taxa de aqueci-
mento de 30°C/min. A Tabela 3 mostra a fracdo de poros residual determinada para as amostras sinterizadas
a partir de diferentes granulometrias. Nota-se que ndo houve diferenca significativa entre a fracdo de poros
das vitroceramicas obtidas a partir do vidro moido a seco por 60 min e 90 min, sendo estes 0s menores valo-
res alcancados para a fragdo de poros (4,8 £ 0,2 e 4,7 + 0,1 respectivamente). Por outro lado, considerando
apenas a moagem a seco, 0 aumento do tempo de moagem levou ao aumento da fragdo de poros, sendo obti-
da uma fracdo de poros de 6,0 + 0,4 para a vitrocerdmica obtida a partir do p6 moido por 200 min. Isto apon-
ta 0 aumento de N com o tempo de moagem e a consequente cristalizacdo precoce da superficie das particu-
las, impedindo a sinteriza¢do por fluxo viscoso. Como a sinterizagdo e a cristalizagdo sdo processos concor-
rentes em vidros, uma vez que a obtencao de particulas finas favorece a sinterizacéo devido a alta area super-
ficial, também pode ocorrer 0 aumento de N, e a cristalizagdo precoce da superficie impedir a sinterizacao.

Pela Tabela 3, também pode ser visto o efeito da moagem a Umido na sinterizagdo do vidro LAS.
Considerando o tempo de moagem de 200 min, nota-se que ndo houve diferenca significativa entre a fragdo
de poros das vitroceramicas obtidas a partir dos pds moidos a seco e em agua, sendo estes valores 6,0 + 0,4 e
5,8 £ 0,9. Isto indica que o dano mecanico na superficie das particulas causado pela moagem a seco € similar
aquele causado pela moagem a Umido na presenca de dgua. No entanto, para a vitroceramica obtida a partir
do p6 moido em alcool isopropilico a fracdo de poros medida foi de 20 +1, sendo este valor muito elevado,
indicando um altissimo valor de N para este po.
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Tabela 3: Fracgdo de poros das vitroceramicas LAS obtidas a partir de diferentes condi¢cGes de moagem e granulometrias.

CONDICOES DE MOAGEM TAMANHO MEDIO DE PARTICULA (um) | FRACAO DE POROS (%)
Vidro moido por 60 minutos 4,88 48+0,2
Vidro moido por 90 minutos 3,27 4,7+0,1
Vidro moido por 200 minutos 0,9 6,0£04
Vidro moido por 200 minutos em agua 0,7 58+0,9
Vidro moido por 200 minutos em alcool 0,7 20 +1
4. DISCUSSAO

Minimizar o tempo de moagem e atingir o menor tamanho possivel de particulas, simultaneamente, é funda-
mental para maximizar a densificacdo de pos vitreos durante o processo de sinterizacdo com cristalizacdo
concorrente. Isto porque o caminho para favorecer a sinterizacdo via fluxo viscoso é evitar a cristalizacdo
precoce da superficie das particulas. Os modelos propostos para a sinterizacdo de vidros apontam os princi-
pais parametros que afetam este processo e as condi¢des que o favorece, estes sdo: tensdo superficial (alta),
taxa de crescimento de cristais (baixa), densidade inicial do compacto (alta), tamanho de particulas (pequeno)
e Ns (pequeno) [12, 13,14]. Dentre estes parametros, a tensdo superficial e taxa de crescimento de cristais
dependem da composicédo do vidro, a densidade inicial do compacto depende das condi¢Bes de processamen-
to do po (prensagem), mas o tamanho de particulas e N sdo diretamente afetados pelo processo de moagem e
podem ser controlados. Embora N seja um parametro dificil de ser determinado experimentalmente, princi-
palmente para particulas muito finas, Mieller [3,5,8] demonstrou que menores valores de N, estdo associados
a curtos tempos de moagem, pois isto leva a um menor dano mecanico na superficie das particulas e reduz o
ntmero de imperfeigdes (riscos, trincas, etc.) que podem induzir a cristalizacdo precoce da superficie barran-
do a sinterizacdo via fluxo viscoso. Neste trabalho, a otimizacdo dos pardmetros de moagem de alta energia
possibilitou reduzir consideravelmente o tempo de moagem, quando comparado ao tempo de moagem em
moinho de jarros convencional, como mostrado nas Figuras 3 e 4.

Ao avaliar a sinterizacdo de um vidro LAS para os pés obtidos nas condi¢des otimizadas de moagem,
verificou-se que os p6s obtidos por tempos mais curtos de moagem apresentaram maior densificacdo (Tabela
3), embora estes pos apresentassem uma distribuicdo de tamanho de particulas mais grosseira (Figura 5). Isto
mostra a forte influéncia do pardmetro N na sinterizacdo de vidros. Embora, intuitivamente, se espere que
particulas mais finas apresentem maior sinterabilidade, pds finos que apresentem elevado valor de Ns ndo
irdo resultar na alta densificacdo do compacto [15]. Um resultado semelhante foi verificado por Mohammadi
et al. [16] onde o aumento do tamanho de particulas favoreceu a sinterizagéo de vitrocerdmicas de wollasto-
nita e pés de granulometria mais grosseira (16pum) apresentaram maior densificacdo. Quanto a moagem a
Umido, o uso de &lcool isopropilico foi extremamente danoso para a sinterizagdo do vidro LAS, levando a
uma fracdo de poros de 20% (Tabela 3). Isto indica um maior N para este p6. Durante a moagem, ocorre 0
aquecimento do jarro devido a alta energia cinética dos meios de moagem, isto acarretou a volatiliza¢do par-
cial do alcool isopropilico, deixando a mistura vidro/alcool com uma viscosidade elevada, causando uma
maior contaminacao do pd, que apresentou uma coloragdo cinza. Desta forma, o maior dano mecénico sofri-
do pelas particulas de vidro e as particulas contaminantes provenientes do desgaste dos meios de moagem séo
responsaveis pelo maior Ns apresentado por este pd, impedindo sua sinterizacdo por fluxo viscoso e resultan-
do em uma alta fragéo de poros.

5. CONCLUSOES

A otimizagdo do processo de moagem de alto impacto, utilizando um moinho planetério, possibilitou a ob-
tencdo de poés vitreos utilizando-se tempos de moagem abaixo de 200 minutos, o que possui forte impacto
sobre a sinterizacdo de vidros. O vidro de janela serviu como um bom padrdo para este estudo, uma vez que
levou a curvas de distribuicdo de tamanho de particulas muito proximas daquelas obtidas para o vidro LAS.
As moagens realizadas com tempos de 60 min e 90 min apresentaram um diametro médio de particulas de
cerca de 5 um e 3 um respectivamente, os pos obtidos apresentaram fracdo de poros abaixo de 5% apds a
sinterizacdo. Moagens com maiores tempos (ex: 200 minutos) levaram a p6s com baixissimo didmetro médio
(0,70-0,80 um), contudo estes pds nao deram bons resultados sob o ponto de vista da sinterizagdo. Nossos
estudos demonstraram que, para favorecer a sinterizagdo de pos vitreos que apresentam alta tendéncia a cris-
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talizagdo superficial, é recomendavel a utilizacdo da moagem de alta energia a seco e por tempos de moagem
inferiores a 90 min.
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