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Resumo

A conformacdo de ceramicas por gel de amido apresenta uma série de
vantagens, como a facilidade de operacéo, a possibilidade de se obter pecas
com geometria complexa, baixo custo, facilidade de remoc&o dos aditivos,
auséncia de subprodutos toxicos e etc. O presente trabalho estudou a
conformacdo de pecas ceramicas na forma de placas e de pastilhas e
utilizando 6xido de aluminio (alumina) comercial e gel de amido milho. Visou-se
a preparacéo de corpos ceramicos densos e porosos, variando o teor de amido
de 7,5 a 20 % em peso. Os corpos ceramicos a verde foram sinterizados a
1500 < por 60 minutos. Os produtos obtidos foram caracterizados por
microscopia eletrénica de varredura (MEV), determinacdo da densidade
aparente e difracdo de raios x. Os resultados indicam que o processo é
eficiente na preparacdo de corpos ceramicos, em especial as ceramicas

porosas.
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Introducao

Os processos de conformacdo de materiais ceramicos a partir de
suspensdes coloidais sdo 0s métodos mais promissores para a preparacao de
ceramicas de alta qualidade®. Entre estas, destacam-se as cerdmicas porosas,
que sdo empregadas em uma grande variedade de aplicacdes industriais,
como por exemplo, filtros para metais fundidos?, catalisadores, biomateriais®,
refratarios, isolantes térmicos, sensores para gases, células a combustivel* e
outros. Um grande numero de processos para este tipo de conformacédo
ceramica ¢é descrita na literatura, incluindo colagem de barbotinas,
conformacao de fitas (tape casting), métodos de coagulacéo direta, moldagem

por injecdo, gel-casting e outros.

Contudo, muitos destes processos utilizam em alguma fase de sua
execugao, compostos orgéanicos com moldes, solventes, defloculantes e
plastificantes, que podem gerar subprodutos toxicos. Visando adequar 0s
processos de conformacdo das ceramicas as exigéncias ambientais, 0
processo foi selecionado em funcéo da utilizacdo de materiais naturais, como o
amido de milho. Como material ceramico, foi escolhida a alumina, em fungéo

de sua ampla utilizacédo, baixo custo e disponibilidade no mercado.

No presente trabalho, o processo escolhido foi o da conformacéo de

alumina utilizando a técnica da consolidac&o por gel de amido de milho>.

Materiais e métodos

As matérias primas empregadas foram a alumina SG3000 da Almatis,
amido de milho comercial e como plastificante foi empregado etilenoglicol PA.
O processo é apresentado no diagrama esquematico da figura 01 e em
descricdo sucinta, consiste na preparacdo de gel de amido e a posterior
mistura das quantidades calculadas de alumina. Apds cuidadosa
homogeneizagdo, as massas obtidas foram conformadas em placas e barras
por fim transformadas em pastilhas cilindricas. Estas amostras foram
calcinadas a 800 °C para eliminacdo do amido e sinterizadas a 1500 °C por 60

minutos. Os produtos obtidos nas varias etapas foram caracterizados por
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difracdo de raios X para determinacdo das fases cristalinas, analise térmica
para determinar a perda de massa ao aquecimento, observacdo da
microestrutura e porosidade ao microscopio eletrdnico de varredura, e

determinacdo da densidade e porosidade aparente por um método de
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Gel de amido
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@

Figura 01. Diagrama esquematico das operacdes do processo de conformacao

de alumina por gel de amido
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A composicdo das amostras preparadas, com a relacdo massica entre

alumina e amido de milho e a codificacdo empregada € apresentada na tabela

01.

Tabela 01. Cédigo e composi¢do das amostras utilizadas.

Cddigo Descricao Composicéo
(% m/m)

AP Alumina pura 100
AATS Alumina+amido 925+75
AA100 Alumina+amido 90 +10
AA125 Alumina+amido 87,5+12,5
AA150 Alumina+amido 85 + 15
AA200 Alumina+amido 80+20

Resultados e discussao

As ceramicas preparadas, apds secagem, foram submetidas a um ensaio de
perda de massa em uma balanca termogravimétrica, e o resultado é
apresentado na figura 02. Observa-se que todas as curvas tem um padrédo de
perda de massa bastante similar, como esperado. Nas amostras contendo
maiores teores de amido, AA150 e AA200, observa-se perda de massa na faixa
de temperatura de 350 a 650 °C que ndo sao observadas nas demais

amostras.

Na figura 03 apresentam-se as curvas DTG determinadas a partir da figura 02,
e observa-se que, embora prejudicadas pela contagem de fundo, as inflexdes
relativas ao principal evento de perda de massa se concentram na faixa de

temperatura entre 300 e 375 °C, e € atribuida a queima do amido.
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Figura 02. Andlise termogravimétrica mostrando a perda de massa das

amostras preparadas em funcao da temperatura.
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Figura 03. Curva DTG das amostras preparadas.
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Durante os processos de conformacdo e consolidagdo das amostras
ceramicas, observou-se que as amostras contendo 7,5 e 10 em massa de
amido apresentam boa plasticidade e sdo faceis de manusear e conformar,
enquanto aquelas com 12,5; 15 e 20% sédo dificeis de manter o formato e
apresentam baixa resisténcia mecanica e foram descartadas dos ensaios
posteriores. A densidade das pastilhas de alumina apoOs sinterizacdo €
apresentada na tabela 02. Observa-se que a com o0 aumento dos teores de

amido de milho, diminui a densidade e aumenta a porosidade.

Tabela 02. Densidade aparente e relativa e porosidade das amostras de

alumina ap0s sinterizacao.

Amostra Densidade Densidade Porosidade
(g.cm’) relativa (%)
(%)
AP 3,86 97,7 3,0
AA75 3,25 82,3 3,9
AA100 3,28 88.1 6,3
AA125 3,32 84,1 13,8
AA150 2,91 73,7 19,6
AA200 - - -

A microestrutura observada, da superficie de fratura das amostras produzidas
sdo apresentadas nas figuras 04 e 05. Observa-se que a amostra de alumina
pura é densa, com baixa porosidade, enquanto as amostras AA75 e AA100
apresentam porosidade homogénea e na amostra AA125, observam-se poros
de maiores dimensdes e distribuicdo irregular, mostrando que em maiores
concentracbes de amido, torna-se dificil evitar a formacdo de aglomerados

entre o amido e o po de alumina.
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Figura 04. Micrografias MEV da superficie de fratura das amostras Alumina
pura (a) e AA75 (b).
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Figura 05. Micrografias MEV da superficie de fratura das amostras AA100 (a) e
AA125 (b).

O perfil de difracdo das ceramicas produzidas é apresentado na figura 06.
Observa-se que os picos das amostras produzidas sao coincidentes com os
dados presentes na ficha ICDD 045-1212 (Al,O3; ficha), os picos né&o
associadas a esta ficha sédo atribuidos ao aluminio proveniente da reacdo de
reducéo carbotérmica’.
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Figura 06. Difratograma de raios X de algumas das amostras produzidas apés

sinterizacdo a 1500 C por 01 hora.
Conclusbes

Da analise dos resultados obtidos, pode-se concluir que o processo de
conformacdo de ceramicas utilizando a técnica da consolidacdo de gel de
amido é bastante versétil por permitir a obtencdo de massas ceramicas
facilmente conformaveis na forma de barras e placas, e que podem ser usados
para obtencdo de pecas ceramicas de geometria complexa. Adicionalmente, a
técnica tem as vantagens de utilizar matérias primas de baixo custo, néo
provoca a formacédo de subprodutos toxicos e esté prevista a sua utilizacdo em
outros sistemas ceramicos. E principalmente indicado para a preparacdo de
amostras porosas com baixos teores de amido e esta sendo testado para
ceramicas mais densas. O processo se mostrou pouco eficaz na preparacéo de

amostras com elevado teor de amido.
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Abstract

Ceramic forming by a starch gel have various advantages as ease operation,
possibility of preparation of complex geometry bodies, low cost, easy removal of
additives, almost zero emission of toxic by-products. The present work has
studied forming of ceramic bodies with the shape of plates and bars using only
aluminum oxide and corn starch. The purpose was to obtain dense and porous
ceramics, by varying the starch content to 10 to 20 mass percent. The green
ceramic bodies were sintered at 1500 C for 60 minutes. The ceramic bodies

were characterized by scanning electron microscopy (SEM), apparent density
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measurement by an immersion method, x-ray diffraction and thermo gravimetric
analysis. Results showed that ceramic forming is feasible, specially the porous

alumina ceramic.
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