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RESUMO 

Para controlar a temperatura dos satélites são usados diversos sistemas de 
controle térmico (condução pela estrutura, dissipadores com capacitores térmicos, tubos 
de calor circuitados). Os tubos de calor circuitados (Loop Heat Pipe – LHP), por se 
tratarem de dispositivos de grande capacidade de controle passivo da temperatura dos 
diversos componentes de satélites, estão sendo desenvolvidos no Laboratório de 
Térmica da Divisão de Engenharia Mecânica (DMC) do Instituto Nacional de Pesquisas 
Espaciais (INPE). Os componentes principais do sistema LHP são: evaporador capilar; 
linhas de transporte de líquido e vapor; condensador e câmara de compensação. O 
evaporador capilar necessita de uma estrutura porosa localizada em seu interior, onde 
são geradas as forças capilares utilizadas para movimentar o fluido de trabalho contido 
no interior da tubulação. O calor é transferido de uma região de temperatura alta para 
este evaporador capilar e dissipado no ambiente frio do espaço de forma totalmente 
passiva e sem a necessidade de qualquer controle ativo de sua operação, seguindo o 
princípio de evaporação (absorção de calor da fonte quente) e condensação (rejeição de 
calor na fonte fria). Neste trabalho foi proposto o estudo de estruturas porosas de 
cerâmicas. Os requisitos para a utilização destas cerâmicas foram: i) possuir uma 
estrutura de poros interconectados; ii) ser quimicamente inerte aos fluídos de trabalho 
mais adequados ao ambiente espacial; iii) manter sua integridade estrutural durante a 
montagem e o lançamento do satélite, iv) possuir densidade e condutividade térmica 
baixa e área superficial alta e v) permitir a confecção de peças com ranhuras superficiais 
controladas. As cerâmicas de óxidos de metais, especificamente alumina (Al2O3) e 
zircônia (ZrO2) apresentam potenciais para satisfazer estes requisitos do projeto. Com o 
objetivo de atender estes requisitos foram desenvolvidos e caracterizados, no 
Laboratório Associado de Sensores e Materiais (LAS) do Centro de Tecnologias 
Especiais (CTE) do Instituto Nacional de Pesquisas Espaciais (INPE), compósitos 
cerâmica - cerâmica de alumina - zircônia tetragonal policristalina dopada com 3 % em 
mol de ítria (3Y-TZP), todos sub-microestruturados e microporosos, com o objetivo de 
utilizar como estrutura porosa do evaporador. No presente trabalho foram utilizadas dois 
métodos para a obtenção das cerâmicas porosas: i) queima de partículas orgânicas e ii) 
incorporação de espuma. O método de queima de partículas orgânicas foi utilizado para 
o processamento do compósito Al2O3 - ZrO2 (3Y-TZP), com o uso do material orgânico 
carboximetilcelulose (CMC) como agente formador de poros. As amostras foram 
preparadas por prensagem uniaxial (60 MPa) e posteriormente sinterizadas em 1400 e 
1500 oC. O outro método utilizado foi o de incorporação de espuma para a obtenção de 
cerâmicas porosas, no qual uma espuma aquosa produzida separadamente, foi 
adicionada à suspensão de uma mistura de pós de Al2O3 e de ZrO2 (3Y-TZP). As 
amostras do compósito Al2O3 - ZrO2 foram também sinterizadas em 1400 e 1500 oC.  As 
microestruturas e as fases cristalinas dos pós iniciais e dos compósitos cerâmicos foram 
caracterizadas por difração de raios X (DRX) e por microscopia ele trônica de varredura 
(MEV). As curvas de distribuição de tamanhos de poros interconectados (DTP) nestas 
amostras foram obtidas por porosimetria de mercúrio. As propriedades mecânicas destes 
materiais foram obtidas pelo uso do ensaio de compressão diametral. Comparando-se os 
resultados obtidos para as cerâmicas porosas sinterizadas processadas pelos dois 
métodos propostos, constatou-se que a técnica de incorporação de espumas aquosas 



 

apresentou os melhores resultados, uma vez que promoveu uma homogeneidade 
microestrutural adequada, poros interconectados e maiores valores de tensão de fratura. 
A condutividade térmica dos compósitos cerâmicos em função da variação da 
temperatura foi medida em um condutivímetro construído na DMC/INPE e mostrou 
valores muito bons para o compósito cerâmico poroso de alumina-zircônia produzido 
pelo método de incorporação de espumas. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 

ALUMINA-ZIRCONIA POROUS CERAMIC COMPOSITES FOR APPLICATION 
IN SATELLITE THERMAL CONTROL SYSTEMS: OBTAINING AND 

CHARACTERIZATION 

 

ABSTRACT 

 

To control the temperature of satellites are used various thermal control heat 
systems. The Loop Heat pipe (LHP) are being developed at the DEM (Space Mechanic 
and Control Division) of the INPE (National Institute for Space Research) an apparatus 
for passive heat control of the satellites components. The main components of the LHP 
system are: capillary evaporator, liquid transport condenser lines and heat compensation 
chamber. The capillar evaporator requires an interconnected pores to be placed in its 
interior where the capillary forces used to move the working fluid which is contained in 
the pipe are generated. Heat pipe is transferred from a high temperature region to the 
capillary evaporator and dissipated in the cold environment of space. This procedure is 
carry out in a completely passive way without the need of any active control in this 
operation following the principles of evaporation and condensation. This work proposes 
the study of porous ceramics. The requirements for the use of these ceramics are: i) to 
have an interconnected porous structure; ii) to be chemically inert to the working fluids 
which are more appropriate for use in space; iii) to keep its structure integrity during 
assembly and take off; iv) to have a low density and low thermal conductivity but a high 
surface area; and v) to allow the production of parts with controlled surface groovings. 
Metal oxide ceramics, specially alumina and zirconia present potential for this 
application. To meet the requirements alumina - zirconia composites sub-
microstructured and micro porous were developed and characterized at LAS 
(Associated Laboratory of Sensors and Materials) at INPE. In this work two different 
techniques were used to obtain the porous ceramic composites: i) burning of the organic 
particles and ii) foam incorporation. The first method (burning of organic particles) was 
used to process the Al2O3 e ZrO2 (3Y-TZP) composites, with the use of 
carboximethylcelulose (CMC) as pore generating agent. The samples were prepared by 
uniaxial pressing (60 MPa) and later sintered at 1400 and 1500 oC. The other method 
used was the foam incorporated to obtain porous ceramics in which an independently 
produced aquous foam was added to Al2O3 e ZrO2 (3Y-TZP) powder slurry. The Al2O3-
ZrO2 samples were sintered at 1400 and 1500 oC. The microstuctures and crystalline 
phases of the initial powder and ceramic compounds were characterized by DRX (X-
Ray diffraction) and by SEM (scanning electronic microscopy). The DTP curve 
(distribution of inter-connected pore size) in these samples was obtained by nitrogen 
and mercury porosimetry technique. The mechanical properties were obtained by the of 
diametral compression test. The results showed that the ceramics obtained by methods 
aqueous foam incorporations presented the best results since it promotes the adequate 
microstructural homogeneity, interconnected pores of 5 to 20 µm diameter and higher 
porous amount. The thermal conductivity data as a temperature function were obtained 
for the alumina - zirconia ceramic composites in an apparatus construted at DMC/INPE 



 

laboratory. These data showed low thermal conductivity values for the alumina - 
zirconia ceramic composite obtained from foam incorporation method. 
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CAPÍTULO 1 

INTRODUÇÃO 

 

A estrutura porosa localizada na parte interna do evaporador capilar de 

dispositivos do tipo tubos de calor circuitados (Loop Heat Pipes - LHPs) deve possuir 

poros intercomunicantes com diâmetros muito pequenos (de 2 a 8 µm). Estas estruturas 

porosas vêm sendo fabricadas com materiais poliméricos (polietileno) ou com metais 

sinterizados (níquel, titânio e aço inox). Esta especificação é importante, pois os poros 

são responsáveis pela geração das forças capilares que promovem o transporte de calor 

da fonte de temperatura alta para a fonte de temperatura baixa, sendo esse o princípio de 

operação de LHPs [1]. Atualmente, a estrutura porosa do evaporador, que está sendo 

testado no laboratório de Térmica da Divisão de Engenharia Mecânica (DMC) do INPE, 

é fabricada de polietileno poroso. Porém este material não suporta temperaturas acima 

de 120 oC [1]. No entanto, a estrutura porosa de polietileno apresenta compatibilidade 

química com diversos tipos de fluidos de trabalho utilizados em LHPs, além de possuir 

custo baixo. 

Os dispositivos de controle térmico de satélites requerem uma estrutura porosa 

quimicamente inerte aos fluidos de trabalho mais adequados ao ambiente espacial. Estas 

estruturas devem possuir poros intercomunicantes e resistência mecânica suficiente para 

a sua inserção no corpo do evaporador e para manter sua integridade estrutural durante o 

lançamento do satélite. Além disto, devem possuir as características adequadas para a 

operação adequada do LHP durante sua vida útil, dentre elas, a compatibilidade química 

com o fluido de trabalho, apresentando baixo ou nenhum efeito de geração de gases 

não-condensáveis [2]. As cerâmicas de óxidos de metais, especificamente de alumina e 

de zircônia, apresentam características físicas e químicas e potenciais para satisfazer 

estes requisitos. O processamento destas cerâmicas e compósitos cerâmicos deve ter 

como objetivo a produção de peças com microporos intercomunicantes, visando 

empregá- los no sistema de controle térmico de satélites LHP. 

Além disto, os materiais cerâmicos porosos apresentam um grande interesse 

tecnológico devido a sua aplicação em catálise, filtros, materiais estruturais leves, 
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biomaterais e outros. A maioria das pesquisas e dos desenvolvimentos tecnológicos em 

cerâmicas porosas tem sido direcionada para o controle de parâmetros como a 

quantidade e a forma de poros. No entanto, movidos pelas necessidades tecnológicas e 

avanços em nanotecnologia, muitos pesquisadores têm investigado princípios teóricos e 

técnicas de obtenção de cerâmicas sinterizadas com tamanho, forma, quantidade e 

distribuição de poros controlados [3].  

Existem várias metodologias para a obtenção de cerâmicas porosas que, de uma 

maneira geral, baseiam-se em diferentes técnicas tais como: queima de partículas 

orgânicas, réplica e incorporação de espuma. 

O método mais comum baseado na queima de partículas orgânicas é baseado na 

mistura de partículas sólidas de cerâmica e do polímero (agente formador de poros), 

conformação, calcinação para a queima do polímero e sinterização da peça porosa final. 

Um outro método que tem sido muito estudado é baseado na heterocoagulação em 

sistemas compostos por partículas com tamanhos nas escalas nanométrica e 

micrométrica. Um exemplo deste sistema, a suspensão coloidal é composta por 

nanopartículas cerâmicas e com micropartículas de polímero (agente formador de 

poros). Como geralmente a peça cerâmica é conformada em molde poroso (slip 

casting), este processo envolve a retirada grande de líquido. Desta forma, ela é 

conformada, e o polímero é removido durante o tratamento térmico e, posteriormente, 

sinterizado mantendo a forma e a distribuição de tamanhos de poros desejada [4]. 

A obtenção das cerâmicas porosas pelo método de réplica consiste na 

impregnação de uma esponja polimérica com uma suspensão de partículas cerâmicas, 

obtendo-se uma estrutura com morfologia próxima à da esponja precursora [5]. 

O método de obtenção de cerâmicas porosas pela incorporação de espumas 

baseia-se na obtenção de uma espuma aquosa estável que será incorporada em uma 

suspensão de partículas cerâmicas. A consolidação da peça cerâmica ocorrerá devido à 

formação de géis físicos e químicos [5,27]. 

As cerâmicas densas de alumina e de zircônia tetragonal policristalina dopada 

com ítria (Y-TZP) e os compósitos cerâmicos de alumina - zircônia (Y-TZP) 

apresentam excelentes propriedades mecânicas, inércia química e refratariedade, no 

intervalo de temperatura no interior de satélites. As cerâmicas porosas 
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microestruturadas e microporosas de alumina e de zircônia têm sido muito estudadas, e 

os valores das propriedades mecânicas são menores do que aos apresentados pelas 

cerâmicas densas, pois estão relacionadas aos tamanhos e à quantidade de poros 

presentes nestes materiais [5]. Porém, são poucas as investigações relatadas na literatura 

relacionadas às cerâmicas de alumina e de zircônia nano e sub-microestruturadas 

microporosas [6,7,8]. Os compósitos de alumina – zircônia porosa com estas 

características estruturais não possuem qualquer relato de estudos anteriores na 

literatura.  

O Grupo de Pesquisas em Engenharia e Superfícies e Cerâmicas Micro e 

Nanoestruturadas do LAS vem investigando micro, sub-micro e nanocompósitos de 

alumina - zircônia densas para aplicações estruturais na área aeroespacial [9,10].  

Portanto, com o objetivo da produção de uma estrutura porosa para o evaporador 

capilar (DMC/ETE/INPE), foi estabelecido um trabalho conjunto entre esta Divisão e o 

LAS/CTE/INPE para a pesquisa e o desenvolvimento de cerâmicas para esta utilização. 

Desta forma, nesta tese de doutorado foi investigado o processamento e a caracterização 

de um compósito cerâmica - cerâmica nano/sub-microestruturado e microporoso de 

alumina - zircônia tetragonal policristalina dopada com ítria (Y-TZP). As principais 

características de interesse associadas a este tipo de compósito cerâmico são: 

compatibilidade química com os fluídos de trabalho envolvidos no processo de 

transferência de calor, refratariedade alta e variação dimensional pequena na faixa de 

temperatura de uso e condutividade térmica baixa. 

Neste trabalho foram usados dois métodos para a obtenção da cerâmica com 

quantidade e tamanho de poros controlados: a incorporação de material orgânico e a 

incorporação de espuma. 

Os compósitos cerâmicos produzidos neste trabalho foram caracterizados, dentre 

outros, por porosimetria de mercúrio, volumetria de nitrogênio, difratometria de raios X 

(DRX), microscopia eletrônica de varredura (MEV), ensaio mecânico de compressão 

diametral e ensaio de condutividade térmica em várias temperaturas. 
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CAPÍTULO 2 

Sistemas de controle térmico de satélites e cerâmicas porosas 

2.1 Sistemas de controle térmico de satélites 

Todo componente presente num satélite deve ter sua temperatura controlada, 

visando evitar grandes amplitudes de temperaturas durante as órbitas. Isso tem grande 

importância já que a temperatura externa em um satélite pode variar de – 200 a 200 oC, 

quando a maioria de seus componentes deve estar numa faixa entre – 40 e 60 oC. Sendo 

assim, o controle térmico pode ser feito puramente por condução pela estrutura do 

satélite, dissipando o calor num radiador espacial, ou através de dispositivos de controle 

térmico passivos mais eficientes. 

Nesse caso, esses dispositivos podem ser divididos em 3 princípios: 

1 - Tubos de calor: Esses dispositivos têm sido utilizados em satélites desde a 

década de 70 e são amplamente conhecidos sob o ponto de vista de fabricação e 

operação, tanto em terra quanto em órbita. Normalmente são compostos por tubos de 

alumínio extrudados, contendo ranhuras axiais em todo o seu comprimento, com uma 

geometria pré-determinada que permita um excelente desempenho térmico, tanto quanto 

ao transporte quanto à transferência de calor. As ranhuras são responsáveis pela geração 

de forças capilares através da evaporação de um fluido de trabalho que se encontra em 

saturação no interior do tubo (normalmente amônia, acetona, etc). Apresentam algumas 

limitações principalmente relacionadas ao transporte de calor em longas distâncias e 

espaços reduzidos. Esses sistemas ainda são amplamente utilizados, estando presentes 

nos satélites da família CBERS. Para os satélites da família CBERS, os tubos de calor 

são produzidos na CAST-China, mas atualmente encontra-se em desenvolvimento no 

INPE [2]. 

 

2 - Circuitos de bombeamento capilar (Capilar Pumped Loop – CPL): Os 

sistemas de bombeamento capilar são dispositivos com uma capacidade maior de 

transferência e de transporte de calor, em relação aos sistemas compostos por tubos de 

calor. Um esquema de um circuito de bombeamento capilar é mostrado na Figura 2.1. 
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Neste caso, a zona de geração de forças capilares é destacada de todo restante do 

circuito, chamado aqui de evaporador capilar, a qual contém uma estrutura porosa com 

poros de tamanhos pequenos. Essas estruturas porosas são feitas de polímeros 

(polietileno, teflon) e de metais sinterizados (níquel, titânio, aço inox, cobre). Para essas 

estruturas, sempre se busca o menor tamanho de poro possível com a maior porosidade 

permitida, visando gerar elevados valores de forças capilares, aliado às estruturas com 

reduzidos valores de condutividade térmica. No entanto, a molhabilidade do fluido de 

trabalho na estrutura porosa deve ser adequada para garantir o suprimento constante de 

líquido durante a operação desse dispositivo. O restante do circuito é composto por 

tubos lisos (linhas de transporte de líquido e vapor, condensador e reservatório), o que 

maximiza o transporte de calor da fonte de alta para a fonte de baixa temperatura devido 

às baixas perdas hidráulicas referentes ao escoamento do líquido e do vapor no interior 

dos tubos. Sendo assim, CPLs podem transportar grandes quantidades de calor (5 kW) 

por longas distâncias (mais de 10 m) entre a fonte quente e fria. Para acomodar as 

variações de calor transferidas ao evaporador capilar, um reservatório é colocado de 

forma remota ao circuito, o qual deve ter um controle ativo de sua temperatura. Esses 

sistemas são conhecidos por apresentarem problemas de partida do evaporador capilar, 

além de anomalias durante sua operação por longas horas. 

 

 
FIGURA 2.1 - Esquematização de um Sistema de bombeamento capilar (capilar 

pumped loop – CPL) 

Fonte: [2]. 
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3 - Tubos de calor circuitados (loop heat pipes – LHPs): São dispositivos 

criados na antiga União Soviética, mostrando-se mais eficientes que CPLs. Os LHPs 

possuem os mesmos componentes de uma CPL, porém o reservatório é parte integrante 

do evaporador como mostra a Figura 2.2. Dessa forma, em geral este sistema não requer 

um controle ativo de sua temperatura, dando uma característica totalmente passiva ao 

dispositivo. Além disso, o evaporador capilar apresenta 2 estruturas porosas. 

A estrutura primária, presente somente no comprimento ativo do evaporador, é 

responsável pela geração das forças capilares que irão promover a convecção forçada do 

fluido de trabalho, absorvendo calor na fonte de alta temperatura (componente 

eletrônico, baterias, etc) e rejeitando na fonte de baixa temperatura (através do radiador 

espacial). A estrutura secundária está presente desde o evaporador até o reservatório, 

fazendo com que exista uma comunicação entre esses dois componentes, permitindo um 

fluxo contínuo de líquido durante a operação do dispositivo. Dessa forma, LHPs são 

mais eficientes do que CPLs e podem operar com fluxos de calor mais concentrados. 

Normalmente num satélite, LHPs e tubos de calor operam de forma conjunta. 

 
FIGURA 2.2 – Esquematização de um Sis tema de tubos de calor circuitados (loop heat 

pipes – LHP) 

Fonte: [2]. 
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No INPE, o desenvolvimento de LHPs e tubos de calor segue o critério de 

utilização em missões espaciais, voltados para aplicações em satélites de órbita baixa e 

geo-estacionários. Tubos de calor feitos a partir de extrusões de alumínio estão sendo 

desenvolvidos conforme os requisitos de utilização no CBERS. Os LHPs estão 

qualificados para vôo, tendo todo o ciclo tecnológico desenvolvido no INPE nos últimos 

4 anos. Este trabalho, em paralelo, faz a pesquisa voltada ao desenvolvimento de 

estruturas porosas de cerâmica onde se deve avançar para qualificá- las para uso 

espacial. Atualmente, as estruturas porosas utilizadas nos evaporadores capilares dos 

LHPs são compostas por polietileno, aço inox 316L, titânio, cobre ou níquel.  

 

2.1.1 Evaporador capilar 

 

Para que ocorra o controle térmico no satélite usa-se um sistema bifásico de 

bombeamento capilar, os quais são considerados sistemas altamente confiáveis no 

controle térmico de equipamentos eletrônicos, estruturas e satélites, por manterem suas 

temperaturas em faixas de operação bem restritas e não utilizarem partes móveis. Esses 

sistemas operam passivamente por efeitos de forças capilares geradas no evaporador 

poroso através da admissão de calor proveniente de uma fonte quente, transferido a um 

fluido de trabalho que opera em seu estado puro [2]. Tais sistemas, que são compostos 

por tubos de calor, circuitos por bombeamento capilar (Capillary Pumped Loop-CPL) e 

tubos de calor circuitados (Loop Heat Pipe-LHP), têm sido investigados no passado, 

mas diversos aspectos referentes ao seu projeto e operação ainda precisam ser avaliados. 

A Figura 2.3 mostra a esquematização do LHP proposto utilizado para desenvolvimento 

dessa tecnologia no INPE. 
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FIGURA 2.3 - Representação esquemática do sistema de tubos de calor circuitados 

(Loop Heat Pipe - LHP), mostrando o evaporador capilar 

Fonte: [1,2] 
 

Na Figura 2.4 é mostrada uma foto da estrutura porosa atualmente produzida 

com polietileno e na Figura 2.5 os detalhes da forma e dimensões desta peça. 

Na Figura 2.6 é mostrado o sistema de tubos de calor circuitados (LHP) 

projetado e montado no INPE [1,2]. 

 

 
 
FIGURA 2.4 - Estrutura porosa com ranhuras circunferências fabricada com polietileno, 

atualmente utilizada no sistema de controle térmico de satélites, do tipo 

LHP 

Fonte: [2]. 
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FIGURA 2.5 - Dimensões finais da peça de polietileno microporoso. 

 

Na Figura 2.6 é mostrado o sistema de tubos de calor circuitados (LHP) 

projetado e montado no INPE [1,2]. 

No evaporador capilar, o calor é transferido da região de temperatura alta, 

através da condução pelas paredes. Este calor, então, é transferido ao fluido de trabalho 

e as forças capilares são geradas no interior de uma estrutura porosa. Esta estrutura 

porosa está localizada no interior do evaporador. Esta estrutura deve possuir poros com 

diâmetros inferiores a 8 µm, porosidade e permeabilidade altas, associadas a valores 

pequenos de condutividade térmica [1,2]. As forças capilares geradas obedecem à 

relação de Young-Laplace, dada por: 

 
Pcap = 2σ/rp                                                              (2.1) 

 
onde: Pcap = pressão capilar (Pa); 

          σ = tensão superficial do fluído de trabalho (N/m) e 

          rp = raio médio dos poros (µm) 
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FIGURA 2.6 - Sistema Loop Heat Pipe (LHP), projetado e montado no Laboratório de 

Térmica da DMC/ETE. 

 

Na estrutura porosa, é importante salientar que não somente o raio médio dos 

poros é um fator importante, mas também a porosidade (quantidade de poros, em 

volume) e a permeabilidade. A porosidade deve estar entre 50 e 70 %, permitindo que o 

fluido escoe pela estrutura porosa com o mínimo de perda hidráulica possível. A 

porosidade alta também influencia diretamente na condutividade térmica efetiva do 

elemento poroso, a qual deve ser baixa, evitando que o fluido evapore no lado errado da 

estrutura. 

O vapor gerado no evaporador capilar é deslocado para a linha de vapor pelo 

efeito das forças capilares, o qual segue em direção ao condensador. Uma vez 

condensado, ainda pelo efeito das forças capilares, o líquido com certo grau de sub-

resfriamento retorna ao evaporador capilar, completando, então, o ciclo. O reservatório 

bifásico, ou a câmara de compensação, é responsável pelo ajuste da temperatura de 

operação (e conseqüentemente, pela pressão de operação) na qual todo o sistema irá 

operar. O reservatório ainda é responsável pelo ajuste da quantidade de fluido de 

LHP 1 

LHP 2 
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trabalho presente no circuito, uma vez que taxas altas de calor introduzidas no 

evaporador, resultam em vazões altas do fluido de trabalho. Neste caso, o volume de 

líquido deslocado das linhas e do condensador é armazenado no reservatório. Da mesma 

forma, quando são verificadas vazões baixas, uma maior quantidade de líquido deve ser 

utilizada para preencher as linhas, sendo este suprido pelo reservatório. Sendo assim, a 

câmara de compensação atua como um controlador passivo do inventário de líquido, o 

qual está sendo utilizado pelo sistema para uma dada taxa de calor e de temperatura de 

operação [2]. 

 
2.2 Cerâmicas para aplicações estruturais  

 

Para as aplicações estruturais das cerâmicas de alumina é necessário um controle 

rigoroso do seu processamento, desde a obtenção do pó até a densificação do corpo 

cerâmico final, com o objetivo de minimizar os defeitos presentes na microestrutura. 

Nas cerâmicas sinterizadas, as trincas que resultam na sua fratura são iniciadas em 

defeitos ou poros presentes na estrutura do material [11].  

Os materiais cerâmicos são caracterizados por ligações atômicas fortes, de caráter 

iônico e/ou covalente entre seus átomos, sendo que os óxidos possuem ligações 

dominantemente iônicas e os carbetos e nitretos dominantemente cova lentes. A natureza 

destas ligações é responsável por algumas propriedades altamente desejáveis destes 

materiais, como a dureza, ponto de fusão alto, estabilidade química e a resistência à 

abrasão. No entanto, essa energia de ligação forte mantém os átomos coesos e, como 

conseqüência, faz com que estes materiais apresentem um comportamento mecânico de 

caráter frágil (possuem apenas deformação elástica) [11]. 

A tenacidade à fratura é uma propriedade intrínseca do material, definida como a 

energia necessária para iniciar e propagar uma falha no mesmo até que ocorra a sua 

fratura. Nas cerâmicas esta propriedade, de um modo geral, apresenta valores muito 

baixos quando comparados aos metais. As falhas estruturais ocorrem principalmente 

devido às características químicas e físicas e aos tipos de processamentos utilizados para 

a obtenção do pó e da cerâmica sinterizada [11]. 
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Para aplicações estruturais, a principal limitação das cerâmicas não é a resistência 

mecânica ou a rigidez limitada, mas a falta de confiabilidade, na reprodutibilidade das 

propriedades, devido à fragilidade inerente desta classe de materiais (grande dispersão 

dos valores de tensão de ruptura). Isto ocorre devido à facilidade com que as trincas se 

iniciam e se propagam nas cerâmicas. Entretanto, as trincas podem ser interrompidas 

quando a sua energia for consumida como, por exemplo, quando encontram contornos 

de grão, inclusões ou segundas fases (incluindo os poros) [11,12,13]. 

 

2.2.1 Cerâmica de alumina  

 

O desenvolvimento de pesquisas em materiais cerâmicos à base de óxido de 

alumínio (alumina) tem se intensificado nas últimas décadas, principalmente motivado 

pelo baixo custo associado a esta matéria-prima e pelas suas características físicas e 

químicas interessantes. Uma grande parte destes estudos surgiu na tentativa de explorar 

ao máximo os potenciais de utilização da alumina que, embora possua uma vasta gama 

de aplicações, tem boa parcela de suas propriedades aproveitadas apenas parcialmente 

[14]. 

As propriedades e aplicações da alumina estão relacionadas com suas fases 

cristalinas, impurezas na estrutura e microestrutura. Vários estudos relatam a existência 

de pelo menos sete fases cristalográficas para alumina calcinada: alfa, gama, delta, eta, 

teta, kappa e chi [14]. 

Dentre essas fases cristalinas, a α-Al2O3 é a mais comum e termodinamicamente 

estável, referindo-se geralmente a esta fase, quando há referência à alumina. A α-

alumina se destaca pela sua resistência mecânica alta na temperatura ambiente e em 

condições de fluência e resistência à corrosão. As aplicações estruturais para a alumina 

estão concentradas quase que inteiramente nesta fase cristalina. Sendo um sólido com 

ligações químicas com características dominantemente iônicas, suas ligações são fortes 

e, deste modo, apresentam um temperatura de fusão alta (da ordem de 2054 °C) [14]. 
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2.2.2 Cerâmicas a base de zircônia com alta tenacidade à fratura  

 

Na zircônia (ZrO2) a retenção da fase tetragonal metaestável e sua conseqüente 

transformação para a fase monoclínica são consideradas um pré-requisito para o 

aumento da tenacidade à fratura da cerâmica de zircônia e, consequentemente, 

potencializando sua aplicação como cerâmica estrutural [12]. A zircônia pura apresenta 

três tipos de fases cristalinas polimórficas, cujas transformações são dadas por: 
 

 
Monoclínica (m)  1.170° C   Tetragonal (t)   2.370° C    Cúbica (c) 

 

A transformação da fase tetragonal para monoclínica envolve uma expansão 

volumétrica anisotrópica (de 3 a 5 %), devido ao aumento abrupto nos parâmetros de 

rede da célula unitária de tetragonal para monoclínica.  Em cerâmica de zircônia pura, 

essa variação de volume associada à transformação de fase t → m, durante o 

resfriamento, gera microtrincas ao redor da partícula transformada, no corpo cerâmico 

sinterizado, fragilizando-o. Esta fase cristalina metaestável, tetragonal, é obtida pela 

adição de óxidos à zircônia, sendo que os mais utilizados para esta função são a ítria  

(Y2O3) e a céria (CeO2) [12, 15,16].  

Nas cerâmicas de zircônia tetragonal, o aumento dos valores de tensão de ruptura, 

dureza e de tenacidade à fratura é resultado da retenção da fase tetragonal metaestável e 

sua conseqüente transformação para a fase monoclínica, pela transformação das fases 

cristalinas tetragonal para monoclínica (t → m) induzida por tensão mecânica. Esta 

transformação pode ser induzida por tensão externa aplicada, via dois mecanismos 

diferentes. No primeiro mecanismo a transformação da fase tetragonal para a 

monoclínica, ocorre associada ao campo de tensões de uma trinca em propagação, onde 

tensões de tração grandes são geradas ao redor da trinca, principalmente ao redor da 

ponta da trinca (Figura 2.7). Estas tensões relaxam o estado de compressão imposto pela 

matriz às partículas de zircônia tetragonal e, a partir de um valor crítico, a tensão de 

tração atuando sobre o grão irá favorecer a sua transformação para a fase monoclínica. 

A expansão volumétrica e a deformação cisalhante desenvolvida durante a 

transformação resultam em uma deformação compressiva na matriz. Como estes 
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fenômenos ocorrem associados à trinca em propagação, uma energia extra é requerida 

para propagar a trinca através da microestrutura cerâmica, o que se resulta em um 

aumento da tenacidade à fratura e da tensão de ruptura da cerâmica [12].  

 

 

FIGURA 2.7 - Representação esquemática do avanço de uma trinca em uma  cerâmica 

contendo zircônia e a conseqüente transformação t → m de grãos na sua 

microestrutura. 

 Fonte: [Adaptado de 16]. 
 

Um outro mecanismo de aumento da resistência mecânica é resultante da geração 

de microtrincas, durante a mudança de fases tetragonal → monoclínica, na matriz 

cerâmica ao redor dos precipitados de zircônia (Figura 2.8). Este microtrincamento 

ocorre devido ao surgimento de tensões tangenciais na interface matriz-precipitado de 

zircônia transformada e tem a capacidade de absorver parte da energia associada a uma 

trinca em propagação, dificultando o avanço da mesma [12].  

As condições ótimas do efeito da zircônia por este mecanismo são encontradas 

quando suas partículas são suficientemente grandes para se transformarem, mas 

produzindo somente um efeito limitado de microtrincamento.  

De forma a obter uma tenacidade à fratura máxima, a fração volumétrica de 

inclusões de zircônia deve ser otimizada. Isto porque, a tenacidade irá aumentar com a 
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fração volumétrica até atingir-se um máximo, acima da quais as microtrincas geradas 

pelas partículas de zircônia irão interagir umas com as outras resultando em um 

decréscimo na resistência mecânica. A fração volumétrica máxima para a ocorrência do 

aumento da tenacidade, conforme cálculos termodinâmicos feitos por Evans e Faber, 

situa-se em torno de 0,3 % em volume [10,12]. 

 

 

FIGURA 2.8 - Efeito da formação de microtrincas ao redor de uma partícula de zircônia 

 
2.2.3 Cerâmicas de alumina - zircônia para aplicações estruturais 

 

A alumina é um material cerâmico muito utilizado em engenharia, devido as suas 

excelentes propriedades térmicas, químicas, mecânicas e elétricas. No entanto, o seu uso 

como cerâmica estrutural é limitada pela sua tenacidade à fratura pequena (2 a 4 MPa). 

Uma das soluções utilizadas para o aumento de sua tenacidade é a incorporação de uma 

segunda fase dispersa na matriz da alumina, formando um compósito cerâmico. Nas 

cerâmicas tenazes de alumina - zirconia (Zirconia toughened alumina – ZTA), a 

tenacidade do compósito é aumentada pela adição de zircônia tetragonal policristalina à 

α-alumina, formando um compósito do tipo cerâmica-cerâmica. No sistema alumina-

zircônia, a alumina é a matriz e a zircônia é a fase precipitada responsável pelo aumento 

da resistência à fratura, da tenacidade à fratura e da dureza da cerâmica. Estes 
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compósitos apresentam resistência  à corrosão, resistência à ruptura e tenacidade à 

fratura alta [9, 10, 17].  

Nos compósitos de alumina - zircônia reais (Figura 2.9), com grãos de tamanhos 

na escala micrométrica de zircônia tetragonal homogeneamente dispersos na matriz de 

alumina, os mecanismos de aumento da tenacidade à fratura são semelhantes aos 

mostrados nas Figuras 2.7 e 2.8. Entretanto, os efeitos de inclusões de partículas 

nanométricas de zircônia dispersas na matriz da alumina nanoestruturada, apesar de 

bastante estudados, ainda são pouco conhecidos [18-24]. Em uma investigação, Pierri et 

al [25] mostraram que a presença de inclusões nanoestruturadas de zircônia na matriz de 

alumina microestruturada promove a inibição do crescimento de grãos, o que favorece 

um aumento dos valores dos parâmetros das propriedades mecânicas do compósito.  

Os componentes fabricados com compósitos cerâmicos do tipo ZTA têm 

apresentado melhorias consideráveis nos valores de tensão de ruptura, de dureza e de 

tenacidade à fratura em relação às cerâmicas de alumina. Isto é atribuído ao mecanismo 

de tenacificação por transformação t → m induzida por tensão externa aplicada, que é 

promovido pela adição de quantidades pré-determinadas de partículas de zircônia 

tetragonal dispersadas na matriz de alumina (adições geralmente entre 10 % e 20 %, em 

peso, para a cerâmica de alumina com zirconia tetragonal policristalina estabilizada com 

ítia - Y-TZP) [26]. Com a propagação de trincas no corpo cerâmico, a estrutura 

cristalina das partículas de zircônia na região próxima da ponta de trinca transforma a 

fase tetragonal metaestável para fase monoclínica estável (Figura 2.9). Esta 

transformação aumenta o volume das partículas por aproximadamente 3 a 5 % e produz 

as tensões de compressão na matriz de alumina. Estas tensões funcionam como uma 

barreira energética para um posterior crescimento de trinca. No caso dos compósitos 

cerâmicos Y-TZP - alumina, a adição de zircônia na matriz de alumina aumenta o valor 

da tenacidade à fratura por duas vezes e pode ser melhorado para até quatro vezes [26]. 

Os compósitos de ZTA são mais caros do que as cerâmicas de alumina, porém a vida 

útil e desempenho mecânico dos componentes justificam este aumento de custo [26].   
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FIGURA 2.9 - Efeito da presença de grãos de zircônia na matriz de alumina, na região 

próxima de uma trinca.  

 

A microestrutura desenvolvida durante a sinterização da cerâmica e as 

propriedades mecânicas como resistência à ruptura, dureza e tenacidade à fratura 

dependem das características do pó (forma, tamanho e distribuição de partículas, estado 

de aglomeração - aglomerados/agregados, composições química e de fases cristalinas) e 

da microestrutura a verde (grau de compactação dos pós). 

Os melhores resultados de aumento de tensão de ruptura, dureza e de tenacidade à 

fratura de cerâmicas no sistema alumina - zircônia, relatados na literatura, têm sido 

obtidos com a adição de zircônia tetragonal policristalina estabilizada com ítria (Y-TZP) 

[9,10, 26].  

 

2.2.4 Mistura mecânica de pós da alumina - zircônia 

 

A mistura mecânica dos pós é a forma mais simples de se homogeneizar pós 

cerâmicos multicomponentes. É realizada simultaneamente com moagem dos pós e 

considerada uma etapa crítica do processamento cerâmico. Dependendo do tamanho, 

forma das partículas e aglomerados e/ou agregados presentes nos pós iniciais, haverá 

Matriz de alumina  

Zircônia monoclínica 

 



47 

um maior ou menor grau de homogeneidade química e física. A mistura mecânica de 

pós consiste basicamente, em misturar os pós das matérias-primas em um moinho de 

bolas e/ou cilindros, em quantidades adequadas. Quando é feita a úmido, esta mistura é 

quimicamente mais homogênea, pois facilita a destruição dos agregados (fortemente 

ligados) e dos aglomerados (fracamente ligados). Os aditivos que atuam como agentes 

desaglomerantes e lubrificantes de partículas são adicionados nessa etapa de mistura 

mecânica, já que é necessária para minimizar os gradientes de compactação do pó e 

aumentar a resistência mecânica a verde durante a etapa de conformação do corpo 

cerâmico [12]. 

 

2.3 Cerâmica porosa 

 

As cerâmicas porosas possuem um elevado potencial para serem usadas em 

diversas aplicações importantes, tais como: filtros; catalisadores; isolantes térmicos; 

materiais para proteção contra fogo; queimadores de gás entre outros. Combinando 

adequadamente as matérias-primas e as técnicas de processamento, é possível obter 

cerâmicas porosas com elevados valores de resistência mecânica, resistência ao ataque 

químico, elevada refratariedade e elevada uniformidade estrutural. São estas 

propriedades que as tornam apropriadas para uma variedade de aplicações, nas quais as 

tensões térmicas e mecânicas não permitem o uso de materiais metálicos ou poliméricos 

[4,5,27,43]. A Figura 2.10 ilustra estes três métodos. 

De uma maneira geral, a obtenção de cerâmicas porosas segue três rotas clássicas: 

- réplica;  

- queima de materiais orgânicos; 

- método de espuma 
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FIGURA 2.10 - Métodos de obtenção de cerâmica porosa 

Fonte: [adaptado de 5]. 
 
 

MÉTODO DE INCORPORAÇÃO DE ESPUMA 

MÉTODO DA QUEIMA DE MATERIAL ORGÂNICO 
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A obtenção das cerâmicas pelo método de réplica consiste na impregnação de uma 

esponja polimérica (geralmente de poliuretano) com uma suspensão cerâmica. Após 

secagem, a esponja é removida por uma operação de queima e o material é sinterizado, 

resultando em um material com porosidade aberta [5]. 

O segundo método citado consiste na preparação de um compósito bifásico, sendo 

uma das fases uma matriz contínua de partículas cerâmicas e a outra fase um material de 

sacrifício, que é inicialmente distribuído uniformemente através da matriz cerâmica e 

posteriormente extraído durante o processo de queima, gerando poros dentro da 

estrutura. O compósito bifásico pode ser preparado por prensagem da mistura dos dois 

componentes ou através da formação de uma suspensão coloidal a qual é posteriormente 

processada por slip casting. Uma grande variedade de materiais de sacrifício pode ser 

usada para a formação dos poros, incluindo materiais orgânicos naturais ou sintéticos, 

sais, líquidos ou metais. O método pelo qual o material de sacrifício é extraído depende 

fundamentalmente do próprio tipo de material formador de poros. Materiais orgânicos, 

por exemplo, normalmente são extraídos através de pirólise, em tratamentos térmicos a 

temperaturas entre 200 e 600 oC, quando removidos deixam os poros cujo tamanho está 

relacionado com o tamanho das partículas dos agentes orgânicos [5]. 

Já no terceiro método, os poros são incorporados no material cerâmico a partir da 

adição de uma espuma estável. Esta espuma, por sua vez, é produzida através da 

agitação intensa de uma solução de água e agente surfactante, cujo cisalhamento 

intenso, aplicado por uma hélice, garante que o ar incorporado seja distribuído em 

bolhas com diâmetros reduzidos e homogêneos. A espuma consolidada é então 

sinterizada em altas temperaturas para se obter cerâmica porosa. A porosidade total da 

cerâmica obtida pelo método de espuma é proporciona l à quantidade de ar incorporada 

na suspensão durante a agitação. O tamanho dos poros, por sua vez, é determinado pela 

estabilidade da espuma antes da sua consolidação. Desta forma, a questão mais crítica 

no método de espuma é o processo usado para estabilizar as bolhas de ar incorporadas 

inicialmente na suspensão, o que é feito utilizando-se agentes estabilizantes [5,27]. 

Cada método tem as suas vantagens e usos potenciais. Contudo, o controle do 

processamento e, consequentemente as propriedades finais dos materiais, são um 

problema geral. 
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Há dois tipos de poros: abertos e fechados. Os poros abertos, também chamados de 

poros interligados, são aqueles que têm contato com a superfície externa do material, 

sendo bastante útil na fabricação dos filtros cerâmicos. Na fabricação de materiais 

isolantes é importante ter um grande número de poros fechados, ou seja, poros isolados.  

 

2.4 Obtenção das amostras pelo método de queima de material orgânico 

 

Um dos primeiros métodos desenvolvidos, e que ainda hoje é usado, cons iste na 

incorporação de produtos orgânicos dentro dos corpos cerâmicos, os quais são 

removidos durante a etapa de calcinação, deixando poros cujos tamanhos estão 

relacionados com os tamanhos das partículas dos agentes orgânicos [4,5].  

 

2.4.1 Agente formador de poros carboximetilcelulose (CMC) 

 

Para a formação de poros no método de queima de material orgânico, pode ser 

usado uma variedade de materiais orgânicos naturais ou sintéticos, sais, líquidos ou 

metais. 

O CMC é um material orgânico resultante do tratamento da celulose com solução 

de hidróxido de sódio (NaOH) e monocloroacetato de sódio (ClCH2-COONa) [36]. A 

sua estrutura é composta por fibras. 

A introdução do CMC em proporções adequadas no material cerâmico tende a 

produzir poros conectados, após a etapa de sua extração por queima. 

 

2.4.2 Compactação dos pós  

 

A conformação da peça cerâmica por compactação de pós é uma etapa muito 

importante do processamento cerâmico e consiste da prensagem do pó em um molde, 

originando um corpo no formato desejado e com resistênc ia mecânica suficiente para o 

manuseio. É necessário que a compactação seja adequada, para minimizar os gradientes 

de densidade de empacotamento das partículas do pó, devido às próprias características 

do processo e ao estado de aglomeração/agregação dos pós [13]. 
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O objetivo da compactação é colocar as partículas do pó tão próximas quanto 

possível, criando o maior número possível de contatos partícula - partícula para 

promover a difusão de matéria para estes contatos e assim maximizar a taxa de 

densificação na etapa de sinterização. As pressões mecânicas de compactação pequenas 

fazem com que o corpo cerâmico não atinja a densidade final prevista. Por outro lado, 

pressões em excesso podem introduzir defeitos na microestrutura, como falhas de 

empacotamento de partículas (regiões mais densas e regiões menos densas), como 

resultado da não homogeneidade da distribuição das tensões mecânicas aplicadas. 

A conformação por prensagem uniaxial é bastante utilizada devido à sua 

praticidade e consiste na aplicação da pressão uni ou bidirecional sobre o pó. 

Normalmente a pressão aplicada é unidirecional, o que causa grande atrito entre o pó e 

as paredes da matriz, dificultando a movimentação do pó e a distribuição de forma 

irregular da pressão externa aplicada. Este efeito pode resultar em compactos com 

densidade não uniforme e, como conseqüência, introduzir defeitos no compactado 

[13,14].  

A utilização de lubrificantes na parte interna do molde reduz o atrito das partículas 

de pó com as paredes da matriz, diminuindo perdas de energia de compactação e 

facilitando a ejeção do corpo cerâmico. 

 

2.4.3 Sinterização das cerâmicas 

 

Na sinterização as partículas do corpo compactado se ligam formando uma 

estrutura sólida. Nesta etapa, a formação de contornos de grãos e o crescimento de 

pescoços de união entre as partículas ocorrem por mecanismos de transporte de matéria, 

por mecanismos de difusão atômica ativados termicamente. Este transporte de matéria 

conduz o sistema à densificação, resultando em uma contração volumétrica devido ao 

preenchimento das regiões delimitadas pelos contatos interpartículas, chamados de 

poros. A força motriz para a densificação deste sistema é conseguida pela diminuição da 

energia superficial total, devido ao contato e ao crescimento dos grãos. Os átomos dos 

grãos menores são transferidos para os maiores, preenchendo os vazios existentes na  
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estrutura [11,13]. Na etapa de sinterização são obtidas a fase e a microestrutura final, e é 

também nessa etapa que ocorre a densificação máxima do corpo cerâmico. 

O processo de sinterização é dividido em três estágios: inicial, intermediário e 

final. No estágio inicial ocorre a formação e crescimento dos pescoços (nos contatos 

interpartículas obtidos durante a compactação), quando se verifica a maior velocidade 

de densificação do corpo. O estágio intermediário consiste na densificação do 

compacto, acompanhado pelo decréscimo do diâmetro dos poros. O isolamento e a 

eliminação dos poros residuais ocorrem no estágio final da sinterização [11,13,14]. 

 

2.5  Método da formação de espumas 

 

A conformação de materiais cerâmicos a partir de suspensões apresenta algumas 

vantagens, tais como a obtenção de uma microestrutura mais homogênea e isenta de 

defeitos, quando comparadas com técnicas tradicionais de processamento dos materiais 

cerâmicos, tais como prensagem [29]. 

O método de incorporação de espuma é uma das técnicas utilizadas para a produção 

de cerâmica porosa. Está técnica utiliza uma suspensão cerâmica para a conformação do 

material. Para garantir a obtenção das propriedades mecânicas e o controle do tamanho 

e da quantidade de poros adequados, o entendimento do comportamento reológico da 

suspensão é um fator chave para a obtenção de um produto de qualidade [5,27]. 

 

2.5.1 Reologia da suspensão de partículas de cerâmica 

 

Diversas técnicas de processamento de produtos cerâmicos utilizam suspensões de 

partículas. Em virtude disso, é fundamental que suas propriedades reológicas, em 

específico a viscosidade, sejam conhecidas e controladas, garantindo as características e 

a reprodutibilidade do processo, além do desempenho final desejado do produto [28]. 

Para prever a viscosidade das suspensões pode-se utilizar o conceito de distância 

de separação entre as partículas (DSP) propostas por Dinger e Funk [28,29], o qual 

estabelece genericamente que, quanto maior for DSP, menor será a viscosidade de uma 

suspensão. O conceito de DSP mostra que apesar da viscosidade aparente relativa (ηR) 
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diminuir com o aumento de DSP, granulometrias distintas possuem relações próprias de 

viscosidade em função do DSP. Pode-se ainda observar que as curvas de viscosidade 

relativa convergem para um único valor, quando os valores de DSP são superiores a 65 

µm (Figura 2.11). Os dados mostrados nesta Figura foram obtidos nas condições onde a 

viscosidade relativa medida foi à mínima das suspensões, pois as partículas 

encontravam-se individualizadas. Os valores de viscosidade foram medidos em um 

reômetro placa - placa (Carri-Med CS-100). As curvas mostram que, a partir de um DSP 

suficientemente elevado, não se distingue mais o efeito do tamanho de partículas nas 

suspensões. Por outro lado, quanto menor for à distância interparticular, mais as curvas 

se divergem, tendendo para valores mais elevados [28]. 

 

 
FIGURA 2.11 - Viscosidade relativa (?R) em função de DSP para suspensões de 

partículas esféricas de alumina, com diâmetros de 55, 35, 22 e 11 µm, 

imersas em um fluido newtoniano apolar.  

                             Fonte: [28]. 

 

Esse fato também pode ser justificado a partir da análise da Figura 2.12 onde, 

supondo que os valores de DSP são os mesmos, na primeira parte (A), a distância entre 
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duas partículas não é suficiente para que uma terceira se movimente livremente entre 

elas enquanto em (B), a distância entre duas partículas menores, permite que uma 

terceira movimente se livremente entre elas. 

 
FIGURA 2.12 - Representação de partículas com granulometrias distintas e mesmo 

DSP, ilustrando a facilidade de movimentação na suspensão. Em (A), 

partículas grandes dificultam o movimento, enquanto que em (B), as 

partículas são menores e não interferem no movimento.  

                             Fonte:[27,28]. 
 

Para que as partículas se movimentem livremente na suspensão, o DSP deve ser 

diretamente proporcional ao diâmetro das partículas, ou seja, quanto maior a partícula, 

maior deve ser a distância entre elas. 

Portanto, a viscosidade relativa de uma suspensão não deve estar relacionada 

apenas com o DSP, mas também, com a proporcionalidade existente entre o diâmetro 

das partículas (DP) e a distância que as separa (DP/DSP). 

Além disso, deve ser considerada ainda, a área superficial volumétrica das 

partículas que constituem a suspensão, pois, desta forma, considera-se a freqüência com 

que as partículas tendem a trocar de posição e colidirem entre si [28,29,30]. Assim, para 

duas suspensões com iguais razões DP/DSP quanto menor for o diâmetro da partícula, 

maior será a área superficial volumétrica e, conseqüentemente, maior será a quantidade 

de partículas por unidade de volume. Desta forma, aumenta-se a probabilidade de 

ocorrência de colisões, dificultando o movimento das partículas e aumentando a 

viscosidade da suspensão. 
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Ao adicionar pó cerâmico fino em um determinado líquido, com o intuito de formar 

uma suspensão cerâmica, freqüentemente se depara com um problema muito comum: 

aglomeração de partículas devido a forças de atração eletrostática (Van der Waals) 

[29,30], perdendo, assim, a independência cinética. Esse efeito é, ainda, prejudicado 

pela alta área superficial do pó, afetando o estado de dispersão das partículas e o 

comportamento reológico das suspensões. Além disso, a aglomeração das partículas 

pode afetar diretamente a microestrutura do material cerâmico conformado. Por isso, é 

de grande interesse o controle dos fatores que levam a aglomeração do sistema. 

Em uma suspensão cerâmica, as partículas se movimentam rapidamente e de forma 

aleatória. Essa movimentação, conhecida como movimento browniano, ocasiona 

colisões entre as partículas e, dependendo das interações entre elas, durante uma 

colisão, gera a possibilidade de formação de aglomerados (Figura 2.13), formadas pela 

união de várias partículas primárias e, que, por sua vez, aprisionam certa quantidade de 

água em seu interior. Esta água não fica disponíve l para promover o fluxo da suspensão, 

e assim à viscosidade da suspensão aumenta drasticamente. 

 
 

FIGURA 2.13 - Formação dos aglomerados de partículas resultante das colisões entre 

elas. 

                           Fonte: [29,30]. 
 

Uma força contrária à atração de Van der Waals é originada a partir de cargas 

superficiais (dupla camada elétrica) resultante das reações entre a superfície do óxido e 

os íons [H3O+] ou [OH-] proveniente da água. Verifica-se, entretanto, que nestes 

sistemas com alumina a energia de repulsão entre as partículas é baixa, não sendo 
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suficiente para superar as forças de atração de Van der Waals [29,30]. Para que a 

dispersão das partículas seja estável, precisa-se arranjar um número maior de 

mecanismos de forças repulsivas para vencer as forças de Van der Waals. 

Dispersão pode ser definida como estabilização de uma suspensão através de um 

aditivo adsorvido sobre as partículas que aumentam as forças de repulsão devido à carga 

elétrica ou impedimento estérico. Assim, para que a suspensão seja processada, deve ser 

adicionado um agente dispersante em sua composição, que possa promover algum tipo 

de estabilização das partículas. 

Com isso, a água aprisionada no interior dos aglomerados é liberada para 

promover o fluxo do material, e a viscosidade cai sensivelmente. Isso proporciona uma 

microestrutura mais homogênea, melhorando, portanto as propriedades mecânicas [29]. 

Os dispersantes são necessários para evitar a sedimentação rápida das partículas 

cerâmicas no solvente e possibilitar a preparação de suspensões com alta concentração 

de sólidos. 

Para se obter suspensões dispersas (sem os aglomerados) as forças repulsivas 

entre as partículas devem exceder as forças atrativas. Essas forças de repulsão, por sua 

vez, podem se originar, basicamente por meio de [29]: 

- desenvolvimento de cargas elétricas na partícula, em decorrência da interação de sua 

superfície com o meio líquido (eletrostático); 

- adsorção superficial de polímeros de cadeias longas que dificultam a aproximação das 

partículas por impedimento mecânico (estérico); 

- adsorção específica de polieletrólitos com grupos ionizáveis ou na superfície das 

partículas (eletroestérico). 

Todos estes fenômenos alteram a interface partícula/líquido do sistema, podendo 

promover a dispersão da suspensão [29]. 

Os dispersantes utilizados para promover estabilização de suspensões aquosas de 

alumina, destacam-se os compostos orgânicos a base de polímeros acrílicos como o 

ácido poliacrílico e o ácido polimetacrílico, o ácido cítrico e alguns compostos 

derivados deste ácido, compostos inorgânicos a base de fosfatos como os sais de 

hexametafosfato e tripolifosfato de cátions monovalentes, entre outros [29]. 
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2.5.2 Agente dispersante (citrato de amônio bibásico - DAC) 

 

Para as suspensões aquosas de partículas de alumina, o citrato de amônio bibásico 

(DAC) pode ser utilizado para a estabilização, que ocorre a partir do mecanismo 

eletrostático. Este dispersante promove a liberação de cátions que se localizam ao redor 

das partículas de alumina e evitando a aproximação das partículas vizinhas, devido ao 

impedimento elétrico gerado (eletrostático) [27,29]. 

O dispersante utilizado no processamento da suspensão cerâmica é conhecido como 

DAC (citrato de amônio bibásico). Esse aditivo é também conhecido como citrato de 

diamônio ou sal de bi-amônio. 

Este aditivo é responsável pela estabilização eletrostática de suspensões de alumina, 

pois quando em contato com a água, há a dissociação em ânions citrato e cátions 

amônio, resultando em íons. 

Devido à dissociação nesses íons um potencial elétrico é originado na superfície da 

alumina utilizada, responsável pela atração dos íons com cargas contrárias que se 

adsorvem na superfície da partícula, evitando que estas se atraiam e, conseqüentemente, 

se formem os aglomerados de partículas [29]. 

Com isso, as partículas permanecem maior tempo sem sedimentarem e as 

suspensões podem ser processadas mais facilmente, utilizando maiores teores de sólidos 

e consequentemente as cerâmicas são obtidas com melhores propriedades [27]. 

 

2.5.3 Agente de gelificação (alginato de sódio) 

 

O alginato de sódio é extraído de algas pardas da classe Feofíceas. São muito 

solúveis em água e forma soluções viscosas. É usado pela indústria de alimentos para 

aumentar a viscosidade e como emulsificante. Também é usado em tabletes contra a 

indigestão e na preparação de moldes em odontologia. [27,40]. 

Este é o aditivo responsável pela gelificação do material, necessário para 

possibilitar a moldagem das peças cerâmicas. A gelificação dá-se através da formação 

de uma rede tridimensional gelificadora. Este processo pode ser descrito simplesmente 

como uma reação de um alginato solúvel com um aditivo responsável pela liberação de 
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cátions polivalentes, formando um alginato insolúvel onde os íons sódio (Na+) são 

substituídos por cátions de maior valência [27]. Como o alginato apresenta uma 

molécula com sítios ativos, e estes estão susceptíveis a troca dos cátions monovalentes 

do sódio com cátions de maiores valências há uma tendência da formação de uma rede 

tridimensional, responsável pela imobilização das partículas cerâmicas [27,31,38]. 

Na Figura 2.14, são apresentados os sítios ativos responsáveis pelo ancoramento de 

cátions polivalentes e formação de ligações cruzadas, que promovem a consolidação da 

cerâmica. 

 
FIGURA 2.14 - Representação de parte da molécula de alginato de sódio. 

Fonte:[27,31]. 

 

2.5.4 Formação de espuma 

 

Espumas são sistemas constituídos de uma fase gasosa dispersa na forma de bolhas 

em uma fase líquida ou em uma suspensão. A coexistência de duas fases implica na 

existência de uma área de interface líquido-gás, a qual provoca o aumento da energia 

livre do sistema (∆G) [33]: 

∆G=σ.A                             (2.1) 

Onde: σ é a tensão superficial, e A é a área da interface líquido - gás. 



59 

A equação (2.1) mostra que a energia do sistema é diminuída, quando há redução 

da área de interface líquido-gás, através do colapso da espuma, é favorecida pela 

diminuição da energia livre do sistema. 

A energia livre pode ser diminuída através da redução da tensão superficial, o que 

torna as espumas estáveis por um período maior de tempo. A diminuição da tensão 

superficial ocorre com o uso de surfactantes, os quais são moléculas que possuem uma 

parte hidrofílica e outra hidrofóbica. Estas moléculas tendem a adsorver na interface 

líquido-gás orientando a parte hidrofílica em direção ao meio polar (por exemplo, água) 

e a parte hidrofóbica em direção ao meio apolar, no caso o ar, reduzindo a tensão 

superficial. Com isso, a energia livre do sistema diminui e a estabilidade da espuma 

aumenta. Além disso, uma quantidade de gás bem maior pode ser incorporada na fase 

líquida, resultando em espumas com baixas densidades relativas. 

Basicamente, existem duas maneiras de se produzir espumas: 

- Formação da fase gasosa a partir da liberação de gases [34] 

- Utilização de meios mecânicos para obtenção da fase gasosa a partir da fase 

líquida [35]. 

A primeira técnica, a espuma pode ser gerada por um líquido de baixo ponto de 

ebulição, ou ainda, através de uma reação química que resulte em pelo menos um gás. 

Esse método é usado na área alimentícia (fermentação) e na produção de espumas 

poliméricas. A fermentação nos pães, por exemplo, é um fenômeno natural e 

espontâneo que se produz quando os levedos (microrganismos de uma única célula, que 

proliferam quando dispõem dos compostos específicos como à maltose ou a glicose) são 

misturados à farinha e água [36]. 

A segunda técnica, a obtenção de espuma é a partir da aeração mecânica na fase 

líquida é o mais utilizado para fabricação de cerâmicas porosas, no qual um agente 

espumante (surfactante), é adicionado na suspensão (cerâmica) e esta, por sua vez, é 

agitada vigorosamente para a incorporação de ar [27].  
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2.5.5 Colapso da espuma 

 

A dispersão da fase gasosa em uma fase líquida tende a formar estruturas com a 

mínima área de interface gás- líquido, minimizando a energia livre do sistema, conforme 

a Equação 2.1. Por isso, as bolhas de gás tendem a adotar uma forma esférica, a qual 

apresenta a mínima área para o volume de gás nela contido. Entretanto, quando a fração 

volumétrica de fase gasosa atinge certo limite, por volta de 75 %, as bolhas atingem a 

máxima densidade de empacotamento para esferas, e a incorporação de maior 

quantidade de gás na fase líquida só é possível mediante a distorção do formato das 

bolhas. Assim, espumas com elevada fração volumétrica de fase gasosa apresentam 

bolhas poliédricas, nas quais a interface entre células vizinhas é constituída por filmes 

planos, ou lamelas [33,34]. 

Com isso ocorre o aumento no diâmetro das bolhas, devido à drenagem 

(escoamento do líquido em direção às bordas de Plateau – interface entre as bolhas de 

gás). Essa drenagem diminui a espessura e a resistência mecânica desses filmes 

provocando a ruptura da bolha [33,35]. Como essas bordas apresentam raio de curvatura 

negativo, uma pressão é originada e tende a sugar o líquido da parede das células para o 

interior das bolhas. A Figura 2.15 apresenta um esquema da drenagem de líquidos para 

o interior da bolha e seu colapso. 

 
FIGURA 2.15 - Representação do colapso das bolhas: (A) as setas vermelhas indicam o 

fluxo do líquido nas bordas de Plateau (mostrando as diferenças de 

pressão entre o líquido para o interior da espuma), (B) mostra-se o 

fluxo do líquido para o interior das bolhas e, (C) mostra-se o colapso 

das bolhas devido à diferença de pressão. 

                           Fonte: [33,35]. 
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Pode-se observar na figura 2.15 (A) as setas vermelhas, indicam o fluxo de líquidos 

em direção das bordas de Plateau, fazendo com que a interface liquido/gás seja 

diminuída e, com a aproximação das bolhas vizinhas, ocorre a junção das películas, 

levando ao colapso. Esse colapso de bolhas é um fenômeno indesejado para obtenção de 

cerâmicas com diâmetro de poros reduzido [33]. 

 

2.5.6  Estabilizantes de espuma 

 

Na busca pela obtenção de maior estabilidade das espumas utilizam-se os agentes 

estabilizantes. Esses agentes são responsáveis pela inibição das causas que podem levar 

ao rompimento da película na interface [27] água-gás. Para estabilização, deve-se ter a 

presença de uma molécula hidrofóbica na fase aquosa da espuma, que se estenda pela 

superfície gás-líquido [35]. Desta forma, surgem forças que produzem um efeito 

repulsivo que se opõem à drenagem do líquido. Os agentes estabilizantes devem 

apresentar hidrofobicidade, pois ao serem adicionados na espuma não podem entrar em 

contato com a fase aquosa. Por isso, óleos minerais podem ser usados com essa 

finalidade. Dentre esses óleos, pode-se citar a parafina e a glicerina [27]. 

 

2.5.7 Agente consolidador de espuma  

 

Após a mistura da espuma aquosa estável na suspensão cerâmica, ocorre a adição 

do agente consolidador. Este aditivo gera uma rede tridimensional, responsável pela 

imobilização das partículas, conforme a Figura 2.16. 
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FIGURA 2.16 - Representação da rede tridimensional formada na consolidação da  

cerâmica porosa. 

                             Fonte: [27,38]. 
 

Os íons Al3+ gerados são ancorados nas moléculas de alginato de sódio, em 

substituição aos íons monovalentes de sódio (Na+) aumentando, conseqüentemente a 

força iônica e variando o pH do meio. A reação entre o alginato de sódio e o HADA é 

rápida e, desta forma, a consolidação do sistema pode ocorrer antes da coalescência das 

bolhas incorporadas no material [38]. 
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CAPÍTULO 3 

Materiais e procedimento experimental 

 

Neste projeto de tese foi proposto o estudo das microestruturas dos compósitos 

cerâmicos nanoestruturados/sub-microestruturados de alumina - zircônia tetragonal 

policristalina estabilizada con ítria (Y-TZP), com poros (entre 2 e 8 µm) e quantidade 

(50 a 60 % em volume) controladas. O uso deste compósito cerâmico (Al2O3 - Y-TZP) 

tem o objetivo de criar uma matriz de alumina com estrutura do tipo parede de 

partículas com tamanhos bem menores do que os poros, para garantir o efeito de 

reforçamento devido à presença de grãos de zircônia tetragona l dispersam nesta matriz 

(Figura 3.1). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

FIGURA 3.1 - Representação da microestrutura proposta neste trabalho, composta por 

um compósito de alumina - zircônia nanoestruturado/sub-

microestruturado e por microporos. 

 

Matriz de alumina 

Poro 

Zircônia tetragonal (Y-TZP) 

Grão de alumina (grão com tamanho na escala nanométrica ou sub-
micrométrica)  
Grão de Y-TZP  

Microporo (poro com tamanho na escala micrométrica)  
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Os métodos utilizados para a obtenção das cerâmicas porosas foram: o método da 

queima de material orgânico [4] e o método da incorporação de espuma [27]. O objetivo  

é a utilização destes métodos de conformação de compósitos cerâmicos nano/sub-

microestruturados de alumina - zircônia com microporos interconectados, visando o seu 

uso em evaporadores capilares de sistema de controle térmico de satélites. O material 

deve ter: i) tamanho e quantidade de poros controlados; ii) resistência mecânica 

suficiente para manter a sua integridade estrutural na inserção na camisa metálica do 

evaporador capilar e durante o lançamento do satélite e ii) condutividade térmica. 

 

3.1 Materiais 

 

3.1.1 Óxido de alumínio (Al2O3)  

 

Para a produção da matriz do compósito cerâmico foi utilizado o pó de Al2O3 OP 

1000, produzido pela Alcan - Alumínio do Brasil Ltda. A composição química deste pó 

é mostrada na Tabela 3.1, de acordo com o laudo do fornecedor. Esta alumina possui 

um grau de pureza química alto.  

TABELA 3.1 – Composição química do pó de Al2O3 OP 1000 da Alcan 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Compoentes 
Quantidade  

(%) 

Al2O3 > 99,5  

Na2O 0,05  

SiO2 0,06  

Fe2O3 0,03  
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3.1.2 Zircônia tetragonal policristalina dopada com ítria (3Y-TZP) 

 

O pó nanoparticulado de zircônia dopada com 3 % (em mol) de ítria (3Y-TZP) foi 

produzido pela Shandong Zhongshun Sci & Tech. Dev. Co. Ltd, China, e apresenta o 

tamanho médio de partículas entre 20 e 30 nm, segundo dados do fabricante. A 

composição química do pó, também fornecida pelo fabricante, é mostrada na Tabela 

3.2.  

TABELA 3.2 – Composição química do pó de ZrO2 tetragonal dopada com ítria (3Y-
TZP). 

Componentes 
Quantidades 

(%) 
Zr(Hf)O2 94,8 

Y2O3 5,2 

SiO2 0,005 

Al2O3 0,02 

Fe2O3 0,006 

TiO2 0,002 

Cl-1 0,005 
 

3.1.3 Agente formador de poros sólido 

Para a obtenção das cerâmicas porosas pela técnica de queima de material 

orgânico, o agente formador de poros utilizado foi o carboximetilcelulose (CMC), na 

forma sólida, devido ao formato dominantemente cilíndrico e alongado de suas 

partículas. O uso deste material na forma alongada teve como objetivo a obtenção de 

poros com formas aproximadamente cilíndrica e interconectados. Este material foi 

fornecido pela empresa AMTEX- Latinoquimica S.A. 
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3.1.4 Espuma e aditivos 

 

Para a obtenção das cerâmicas porosas pelo método de incorporação de espuma, 

foi realizado um estudo preliminar para a obtenção de uma espuma estável. 

Os surfactantes (ou agentes dispersantes) testados foram: 

-  Lauril Éter Sulfato de Sódio – LESS (Cognis, Brasil) 

-  Lauril Éter Sulfato de Amônio – LESA (Cognis, Brasil) 

A parafina e a glicerina foram utilizadas como agentes estabilizantes da espuma, 

produzidos pela Cognis, Brasil. 

Foram também utilizados outros aditivos na suspensão cerâmica com objetivo de 

solidificar a amostra cerâmica, como mostrada na Tabela 3.3: 

 

TABELA 3.3 – Características dos aditivos utilizados na suspensão dos pós cerâmicos 
da mistura de Al2O3 e ZrO2. 

Aditivo Propriedades e características Função na 
dispersão 

Fabricante 

Citrato de amônio 
bibasico 

Aumenta o poder anti-oxidante das 
substâncias. Em solução, estabiliza 
a acidez de gelatinas e sabões. Nas 
bebidas retém o anidrido carbônico 

Dispersante Sigma-
Aldrich 

Alginato de Sódio 

Pó quase inodoro e insípido de cor 
branco-amarelada, bastante 

hidrossolúvel, formando uma 
solução coloidal viscosa. Têm 

propriedades úteis para formação 
de géis. 

Formador de 
rede 

gelificadora 

Fluka 
Chemie 

Diacetato de 
alumínio 
Hidratado 

Pó branco, estável com agentes 
oxidantes fortes. 

Agente 
coagulante que 

atua 
gradualmente 
em função do 

tempo 

Sigma-
Aldrich 

 

 

 



67 

3.2 Procedimentos experimentais 

 

3.2.1 Caracterização dos pós de alumina e zircônia 

 

3.2.1.1 Fases cristalinas dos pós 

 

Para a identificação das fases cristalinas presente nos pós, foi utilizada a técnica 

de difratometria de raios X (DRX), baseada na Lei de Bragg. Utilizando o programa de 

computador Pscwin (ICDD, Estados Unidos da América) em conjunto com os dados 

tabelados nas fichas JCPDS, foram realizadas as análises dos difratogramas obtidos.  

O equipamento utilizado foi um difratômetro de raios X da marca Philips, modelo 

PW1380/80, alocado no LAS/INPE, em São José dos Campos, SP. 

 

3.2.1.2 Morfologia dos pós 

 

A microscopia eletrônica de varredura foi utilizada para observar a morfologia e o 

grau de aglomeração e/ou agregação das partículas nos pós de alumina e de zircônia. 

Para a observação dos pós foi necessário realizar um recobrimento de ouro, para 

que as superfícies das amostras se tornassem condutoras. 

As micrografias foram obtidas em um microscópio eletrônico de varredura 

(MEV), do LAS/INPE da marca JEOL e modelo JSM-5310. 

 

3.2.1.3 Área superficial específica dos pós 

 

Esta técnica foi utilizada a técnica de volumetria de N2 para a medição da área 

superficial específica do pó nanoparticulado de ZrO2 e do pó sub microparticulado de 

Al2O3. 

A determinação da área superficial específica dos pós foi realizada pelo uso do 

método de B.E.T., que utiliza a adsorção superficial de moléculas do nitrogênio na 

temperatura de condensação deste gás. Para a preparação das amostras realizou-se um 

pré-tratamento térmico dos pós na temperatura de 200 ºC por 2 horas em vácuo, para a 
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remoção de moléculas de água ou de outras substâncias absorvidas e/ou adsorvidas nas 

superfícies das partículas dos pós.  

Os ensaios foram realizados no Laboratório Associado de Combustão e Propulsão 

(LCP) do INPE, em Cachoeira Paulista, SP, no equipamento da marca Quantachrome 

Nova, modelo 1000. 

 

3.2.2 Misturas dos pós e suas caracterizações 

 

Foi realizado um estudo para determinar a composição do compósito cerâmico de 

alumina - zircônia denso que resultasse no maior valor de resistência mecânica, para 

orientar a produção das cerâmicas porosas. Este estudo foi necessário para se definir os 

parâmetros de processamento das cerâmicas porosas a partir dos pós de alumina e de 

zircônia, que possuem características físicas específicas. 

A Figura 3.2 mostra o fluxograma representando a etapa da produção dos 

compósitos da alumina com a variação da zircônia. 

 

FIGURA 3.2 - Fluxograma do processamento e de caracterização de compósitos 

cerâmicos de alumina e de alumina - zircônia, para os estudos 

preliminares. 
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3.2.2.1 Preparação dos pós de  Al2O3 e de ZrO2 

 

Foram produzidas amostras de alumina pura e de alumina com 12 e 18 % em 

massa de ZrO2 estabilizada com 3 % em mol de ítria (3Y - TZP). Estes pós foram 

misturados em um moinho de bolas, com álcool isopropílico contendo 50 % (em peso) 

de pó, durante 5 horas. Depois o pó foi seco em uma estufa na temperatura de 80 oC por 

12 horas. 

 

3.2.2.2 Dilatação térmica linear 

 

Os dados obtidos nos ensaios de dilatação térmica linear foram utilizados para se 

determinar a melhor temperatura de sinterização das composições Al2O3-ZrO2. Para 

cada composição foi produzida uma amostra conformada por prensagem uniaxial, com 

uma pressão de 60 MPa, em um molde com diâmetro de 9 mm e comprimento variando 

de 11 a 15 mm. Em seguida, as amostras foram submetidas à prensagem isostática com 

uma pressão de 400 MPa. 

Em um dilatômetro, as amostras foram ensaiadas em uma faixa de temperatura de 

20 a 1500 ºC, com uma taxa de aquecimento de 10 ºC/min, na atmosfera ambiente. 

Os ensaios para a obtenção do comportamento da dilatação térmica linear das 

amostras dos compósitos cerâmicos em estudo foram realizados no Centro de 

Caracterização e Desenvolvimento de Materiais (CCDM), em São Carlos, utilizado um 

dilatômetro da marca Netzsch, modelo DIL 402E. 

 

3.2.2.3 Compactação e sinterização das cerâmicas 

 

A análise das curvas de dilatação térmica linear mostrou que a temperatura 

adequada para a sinterização das cerâmicas de alumina - zircônia foi de 1550 oC.  

A etapa de conformação dos corpos de prova por prensagem foi realizada na 

Divisão de Materiais (AMR/IAE/CTA), utilizando: i) uma prensa hidráulica da marca 

Marconi, modelo MA 0981-C, para a prensagem uniaxial e ii) uma prensa isostática tipo 

KIP 100E da Paul Weber. Os valores de pressão utilizados para a conformação dos 
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corpos de prova foram 60 MPa, na prensagem uniaxial e 300 MPa, na prensagem 

isostática. Foram confeccionados 60 corpos de prova (20 para cada composição) com 

dimensões de 4 x 4 x 30 mm. 

Para a sinterização os corpos de prova foram colocados num cadinho e envoltos 

por pó de alumina e sinterizados em 1550 oC por 2 horas em um forno da marca EDG, 

modelo 10PS F-1700 oC – V, no AMR/IAE/CTA. 

 

3.2.3 Caracterização dos compósitos cerâmicos sinterizados 

 

3.2.3.1 Massa específica 

 

A determinação da massa específica dos compósitos cerâmicos foi efetuada 

utilizando uma metodologia baseada no princípio de Arquimedes, [norma ASTM C 20-

87], sendo a massa específica dada pela relação: 
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onde: 

ρ = massa específica (g/cm3); 

ρH2O = massa específica da água (g/cm3); 

ρar = massa específica do ar (g/cm3); 

Ps = Peso seco das amostras sinterizadas (g); e  

Pi = Peso imerso em água das amostras sinterizadas (g). 

A massa específica teórica foi calculada utilizando a Equação 3.1 e a regra da 

mistura: 
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onde: % m1 e ρ1 são a porcentagem em massa e a massa específica do componente 1, 

respectivamente e % m2 e ρ2 é a porcentagem em massa e a massa específica do 

componente 2, respectivamente. 

As medições foram realizadas no AMR /IAE/CTA em uma balança digital, marca 

Marte. 

 

3.2.3.2 Microestrutura 

 

Para a observação da microestrutura das cerâmicas após a sinterização foi 

utilizada a microscopia eletrônica de varredura (MEV). As superfícies de fratura as 

cerâmicas foram recoberta com uma camada de (cerca de 5 nm) ouro para torná- las 

condutoras de elétrons. 

As imagens das superfícies das amostras foram obtidas em um microscópio 

eletrônico de varredura da marca JEOL, modelo JSM-5310, alocado no LAS/INPE. 

 

3.2.3.3 Resistência mecânica à ruptura 

 

Para a obtenção dos valores de tensão de fratura dos compósitos cerâmicos, foi 

utilizado o ensaio de resistência à flexão em quatro pontos. Dentre os métodos 

existentes nessa categoria de ensaios [9], o de flexão em quatro pontos é o que resulta 

em valores mais confiáveis, devido a uma maior região de incidência do momento 

fletor. Na configuração do ensaio de flexão em quatro pontos (Figura 3.3), o corpo de 

prova é apoiado em dois pontos inferiores e a carga é aplicada em dois pontos 

superiores, permitindo que um volume maior do corpo seja submetido ao carregamento 

e criando uma região na qual a tensão e o momento fletor são máximos.  
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FIGURA 3.3 – Esquema da configuração do ensaio de flexão em 4 pontos. 

 

As superfícies superior e inferior dos corpos de prova devem ser planas e paralelas 

para o ensaio.  

A tensão de ruptura é calculada pela seguinte relação:  

                                         
( )

Le
LLF

2
21

2
3 −

=σ  (3.3) 

onde, 

s = tensão de ruptura; 

F = carga aplicada; 

e = espessura do corpo de prova (mm); 

L1 = vão maior (27 mm); 

L2 = vão menor (9 mm); 

L = largura do corpo de prova (mm) 

Neste ensaio foi utilizada uma máquina universal de ensaios, da marca Instron, 

modelo 4301, com capacidade de 500 kgf (AMR/IAE/CTA). A velocidade de aplicação 

da carga foi de 0,5 mm/min. Para este trabalho foram feito 20 corpos de provas de cada 

composição estudada. 



73 

3.2.3.4 Estatístca de Weibull 

 

Os materiais cerâmicos são susceptíveis à falhas em uma faixa relativamente 

ampla de tensões, em razão da sua fragilidade inerente. Este comportamento mecânico é 

uma conseqüência da probabilidade de se encontrar, no volume de material ensaiado, 

um defeito com tamanho crítico. Como os defeitos são distribuídos aleatoriamente 

nestes materiais, fica evidente o aspecto estatístico desta falha, pelo espalhamento dos 

valores de resistência mecânica (superior aos erros experimentais) obtidos para os 

corpos de prova de um mesmo lote de material cerâmico [41]. 

A distribuição probabilística dos defeitos e a dificuldade de sua detecção e 

quantificação por métodos não destrutivos, conduzem à necessidade da utilização de 

tratamentos estatísticos dos valores de resistência mecânica de maneira a melhorar 

confiabilidade nos resultados [41]. 

Entre diversos tratamentos estatísticos aplicáveis às cerâmicas, a estatística de 

Weibull tem se mostrado bastante adequada [41,46]. Weibull obteve a seguinte 

expressão para a probabilidade de fratura acumulativa: 
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Onde: (P ) probabilidade da fratura; ν = volume ensaiado do material; ν0 = 

volume padrão; m = módulo de Weibull; s  = tensão de ruptura do material; s o = 

parâmetro de ajuste; s u = tensão abaixo da qual a probabilidade de fratura é zero 

Para uma amostragem, considerando o volume dos corpos de prova constante, 

tem-se: 
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As constantes m, s o e s u são conhecidas como parâmetros de Weibull. A 

determinação destes parâmetros é feita considerando primeiramente s u = 0 e depois 
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modificando a expressão de forma a transformá-la na equação de uma reta segundo um 

sistema de eixos ln[ln(1/(1-P)) x ln s ]:  
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Utilizando a regressão linear é possível determinar os valores dos parâmetros m e 

s o. 

Neste trabalho, para as análises da estatística de Weibull foram testados 20 corpos 

de prova de cada composição. Os dados obtidos foram utilizados para os cálculos 

estatísticos e para a obtenção dos valores de m e s 50%, que é a tensão onde 50 % das 

amostras fraturariam. 

Os resultados obtidos neste estudo preliminar indicaram que a composição com 

maiores valores de resistência mecânica foi 82 % de alumina e 18 % de zircônia (3Y-

TZP). Portanto, esta composição foi à escolhida para a obtenção dos compósitos 

cerâmicos porosos. 

 

3.2.4 Processamento e caracterização dos compósitos de cerâmica porosa pelo 

método de queima de material orgânico 

 

Os resultados obtidos neste estudo preliminar indicaram que a composição com 

maiores valores de resistência mecânica foi 82 % de alumina e 18 % de zircônia (3Y-

TZP). Portanto, esta composição foi à escolhida para a obtenção dos compósitos 

cerâmicos porosos. 

A caracterização morfológica do pó de CMC foi feita pela análise de imagens 

obtidas por microscopia eletrônica de varredura.  

A mistura dos pós na proporção de 82 % de Al2O3 e 18 % de ZrO2 foi feita a 

úmido, com álcool isopropílico, utilizando um moinho de bolas por 5 horas. A etapa de 

secagem foi realizada em estufa na temperatura de 80 oC, durante 10 horas. Três 

quantidades diferentes de agente formador de poros (CMC) foram adicionadas à mistura 

de pós de Al2O3 e ZrO2. Na Tabela 3.4 são mostradas as composições das misturas dos 



75 

pós para a preparação dos compósitos. A etapa da mistura do CMC com os pós de 

Al2O3 – ZrO2 foi realizada com álcool isopropílico em ultra-som, por 30 minutos para 

que as partículas de CMC mantivessem seu formato alongado.  

A secagem do pó com a adição de CMC (carboximetilcelulose) foi realizada em 

uma estufa na  temperatura de 50 ºC, por 5 horas. A etapa de secagem foi realizada no 

LAS/INPE, numa estufa, da marca Fanem, modelo 320-SE. 

  

TABELA 3.4 – Composições de CMC adicionadas à mistura de pós de Al2O3 - ZrO2. 

COMPÓSITO 

 
CMC  

(% em peso) 
 

0,82 Al2O3 + 0,18 
ZrO2 

(% em peso) 

25 CMC 25 75 

30 CMC 30 70 
40 CMC 40 60 

 

3.2.4.1 Compactação e sinterização 

 

Para a confecção dos corpos de prova compactados foi utilizado um molde de aço 

com diâmetro interno de 24,5 mm. 

O molde de aço recebeu uma fina camada de lubrificante (estearina) e o pó foi 

compactado por prensagem uniaxial com a pressão de 60 MPa. A prensagem uniaxial 

foi realizada no LAS/INPE, em uma prensa hidráulica da marca Tecnal. 

As cerâmicas foram sinterizadas em duas temperaturas: 1400 e 1500 ºC, com taxa 

de aquecimento de 5o C/minutos, ao ar, onde permaneceu nesse patamar de temperatura 

por 2 horas. Os tratamentos térmico de sinterização foram realizadas no AMR/CTA em 

um forno da marca EDG, modelo 10PS F-1700 oC – V. 
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3.2.5 Caracterização dos compósitos cerâmicos sinterizados 

 

3.2.5.1 Morfologia da microestrutura 

 

As superfícies de fratura dos compósitos cerâmicos porosos de alumina-zircônia 

foram observadas por MEV para uma análise da distribuição semi-qualitativa dos 

tamanhos e formas dos poros presentes. O procedimento de preparação das amostras e o 

equipamento utilizado para a obtenção das imagens foram os mesmos utilizados no item 

3.2.1.2. 

 

3.2.5.2 Massa específica 

 

A determinação da massa específica dos compósitos cerâmicos produzidos pelo 

método de queima de material orgânico foi efetuada com uso da metodologia baseada 

no princípio de Arquimedes, mencionado no item 3.2.3.1. 

 

3.2.5.3 Distribuição de tamanhos de poros 

  

A determinação da distribuição de tamanho de poros interconectantes nas 

amostras sinterizadas foi realizada utilizando a técnica de porosimetria de mercúrio. O 

equipamento utilizado foi um porosímetro de mercúrio da marca Quantachrome, 

modelo Autoscan 33, do LCP/INPE de Cachoeira Paulista/SP. 

A Figura 3.4 mostra o fluxograma representando as etapas do procedimento 

experimental adotado para produção dos compósitos cerâmicos pelo método de queima 

de material orgânico. 
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FIGURA 3.4 - Fluxograma da produção e da caracterização de compósitos cerâmicos 

porosos de Al2O3 - ZrO2 pelo método de queima de material orgânico. 

 

3.2.6 Processamento e caracterização dos compósitos de cerâmica porosa pelo 

método de incorporação de espuma 

 

No método de incorporação de espuma os poros são obtidos no corpo cerâmico a 

partir da adição de uma espuma estável. Esta espuma, por sua vez, é produzida através 

da agitação intensa de uma solução composta de água e um agente surfactante, cujo 

cisalhamento intenso, promovido por uma batedeira doméstica, garante que o ar 

incorporado seja distribuído em bolhas com diâmetros reduzidos e homogêneos.  
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3.2.7 Estudos preliminares e processamento da suspensão cerâmica 

 

3.2.7.1 Espuma 

 

Para o método de incorporação de espuma, foi realizado um estudo para obtenção 

de uma espuma estável. 

Em busca do sistema com maior estabilidade de espuma foi selecionado o melhor 

surfactante dentre as opções testadas. Para isso realizou-se estudo comparativo entre 

dois agentes ativos de superfície. Os surfactantes testados foram: 

-  Lauril Éter Sulfato de Sódio – LESS e 

-  Lauril Éter Sulfato de Amônio – LESA. 

Além do surfactante, para obtenção da espuma foram também utilizados agentes 

estabilizantes (que têm a função de dificultar o colapso das bolhas). 

Primeiramente preparou-se uma espuma sem a adição dos estabilizantes das 

bolhas, ou seja, a partir de uma agitação mecânica de uma solução de água e surfactante. 

Ao serem agitados em água, os surfactantes formam um sistema coloidal onde a cadeia 

carbônica (lipofílica) se volta para o centro e a “cabeça” polar (hidrofílica) fica em 

contato com a água [35,44,45]. No entanto, quando se obtém a espuma, a concentração 

do agente ativo de superfície é muito importante, uma vez que influencia diretamente a 

estabilidade das bolhas e o volume gerado. Assim, é necessária a determinação dos 

teores dos aditivos utilizados no processamento da espuma. O critério utilizado foi à 

capacidade de gerar espumas aliado ao maior tempo de estabilidade. Assim, observou-

se seu tempo de estabilidade e volume de espuma gerado. 

Após a escolha do melhor surfactante e estabilizantes variou-se as proporções dos 

aditivos a ser utilizados. Assim, foram avaliadas as melhores soluções de água, 

surfactante e estabilizantes.  

Como resultado deste estudo preliminar, o surfactante selecionado para ser 

utilizado neste trabalho foi Lauril Éter Sulfato de Sódio – LESS e os estabilizantes de 

espuma: betaina; glicerina e parafina. Esses aditivos dificultam a drenagem do líquido e 
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aumenta a viscosidade da fase líquida da espuma. O intuito desta etapa é obter o maior 

volume de espuma aliado ao maior tempo de estabilidade de bolhas.  

Com base nas melhores quantidades de aditivos, previamente determinados, 

preparou-se uma espuma a partir da agitação constante de 1,0 ml de surfactante em 10 

ml de água destilada, pelo uso de uma batedeira doméstica (marca Britânia modelo 

Bellagio). Agitou-se a mistura por cerca de 3 minutos e, em seguida adicionou-se 10 

gramas de estabilizantes (70 % glicerina e 30 % parafina líquida). A espuma foi agitada 

por cerca de 2 minutos, até adquirir uma consistência pastosa (Figura 3.5).  

A espuma feita no laboratório foi comparada com uma espuma comercial 

(Gillette), para verificar qual destas apresentava a maior estabilidade. Na Tabela 3.5 é 

mostrada a composição da espuma feita no laboratório. 

 

TABELA 3.5 – Espuma produzida no laboratório com materiais fornecidos pela 

empresa Cognis (para 10 ml de água). 

Aditivo Teor (%) 

Surfactante Aniônico-LESS 0,1 

Glicerina 0,7 

Parafina líquida 0,3 

Betaina 0,05 

 

A espuma comercial da marca Gillette apresenta a composição qualitativa de: 

água, ácido esteárico, trietanolamina, isobutano, lauril éter sulfato de sódio LESS, 

lauret-23, hidroxietilcelulose, propano, nonoxinol-9, benzoato de sódio, alantoína, 

carragenina, quarténi-15, butano e extrato de aloe vera. 

 

 

 

 

 



80 

 

FIGURA 3.5 – Fluxograma da produção de espuma. 

 

Foi realizada a comparação da espuma feita no laboratório com a espuma 

comercial (Gillette), no Estereoscópio marca Zeiss modelo Stemi SV 11, com aumento 

de 6 a 66x AMR/IAE/CTA. 

 

3.2.7.2 Aditivos 

 

As quantidades de aditivos (citrato de amônio bifásico, alginato de sódio e 

diacetato de alumínio hidratado) utilizadas na suspensão cerâmica pelo método de 

incorporação de espuma, foram determinadas através do comportamento reológico da 

suspensão de alumina-zircônia em um viscosímetro Brookfield modelo Pro IV. 

 

Na obtenção da suspensão aquosa, para cada 100 gramas da mistura de pós de 

0,82 Al2O3 + 0,18 ZrO2 foram utilizados 0,15 % (em peso) de alginato de sódio 

utilizado para a gelificação da espuma. Como dispersante foi utilizado o citrato de 

amônio bibásico – DAC, na quantidade de 0,23 % (em peso).  

Surfactante
Lauril Éter Sulfato de Sódio

Água

Glicerina Parafina Líquida Betaína

Agitação Intensa

Agitação Intensa
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A homogeneização destes componentes foi feita em pote de plástico por 5 

minutos (agitado manualmente). Para obtenção da suspensão, foi adicionado 

gradualmente pequenas quantidades do pó homogeneizado em um becker de vidro 

contendo água deionizada (30 ml) sob agitação constante. Após a adição de todo o pó à 

água, a suspensão foi mantida sob agitação por cerca de 20 minutos, para a destruição 

dos aglomerados dos pós. 

 

3.2.7.3 Conformação dos corpos de prova e sinterização 

 

Após a preparação da suspensão cerâmica adicionou-se a espuma estável e agitou-

se a mistura por cerca de 1 min em um misturador de hélices. Em seguida, adicionou-se 

o diacetato de alumínio hidratado – HADA e aumentou-se a rotação do agitador para 

potência máxima, deixando por mais 10 segundos sob agitação intensa. O material foi 

vertido em um molde polimérico com 30 mm de diâmetro e 15 mm de espessura, 

revestido com óleo (desmoldante) e deixou-se exposto ao ar por cerca de 12 horas para 

a etapa de secagem. Após esse tempo, o corpo de prova foi colocado em uma estufa em 

80 oC, por 12 horas. 

A sinterização das cerâmicas foi realizada nas mesmas condições descritas no 

ítem 3.2.3.1, ou seja, nas temperaturas de 1400 e 1500 ºC, com taxa de aquecimento de 

5 oC/min, por 2 horas. 

 

3.2.8 Caracterização dos compósitos cerâmicos sinterizados 

 

As caracterizações dos compósitos cerâmicos sinterizados foram feitas utilizando 

as mesmas técnicas e procedimentos adotados no item 3.2.5. 
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3.2.8.1 Determinação da tensão de fratura 

 

Para a determinação dos valores de tensão de fratura dos compósitos cerâmicos 

porosos em estudo, foram realizados ensaios de compressão mecânica diametral, em 

corpos-de-prova cilíndricos. Para a realização deste ensaio, o corpo-de-prova é colocado 

com o eixo horizontal entre os pratos da prensa e a tensão é aplicada com uma taxa 

constante.  Os valores da tensão de fratura (σ) foram calculados pelo uso da equação: 

                                           
DL
P

π
σ

2
=       (3.7) 

 

onde: 

P = carga máxima atingida no momento da ruptura (N) 

L = altura do corpo de prova (m) 

D = diâmetro do corpo de prova (m) 

σ = tensão de fratura (Pa).  

 

Neste tipo de ensaio mecânico as amostras são submetidas a forças de compressão 

externamente aplicadas, gerando solicitações de tração no plano diametral paralelo à 

direção da carga. A propagação da trinca ocorre na direção vertical (pois as tensões de 

tração atuam horizontalmente no corpo) atravessando toda a extensão do cilindro 

(Figura 3.6).  
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FIGURA 3.6 - Desenho esquemático da propagação da trinca no corpo cerâmico no 

ensaio de compressão diametral.  

                        Fonte: adaptado de [48]. 

 

  As amostras foram submetidas ao ensaio de compressão mecânica diametral no 

equipamento Máquina de Ensaio Universal marca Instron modelo 3382 com célula de 

5000 Kg. 

 

A Figura 3.7 mostra o fluxograma da obtenção das amostras pelo método de 

incorporação de espuma. 
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FIGURA 3.7 - Fluxograma da obtenção de compósitos cerâmicos porosos pelo método 

de incorporação de espuma. 

 

3.2.8.2 Condutividade térmica 

 

Quando existe um gradiente de temperatura num corpo, ocorre uma transferência de 

calor da região de alta temperatura para a região de baixa temperatura. Diz-se então que 

a energia é transferida por condução e que a taxa de transferência de calor por unidade 

de área é proporcional ao gradiente normal de temperatura [42]. 

            
x
T

k
A
Q

∆
∆

=                                                  (3.8) 

Onde: Q é a taxa de transferência de calor e ∆Τ/∆x é o gradiente de temperatura na 

direção do fluxo de calor. A constante k é chamada condutividade térmica do material, o 

calor deve fluir no sentido da temperatura decrescente. 

O método para mensurar a condutividade térmica de um corpo sólido utiliza o 

princípio da condução uni-dimensional, o qual é utilizado num condutivímetro. O 
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condutivímetro é composto por um sistema capaz de aplicar um fluxo de calor uni-

dimensional à peça que está sendo testada (compósito Al2O3 - ZrO2). Nesse caso, a parte 

superior possui um aquecedor elétrico de kapton, com resistência elétrica de 25 Ohms  

(incerteza de medida da taxa de calor é de mais ou menos 1 %), acoplado a um boco 

padrão de cobre de 50 mm de diâmetro e 65 mm de comprimento. Este é então acoplado 

termicamente a um tarugo de cobre padrão de 50 mm de diâmetro e 50 mm de 

comprimento, tendo este sua condutividade térmica conhecida de 385 W/m.oC (a função 

deste é de padronizar o teste). A amostra porosa a ser testada (30 mm de diâmetro e 14 

mm de comprimento) é colocada em acoplamento térmico entre este tarugo de cobre e 

um outro posicionado logo abaixo, visando promover o fluxo de calor. Na base deste 

outro tarugo, uma placa fria com circulação de água a 5 e 15 °C está presente. Essa 

circulação se dá através de um banho termostático, de marca Nova Ética, modelo 

ultratermostato e com uma taxa de circulação da água é de 9 litros por minuto. 

Foram acoplados 8 termopares Omega do tipo T (incerteza de medida de ± 0,3 oC 

para 100 oC ), para a medição da temperatura, sendo 3 termopares presentes no tarugo 

de cobre que aquece o sistema, 2 termopares na amostra cerâmica e 3 termopares na 

parte de resfriamento. A distância entre os termopares era de aproximadamente 15 mm 

cada. 

Para a alimentação da resistência aquecedora utilizou-se uma fonte de tensão com 

corrente continua. A tensão é regulada de modo a se obter uma potência desejada, que 

será dissipada na resistência aquecedora. 

Para a leitura das temperaturas durante o experimento, utilizou-se um sistema de 

aquisição de sinais da marca Agilent 32940A. O sistema de aquisição foi conectado a 

um microcomputador que, num intervalo de tempo pré-determinado, armazena os dados 

lidos pelo equipamento. Posteriormente estes dados foram transferidos para uma 

planilha eletrônica (Microsoft Excel). 

A Figura 3.8 apresenta um esquema do teste de condutividade térmica com as 

amostras do compósito Al2O3 - ZrO2 sinterizados a 1400 e 1500 oC com banho de 10 e 

15 oC e taxa de aquecimento de 8W. 
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FIGURA 3.8 - Desenho esquemático do posicionamento da amostra cerâmica porosa no 

condutívimetro. 

 

A Figura 3.9 apresenta a foto do condutivímetro com a amostra do compósito 

Al2O3 - ZrO2. 

 

   

FIGURA 3.9 - Condutivímetro instalado na DMC/ETE, teste de condutividade térmica. 
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3.2.8.3 Cálculo de incertezas 

 

Uma grandeza física experimental deve ser determinada a partir de medição e o 

resultado é sempre uma aproximação para o valor verdadeiro da grandeza. Os objetivos 

da teoria de erros consistem em determinar o melhor valor possível para a grandeza a 

partir das medições e determinar quanto o melhor valor obtido pode ser diferente do 

valor verdadeiro. O melhor valor para a grandeza (mensurando) deve ser o mais 

próximo possível do valor verdadeiro e também pode ser chamado de melhor estimativa 

ou, simplesmente, valor experimental para a grandeza física [47]. 

Uma grandeza k, que é calculada como função de outras grandezas Q, A, ∆x, 

......, pode ser representada por  

k = k(Q, A, ∆x ,.....)                       (3.9) 

 

As grandezas x, y, z, ......são admitidas como grandezas experimentais, sendo 

σx, σy, σz, ........as incertezas padrões correspondentes: 

Q σQ A σA ∆x σ ∆x 

Se os erros variáveis, Q, A, ∆x.....são completamente independentes entre si, a 

incerteza padrão em w é, em primeira aproximação, dada por: 
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CAPÍTULO 4 

Resultados e discussões 

 

4.1 Considerações sobre a seleção dos materiais e dos processos para obtenção dos 

compósitos cerâmicos porosos 

 

Na seleção dos materiais para a obtenção da cerâmica porosa foram considerados 

os quesitos: i) ser quimicamente inerte aos fluídos de trabalho mais adequados ao 

ambiente espacial; ii) possuir uma estrutura de poros interconectados com diâmetros 

entre 2 e 8 µm; iii) manter sua integridade estrutural durante a montagem e o 

lançamento do satélite, iv) possuir densidade e condutividade térmica baixa e área 

superficial alta e v) permitir a confecção de peças com ranhuras superficiais 

controladas. Como, para aplicações espaciais as características e aplicações das peças 

precisam ser reprodutíveis, optou-se pelo uso de materiais disponíveis no mercado com 

tradição de qualidade e confiabilidade. Este quesito foi possível de ser aplicado à 

escolha da alumina, que é o componente em maior quantidade na cerâmica a ser 

produzida. Para a obtenção da microestrutura mostrada na Figura 3.1, optou-se por uma 

alumina comercial, disponível no mercado brasileiro, com o menor tamanho médio de 

partículas e maior quantidade de partículas com tamanhos dentro da escala sub-

micrométrica. A zircônia nanoparticulada utilizada não possui informações na literatura 

sobre a reprodutibilidade de suas características físicas e químicas.  

A escolha do tamanho de partículas dos pós de alumina e de zircônia tiveram 

como objetivo obter uma estrutura de paredes ao redor dos poros que fosse formada 

com uma quantidade grande de grãos, para conferir a resistência mecânica ao arcabouço 

de cerâmica. A obtenção de poros com tamanho, forma, conectividade e quantidade 

reprodutíveis a partir do empacotamento de partículas de pós é muito difícil. Estas 

características dos poros dependem da distribuição de tamanhos e de formas das 

partículas do pós, estado de aglomeração/agregação destas partículas e de sua 

capacidade de compatibilidade. A reprodutibilidade das características do pó é de 

fundamental importância principalmente na alumina (Al2O3), que é a formadora da 
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matriz do compósito cerâmico. Desta forma, não seria admissível alterações nas 

características físicas dos pós, o que é praticamente impossível em se tratando de 

materiais comerciais.  

Portanto, a opção adotada neste trabalho foi a de utilizar agentes formadores de 

poros, onde teoricamente fosse possível controlar a sua forma, a sua distribuição de 

tamanho e a sua quantidade.  

A seleção do processo de obtenção da estrutura do compósito cerâmico alumina - 

zircônia poroso, mostrada na Figura 3.1, foi realizada após extensa pesquisa de agentes 

formadores de poros no mercado nacional e internacional. Após o estudo da literatura 

disponível, concluiu que os métodos mais promissores para obtenção de poros com 

quantidade, forma e tamanhos controlados seriam: i) queima de agentes sólidos 

formadores de poros orgânicos incorporados à mistura de pós (alumina - zircônia) 

conformadas por prensagem e ii) incorporação de poros em suspensões da mistura de 

pós de alumina - zircônia por incorporação de espuma. Foram também realizadas 

investigações utilizando espumas pré-conformadas (esponjas domésticas e de colchões) 

com várias densidades, porém os diâmetros dos poros interconectados obtidos foram 

muito maiores do que a faixa de tamanhos especificada no projeto. 

Para a utilização do método de queima de agentes sólidos formadores de poros 

orgânicos, a maior dificuldade encontrada foi à indisponibilidade de pós orgânicos 

sintéticos com partículas na forma de fibras, cujos diâmetros e comprimentos 

permitissem obter poros interconectados nas cerâmicas sinterizadas, dentro da faixa de 

dimensões especificadas no projeto. O material escolhido foi o CMC, apesar do pó não 

ser constituído somente de partículas com forma de fibras, porém os seus diâmetros 

estão bem próximos dos valores estimados para a obtenção de poros dentro da faixa de 

tamanhos desejada. Um outro fator considerado foi à disponibilidade deste material no 

mercado. 

A obtenção dos compósitos cerâmicos porosos pelo uso do método de 

incorporação de espumas necessitou de uma investigação preliminar mais ampla, tanto 

na literatura quanto em relação às matériais-primas e aos procedimentos laboratoriais.  
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4.2 Características do pó de alumina  

 

As características físicas do pó de alumina (OP1000 da Alcan) são mostradas nas 

Figuras 4.1 e 4.2 e na Tabela 4.1. Na Figura 4.1 são mostrados curvas de distribuição de 

tamanhos de partículas na alumina. Pode ser observado que o volume maior 

corresponde às partículas na faixa sub-micrométrica de tamanhos, sendo que o diâmetro 

médio das partículas deste pó de alumina é de 0,36 µm (Tabela 4.1).  
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FIGURA 4.1 - Histograma da distribuição de tamanhos de partículas e respectiva curva            

de distribuição cumulativa do pó de Al2O3 (OP 1000 - Alcan). 
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TABELA 4.1 - Distribuição cumulativa de tamanhos de partículas do pó de Al2O3 (OP 

1000 - Alcan). 

Pó 
d10 

(µm) 
d50 

(µm) 
d90 

(µm) 

Al2O3 0,07 0,36 1,77 

 

Na Figura 4.2 é mostrada a imagem obtida por MEV do pó de Al2O3. Observa-se 

que este pó é composto por partículas com formas irregulares. 

 

 
FIGURA 4.2 - Imagem obtida por MEV do pó sub-microparticulado de Al2O3.  

 
No entanto, o valor pequeno de área superficial para o pó de alumina, mostrado na 

Tabela 4.2, obtida pelo método de adsorção superficial de N2, indica que as partículas do 

pó possuem porosidade baixa, ou seja, é composto dominantemente por agregados de 

nanopartículas.  

A massa específica real do pó indica que esta alumina possui um valor de massa 

específica próximo do seu valor teórico (3,98 g/cm3). 
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TABELA 4.2-Valor de área superficial e de massa específica real do pó de alumina sub-

microestruturado. 

Material Aréa superficial 
(m2/g) 

Massa específica 
(g/cm3) 

Al2O3 6 3,96 

 

O difratograma de raios X do pó microparticulado de alumina mostra a presença 

da fase cristalina alfa (α) deste material (Figura 4.3). Os picos de difração de raios X 

característicos da fase alfa foram indexados com o auxilio da microficha JCPDS 01-

1296 
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FIGURA 4.3 - Difratograma de raios X do pó sub-microparticulado de Al2O3. 

  

4.3 Características do pó de zircônia  

 

A curva de distribuição de tamanhos de partículas do pó de zircônia mostra 

partículas com tamanhos na faixa de 0,06 µm (60 nm) a 14,8 µm (Figura 4.4) sendo que 

o diâmetro médio das partículas é de 1,6 µm. Trata-se de uma distribuição de tamanhos 

do tipo bimodal, com o maior e o menor pico localizados em 1,8 µm e em 8,5 µm, 
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respectivamente. Os diâmetros de partículas medidos para 10, 20 e 50 % de massa 

cumulativa no pó da zircônia estão apresentados na Tabela 4.3. 
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FIGURA 4.4 - Curva da distribuição de distribuição de tamanho de partículas e 

respectiva curva de distribuição cumulativa do pó de zircônia. 

 
TABELA 4.3 - Valores dos diâmetros característicos de partículas do pó de zircônia. 

Pó 
d10 

(µm) 
d50 

(µm) 
d90 

(µm) 

ZrO2 0,5 1,6 7,2 

 

Na Figura 4.5 a) é mostrada a imagem obtida por MEV do pó de zircônia, onde 

podem ser observados aglomerados grandes, com tamanhos de até 30 µm. Estes 

aglomerados, por sua vez, são formados por aglomerados e/ou agregados de partículas 

muito menores (Figura 4.5 b). De acordo com as curvas da Figura 4.4, estes 

aglomerados menores possuem tamanhos entre 0,06 a 14,8 µm. No entanto, os valores 

obtidos para este pó de: área superficial específica alta e diâmetro médio de poros baixo 
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indicam que este pó é formado por aglomerados de nanopartículas (Tabela 4.4). Não foi 

possível a observação e/ou a medição destas nanopartículas neste trabalho por falta 

equipamentos adequados. No entanto, de acordo com informações do fabricante, este pó 

de zircônia é composto por nanopartículas com tamanhos de 30 a 40 nm.  

 

     
 

FIGURA 4.5 - Imagens obtidas por MEV do pó de zircônia: a) aglomerados grandes e 

b) detalhe de um aglomerado grande formado por aglomerados menores 

 

No entanto, o valor da área específica obtida experimentalmente para este material 

indica que se trata de um material nanoporoso (tamanho médio de poros de 6,6 nm) 

(Tabela 4.4). Este resultado indica que as partículas aglomeradas mostradas na Figura 

4.5 b também são formadas por aglomerados de nanopartículas. De acordo com o 

fornecedor deste material, estas nanopartículas possuem tamanhos médios entre 20 e 30 

nm. 
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TABELA 4.4 - Características do pó de zircônia (análise por adsorção superficia l de N2) 

 
 

Os aglomerados são formados por nanopartículas ligadas entre si por forças de 

atração eletrostáticas (tipo fo rças de Van der Waals). Portanto, espera-se que durante a 

etapa de processamento estes aglomerados sejam destruídos, e as nanopartículas de 

zircônia se misturem de forma homogênea entre as partículas de alumina.  

O difratograma de raios X do pó de zircônia confirma a presença majoritária da 

fase cristalina tetragonal da zircônia, que está presente na temperatura ambiente (Figura 

4.6). Os picos de difração de raios X característicos da fase tetragonal foram indexados 

com o auxilio da microficha JCPDS 17-923. 
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FIGURA 4.6 - Difratograma de raios X do pó de zircônia (3Y-TZP), onde os picos 

representam à fase cristalina tetragonal da zircônia. 

Característica Valor 
determinado 

Área específica (m2.g-1) 42 

Diâmetro médio dos poros (nm) 6,6 

Volume total de poros (cm3.g-1) 0,07 
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4.4 Características do agente formador de poros 

 

O método de queima de material orgânico envolve a decomposição do material 

orgânico introduzido na composição do material cerâmico, durante a etapa de 

calcinação. A Figura 4.7 mostra a imagem obtida por MEV do carboximetilcelulose 

(CMC), utilizado como agente sólido formador de poros nas cerâmicas em estudo. 

Pode-se observar que o pó de CMC apresenta aglomerados de formas irregulares e 

partículas com forma alongada. Este material orgânico foi escolhido por ter formas 

alongadas para possibilitar a formação de poros abertos, para a obtenção da cerâmica 

com estrutura porosa.  

 

    

FIGURA 4.7 - Imagens obtidas por MEV do pó de CMC (carboximetilcelulose) usado 

para a formação de poros nas cerâmicas. 
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4.5 Estudo do comportamento da dilatação térmica linear dos compósitos 

cerâmicos de alumina - zircônia 

 

O ensaio de dilatometria foi realizado na amostra composta por alumina - 

zircônia. O corpo de prova foi compactado na forma cilíndrica (com 5 mm de diâmetro 

e 10 mm de comprimento) para este ensaio.  

Na Figura 4.8 são mostradas as curvas de comportamento da dilatação térmica 

linear em função da temperatura para os compósitos cerâmicos 0,88 Al2O3 - 0,12 ZrO2 e 

0,82 - 0,18 ZrO2. Os resultados da análise destas curvas mostraram que a temperatura de 

densificação está acima do limite de detecção do equipamento. Pode-se observar que o 

compósito com maior quantidade de pó de zircônia atingiu a densificação em uma 

temperatura menor. A escolha da temperatura de sinterização baseou-se em trabalho 

anterior [14], a temperatura escolhida foi de 1550 oC para a sinterização do compósito 

denso de alumina - zircônia.  

 Este estudo foi realizado para a verificação da melhor resistência mecânica em 

função da quantidade de adição da zircônia estabilizada com 3 % em mol de ítria.  
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FIGURA 4.8 - Curvas mostrando os comportamentos da dilatação térmica linear e taxa 

de retração em função da temperatura para o compósito cerâmico em 

estudo. 

 

4.5.1 Microestrutura das cerâmicas sinterizadas 

 

As superfícies de fratura dos compósitos cerâmicos de Al2O3 - ZrO2 são mostradas 

na Figura 4.9. A temperatura de sinterização utilizada foi selecionada de acordo com 

estudos anteriores [14], considerando a temperatura na qual a retração máxima termina 

em 1550 oC.  

Nas Figuras 4.9, as superfícies de fratura mostram regiões com vários graus de 

densificação, que podem estar relacionadas com o empacotamento não homogêneo de 

partículas durante a etapa de conformação. 

Foram destacadas regiões compostas por agregados de nanopartículas de ZrO2. Os 

aspectos das superfícies de alumina e dos compósitos de alumina - zircônia obtiveram 

um grau baixo de densificação e uma porosidade alta. 
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Pode ser observado que com a adição da zircônia não mudou o aspecto da 

estrutura, devido à quantidade pequena de zircônia adicionada. 

 

     
(a)    (b)        (c)  

 

FIGURA 4.9 - Imagens obtidas por MEV das superfícies de fratura das cerâmicas de 

alumina e dos compósito cerâmicos de Al2O3 - ZrO2 sinterizados em 

1550 ºC: (a) Al2O3, (b) 12 % de ZrO2 (0,88 Al2O3 - 0,12 ZrO2), (c) 18 % 

de ZrO2(0,82 Al2O3 - 0,18 ZrO2). 

 

4.5.2 Massa específica das cerâmicas sinterizadas 

 

A Tabela 4.5 mostra os valores de massa específica teórica, real e da porosidade 

para as amostras de Al2O3 e os compósitos Al2O3 - ZrO2 que foram sinterizadas em 1550 
oC por 2 horas. Os valores de densidade teórica dos compósitos de alumina - zircônia  

foram calculados pela regra da mistura. 

Os valores da massa específica da cerâmica de alumina pura estão próximos da 

real, já a alumina contendo zircônia não. 

Os valores de porosidade em relação à adição da zircônia não mostraram um 

aumento significativo.   
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TABELA 4.5 - Valores obtidos para a massa específica (ρ) e a porosidade das 

cerâmicas em estudo 

Cerâmica ρ (real) 

(g/cm3) 
ρ *  

(g/cm3) 
Porosidade  

 (%) 

Alumina 3,08 3,96 20,67 

12 % zircônia 3,22 4,13 20,72 

18 % zircônia 3,25 4,23 21,51 
                       * densidades obtidas pela regra das misturas 

 

4.5.3 Tensão de fratura das cerâmicas sinterizadas 

 

Podem-se observar na Tabela 4.6 os valores de tensão de ruptura da alumina e dos 

compósitos cerâmicos de Al2O3 - ZrO2. O aumento da resistência mecânica foi 

possibilitado provavelmente devido à adição da zircônia tetragonal.  

Observa-se também na Tabela 4.6, o módulo de Weibull (m) que representa o 

espalhamento dos valores da tensão de fratura obtidas nos ensaios de flexão em 4 pontos 

das cerâmicas estudadas neste trabalho. Pode-se observar o aumento do módulo de 

Weibull (diminuição do espalhamento das tensões) quando se compara a cerâmica de 

alumina e com 12 % de zircônia, demonstrando serem materiais mais confiáveis para 

aplicações estruturais.  

Os valores obtidos para os compósitos de alumina - zircônia mostram um aumento 

máximo da tensão de ruptura da matriz quando as adições de zircônia situam-se em 

torno de 18 % em peso.  
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TABELA 4.6 - Valores de tensão de fratura para as cerâmicas de alumina e para os 

compósitos de alumina - zircônia sinterizados em 1550 oC. 

 
Corpo de 

prova 

Tensão 
de Ruptura 

(MPa) 

Desvio 
Padrão 
(MPa) 

σ50% 
(MPa) m 

Alumina  105 33 102 2,85 

12 % ZrO2 85 21 80 3,92 

18 % ZrO2 117 29 115 4,29 
(s ) Tensão de ruptura, (D) desvio padrão, (s 50% ) tensão de ruptura 50 %  e (m) módulo de Weibull. 

 

4.6 Características dos compósitos cerâmicos porosos sinterizados obtidos pelo 

método de queima de material orgânico sólido 

 

4.6.1 Microestrutura dos compósitos cerâmicos sinterizados 

 

Nas Figuras 4.10 a 4.13, as superfícies de fratura mostram regiões que variam os 

tamanhos dos poros na cerâmica. Os poros presentes nesta estrutura foram formados 

pela queima do carboximetilcelulose (CMC). 

Os aspectos das superfícies de fratura para os compósitos cerâmicos, para duas 

temperaturas de sinterização utilizadas, sugerem que a sinterização pode estar no 

primeiro estágio, o que mantem a interconectividade dos microporos. 

Comparando as imagens obtidas para os 3 compósitos cerâmicos preparados com 

quantidades diferentes de CMC, é muito difícil obter informações que indiquem a 

influência da quantidade de agente formador de poros com a porosidade destas 

cerâmicas. No entanto, as imagens mostram que a sinterização em 1550 oC promoveu 

uma maior densificação das partículas sub-microestruturadas da matriz de alumina. 
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                    a)                                                 b)                                              c) 

FIGURA 4.10 - Imagens obtidas por MEV das superfícies de fratura da cerâmica 

porosa, sinterizada em 1400 ºC: a) Al2O3 - ZrO2 com 25 % CMC, b) 

Al2O3 - ZrO2 com 30 % CMC e c) Al2O3 - ZrO2 com 40 % CMC. 

    
 

    (a)     (b)         (c) 

FIGURA 4.11 - Imagens obtidas por MEV das superfícies de fratura da cerâmica 

porosa, sinterizada em 1400 ºC: a) Al2O3 - ZrO2 com 25 % CMC, b) 

Al2O3 - ZrO2 com 30 % CMC e c) Al2O3 - ZrO2 com 40 % CMC. 
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              (a)    (b)         (c) 
 

FIGURA 4.12 - Imagens obtidas por MEV das superfícies de fratura da cerâmica 

porosa, sinterizada em 1500 ºC: a) Al2O3 - ZrO2 com 25 % CMC, b) 

Al2O3 - ZrO2 com 30 % CMC e c) Al2O3 - ZrO2 com 40 % CMC. 

   
    (a)     (b)         (c) 
 

FIGURA 4.13 - Imagens obtidas por MEV das superfícies de fratura da cerâmica 

porosa, sinterizada a 1500oC (a) Al2O3 - ZrO2 com 25% CMC (b) 

Al2O3 - ZrO2 com 30% CMC (c) Al2O3- ZrO2 com 40% CMC. 
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4.6.2 Massa específica dos compósitos cerâmicos sinteriados 

 

As Tabelas 4.7 e 4.8 mostram os valores de massa específica teórica e da cerâmica 

e a porosidade para as amostras sinterizadas em 1400 e 1500 oC respectivamente. Os 

valores de densidade teórica foram calculados pela regra da mistura. 

Pode-se observar que na temperatura de 1500 ºC verifica-se uma redução da 

porosidade, devido à densificação maior do material. 

Os valores de porosidade obtidos estão na faixa de 50 a 70 %, consideradas 

adequadas para o uso como estrutura porosa do sistema de controle térmico de satélites. 

 

TABELA 4.7 – Valores de massa específica e de porosidade para as cerâmicas 

sinterizadas em 1400 oC. 

Cerâmica 
ρteórica 

 (g/cm3) 
ρcerâmica 

(g/cm3) 
Porosidade 

(%) 

25 % CMC 4,23  1,55 60,51 

30 % CMC 4,23 1,14 70,33 

40 % CMC 4,23 0,86 77,56 

ρ teórica= massa específica real, obtida pela regra das misturas  

 

TABELA 4.8 – Massa específica e porosidade amostras sinterizadas em 1500 oC. 

Cerâmica 
 

ρteórica 

 (g/cm3) 

ρcerâmica 

(g/cm3) 
Porosidade 

(%) 

25 % CMC 4,23 1,64 58,35 

30 % CMC 4,23  1,18 69,76 

40 % CMC 4,23  1,23 64,19 

ρ teórica= massa específica real, obtida pela regra das misturas 
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4.6.3 Distribuição de tamanhos de poros nos compósito cerâmicos sinterizados 

 

As curvas de distribuição de tamanho de microporos não podem ser comparadas, 

pois existe uma diferença grande na escala. 

Como esperado, a quantidade de CMC adicionado à cerâmica, sinterizados em 

1500 oC, apresentou as curvas de distribuição de tamanhos de poros mais próxima da 

faixa de tamanhos especificada no projeto inicial (2 a 8 µm), ou seja, entre 1 e 6 µm.  
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FIGURA 4.14 - Curvas de distribuição de tamanhos de poros dos compósitos cerâmicos 

porosos sinterizados em 1400 oC, para várias quantidades de agente 

formador de poros (CMC). 
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FIGURA 4.15 - Curvas de distribuição de tamanhos de poros dos compósitos cerâmicos 

porosos sinterizados em 1500 oC, para várias quantidades de agente 

formador de poros (CMC). 

 

Este método de incorporação de material orgânico por prensagem dos pós, não 

mostrou um bom resultado em relação à resistência mecânica, pois as amostras estavam 

frágeis ao manuseio. Com isso não foi possível realizar os ensaios mecânicos nestes 

compósitos cerâmicos. 

A incorporação de agentes formadores de poros na forma de fibra indicou ser uma 

forma promissora de obter estes compósitos com tamanhos e quantidade de poros dentro 

dos valores especificados no projeto da peça cerâmica. No entanto, a estrutura do 

material ao redor dos poros não atingiu uma densificação adequada para manter a 

resistência mecânica dentro de valores aceitáveis para atender as necessidades do 

projeto. Para se obter poros com formas mais regulares recomenda-se a utilização de 

agente formador de poros totalmente fibroso. As dimensões destas fibras deve ser tal, 

que após a sinterização os poros apresentem diâmetros dentro da faixa especificada no 

projeto. Porém, apesar de uma intensa procura, ainda não foi identificado à 

disponibilidade do material orgânico composto totalmente por fibras com diâmetros 

adequados para atender as especificações da peça cerâmica que é o objetivo deste 

projeto. 
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4.7 Estudo da formação de espumas orgânicas 

 

Para a formação da espuma aquosa, como agente formador de poros em 

cerâmicas, são utilizados componentes como surfactantes e estabilizantes. Cada um 

deles possui uma função específica no sistema e, por isso, devem ser determinadas as 

suas quantidades adequadas para resultar numa espuma aquosa com melhor estabilidade 

possível. O tempo de estabilidade da espuma é de fundamental importância para a 

conformação da peça cerâmica desejada. 

Neste estudo, foi investigada a capacidade de geração de espuma juntamente com 

melhor tempo de estabilidade da espuma. Assim, uma mistura de água com o 

surfactante foi agitada (batedeira doméstica Britânia) e observou-se seu tempo de 

estabilidade e volume de espuma gerado.  

Primeiramente, foi identificado o melhor surfactante e a quantidade ideal de 

surfactante e água e em seguida determinou-se o teor dos estabilizantes (glicerina, 

parafina líquida e betaina) de acordo com informações fornecidas pelo do fabricante 

(Cognis). 

Os resultados obtidos na comparação dos surfactantes podem ser observados nas 

Figuras 4.16 e 4.17. O surfactante lauril éter sulfato de sódio apresentou uma 

estabilidade de 8 minutos e um volume maior de espuma, quando comparado ao 

surfactante lauril éter sulfato de amônio, cuja estabilidade foi de 3 minutos.  
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(a) (b) 

FIGURA 4.16 - Imagens obtidas em microscópio óptico do surfactante lauril éter 

sulfato de sódio (LESS): (a) no momento em que é cessada a agitação 

e (b) após 8 minutos de exposição ao ar.  

 

   
(a) (b) 

FIGURA 4.17 - Imagens obtidas em microscópio óptico do surfactante lauril éter 

sulfato de amônio (LESA): (a) no momento em que é cessada a 

agitação e (b) após 3 minutos de exposição ao ar.  

 

A partir dos resultados deste teste foi selecionado o surfactante que propiciou o 

tempo de estabilidade e volume maiores, ou seja, o lauril éter sulfato de sódio 

(surfactante aniônico). Além do surfactante, foram utilizados os estabilizantes de 

espuma glicerina, parafina e betaina. Esses aditivos têm as funções de dificultar a 

drenagem do líquido e de aumentar a viscosidade da fase líquida da espuma. Esta etapa 

obtém-se o maior volume de espuma aliado ao maior tempo de estabilidade das bolhas.  
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Assim, determinou-se a quantidade dos aditivos a partir das variações de volume 

de espuma e do tempo de estabilidade das bolhas, para as diferentes proporções entre 

água, surfactante e estabilizantes. 

 

4.7.1 Determinação da quantidade ideal de água e de surfactante para a geração de 

espuma 

 

A quantidade do surfactante lauril éter sulfato de sódio foi fixada (1grama), 

variando-se a quantidade de água, em volume. Foram estudadas as seguintes relações 

massa de sufarctante: volume de água (msurf : Vágua) de (1:20, 1:15, 1:10 e 1:5), 

baseando-se nas informações do fabricante (Cognis) e da literatura. Com isto, buscou-se 

alterar a composição da mistura (surfactante e água) e analisar as alterações ocasionadas 

na espuma. 

Os resultados obtidos mostram que o volume de espuma foi alterado de acordo 

com as diferentes proporções entre massa de surfactante e volume de água (msurf/Vágua).  

A função do surfactante é de gerar espuma após intensa agitação (batedeira 

doméstica) com velocidade máxima. Portanto, em princípio, quanto maior for à 

concentração de surfactante, melhor seria a estabilidade. No entanto, nota-se que a 

estabilidade da espuma aumenta até relação de msurf/Vágua = 0,1 (ou seja, a proporção de 

surfactante: água de 1:10). Isto está associado ao fato de que esta proporção esteja muito 

próxima da concentração micelar crítica, ou seja, a concentração em que a espuma 

apresenta o tempo de estabilidade maior. Baseando-se nos resultados destes 

experimentos, foi escolhida a proporção msurf/Vágua = 0,1 como sendo a mais adequada 

para a obtenção da espuma a ser utilizada neste trabalho, ou seja, para cada 1,0 grama 

de surfactante utilizar 10 ml de água. 

 

4.7.2 Determinação da quantidade ideal de estabilizante de espuma 

 

Uma vez obtida a espuma, as bolhas buscam um estado de menor energia por 

mecanismos de drenagem e de coalescência. Assim, para se alcançar a maior 

estabilidade das bolhas, utiliza-se substâncias que inibem a drenagem e a coalescência. 
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Estas substâncias são responsáveis pela estabilização das bolhas e podem ser de dois 

tipos: de natureza física ou de natureza físico - química [27,44,45], Cognis. 

Para a obtenção de espumas estáveis tem sido usada a parafina líquida, a glicerina 

e a betaina. A parafina líquida é responsável pela estabilização física e a glicerina e 

betaína promovem a estabilização físico - química, [Cognis] .  

Nesta etapa do estudo, após a obtenção da espuma a partir do agente espumante 

lauril éter sulfato de sódio e de água na proporção 1:10, foi realizado o estudo do efeito 

dos agentes estabilizantes neste sistema. O acompanhamento dos efeitos causados pela 

variação das quantidades destes agentes estabilizantes foi feito com o auxílio de um 

microscópio ótico, no AMR/IAE/CTA, com o qual se procurou avaliar o tempo de 

estabilidade das bolhas. As imagens obtidas nesta etapa do estudo (em tempo real) são 

mostradas nas Figuras 4.18 e 4.19.  

Quanto maior a quantidade de parafina ou de glicerina, menor foi o volume de 

espuma gerado e menor o tempo de estabilidade, pois a estabilização físico - química 

não ocorreu com eficiência. O melhor comportamento de estabilização para a espuma 

foi observado para a proporção entre os estabilizantes de 70 % de glicerina e 30 % de 

parafina  líquida (em peso). Nesta proporção, observou-se uma melhor estabilização da 

espuma Para as quantidades de betaina superiores a 0,5 gramas, não foi possível a 

comparação da estabilidade das bolhas, pois as espumas geradas permaneciam aderidas 

à hélice da batedeira utilizada para incorporação da fase gasosa. Por isto, foi adotada a 

quantidade de 0,5 gramas de betaina. Assim, a composição da espuma adotada foi: para 

cada 10 ml de água utilizou-se 1,0 grama de surfactante, 7,0 gramas de glicerina e 3,0 g 

de parafina e 0,5 gramas de betaina. 

A Figura 4.18 mostra a espuma produzida no laboratório onde foi comparada com 

a espuma comercial Gillette (espuma de barbear) (Figura 4.19). Pode-se observar, pela 

variação principalmente do tamanho das bolhas, que a espuma comercial tem uma 

estabilidade maior após 30 minutos de exposição ao ar. 
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FIGURA 4.18 - Imagens obtidas por microscopia ótica da espuma aquosa de lauril éter 

sulfato de sódio produzido no laboratório: (a) no momento em que foi 

cessada a agitação e (b) após 15 minutos de exposição ao ar.  

 

   
FIGURA 4.19 - Microscopia ótica da espuma comercial da Gillete: (a) no momento em 

que foi cessada a agitação e (b) após 30 minutos de exposição ao ar. 

 

Portanto a partir deste resultado a espuma que foi selecionada para ser utilizada no 

processo de obtenção da cerâmica porosa foi à espuma comercial Gillette, devido sua 

maior estabilidade. A espuma utilizada teve um tempo de estabilidade de aproximadamente 

de 30 minutos. 
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4.8 Estudo das características da suspensão das partículas de pó cerâmico na 

espuma 

 

4.8.1 Determinação da quantidade ideal de agente dispersante 

 

Para o processamento do material foi necessária a determinação das quantidades de 

cada aditivo [citrato de amônio bibásico (dispersante) e alginato de sódio] [27,38]. De 

uma maneira geral, suspensões são constituídas por um conjunto de partículas 

distribuídas de forma relativamente uniforme em um meio líquido, sem que haja 

dissolução significativa do sólido em função do tempo. No entanto, quando se adiciona 

um pó a um líquido depara-se freqüentemente com um problema muito comum: 

aglomeração das partículas e sua rápida sedimentação. Assim, a obtenção de cerâmicas 

com microestrutura homogênea e alta resistência mecânica, requer a eliminação dos 

aglomerados de partículas. 

A introdução deste aditivo é necessária para evitar a sedimentação rápida das 

partículas de alumina e zircônia, assim possibilitando a preparação de suspensões com 

alta concentração de sólidos. A quantidade do dispersante pode ser determinada em 

função da viscosidade da suspensão.  

A Figura 4.20 apresenta a variação da viscosidade da suspensão de alumina - 

zircônia com a quantidade de dispersante, este teste foi realizado num viscosímetro 

Brookfield modelo Pro IV. 
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FIGURA 4.20 - Curva de variação da viscosidade da suspensão em função da 

quantidade do defloculante citrato de amônio bibásico (DAC), obtida 

para a mistura de pós de alumina e zircônia (rotação utlilizada: 30 

rpm). 

 
Pode-se observar na curva de variação da viscosidade que valores superiores a 

0,23 % do referido dispersante (DAC) provoca o aumento da viscosidade da suspensão, 

provavelmente devido à presença de íons citrato não adsorvidos, livres na suspensão 

(responsáveis pelo aumento da força iônica). Assim, o citrato de amônio bibásico 

(DAC) foi utilizado no teor de 0,23 % em peso em relação à quantidade de 100 gramas 

da mistura dos pós de alumina - zircônia. 

 

4.8.2 Determinação das quantidades ideais de alginato de sódio e de diacetato 

de alumínio hidratado (HADA)  

 

Alginato de sódio: O valor da viscosidade recomendado é de 103 mPa.s [38]. Pode-se 

observar que com o aumento da quantidade de alginato provoca proporcionais aumentos 

na viscosidade do sistema. Desta forma, é necessária a escolha do teor de alginato de 

sódio que seja eficiente para auxiliar na resistência mecânica da cerâmica à verde e, ao 
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mesmo tempo, não diminua a fluidez da suspensão. Por isso, a viscosidade relativa não 

pode ser muito elevada. A quantidade ideal é de 0,15 % (para cada 100 gramas do 

compósito alumina - zircônia) para que a viscosidade relativa não ultrapasse 103 mPa.s. 

A Figura 4.21 apresenta a variação viscosidade relativa da suspensão de alumina - 

zircônia com 0,23 % de dispersante DAC e variação da quantidade de alginato de sódio. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

FIGURA 4.21 - Curva do comportamento da viscosidade da suspensão da mistura de 

pós de alumina-zircônia (0,82 Al2O3-0,18 ZrO2) em função da 

quantidade de alginato de sódio adicionado (rotação utilizada - 30 

rpm). 

 

 

 Diacetato de alumínio hidratado: A literatura diz que, acima de 0,4 %-peso de 

HADA a fluidez torna-se inapropriada para preenchimento de moldes com geometrias 

complexas [27,38], pois a consolidação é muito rápida. 

Para teores menores, a consolidação ocorreu em tempos longos. Isso é prejudicial 

para obtenção da cerâmica com poros micrométricos, pois as bolhas demoram a sofrer 

imobilização e, assim, coalescem.  

Com isso, os teores ótimos dos aditivos utilizados na composição da suspensão 

estão apresentados na Tabela 4.9. 

 

0

1000

2000

3000

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25

Algi

V
is

co
si

d
ad

e 
A

p
ar

en
te

 (m
P

as
)

V
IS

C
O

S
ID

A
D

E
 A

P
A

R
E

N
T

E
 (m

P
as

) 



116 

TABELA 4.9 - Quantidades dos aditivos neste trabalho para a conformação das 

cerâmicas porosas a partir da suspensão dos pós. 

Aditivos 
Quantidades 

        (%) 

Citrato de Amônio di-básico - DAC 0,23 

Alginato de Sódio 0,15 

HADA 0,40 

 

 

4.9 Características dos compósitos alumina-zircônia sinterizados e obtidos pelo 

método de incorporação de espuma  

 

4.9.1 Microestruturas dos compósitos cerâmicos porosos sinterizados 

 

As Figuras 4.22 e 4.23 apresentam as imagens sinterizadas a 1400 e 1500 oC, 

ilustrando a estrutura porosa. A cerâmica utilizada para esta análise foi processada com 

os teores de aditivos determinados anteriormente e citados na Tabela 4.9. 

Os maiores poros encontrados na cerâmica estão na faixa de aproximadamente de 

50 µm. 

O método de incorporação de espuma quando comparados com o queima de 

partículas orgânicas mostra poros mais definidos. 

Além disso, outro fator que merece destaque é a maior homogeneidade estrutural 

neste método, em comparação com método de queima de material orgânico. 
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FIGURA 4.22 - Imagens obtidas por MEV das superfícies de fratura da cerâmica 

porosa, sinterizada em 1400 oC, e obtidas pelo método de 

incorporação de espuma 
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FIGURA 4.23 - Imagens obtidas por MEV das superfícies de fratura da cerâmica 

porosa, sinterizada em 1500 oC e obtida pelo método de incorporação 

de espuma. 

 

Com base nas observações efetuadas a partir das micrografias, pode-se dizer que a 

estrutura gerada nos materiais conformados pela técnica de incorporação de espuma 

estudada neste trabalho pode vir a ser testada no sistema térmico do satélite.  
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4.9.2 Distribuição de tamanhos de poros nos compósitos cerâmicos sinterizados 

 

As curvas de distribuição de tamanhos de poros, mostradas na Figura 4.24, 

indicam que a temperatura de sinterização dos compósitos cerâmicos provocou a 

eliminação dos microporos com tamanhos menores. Pode ser observado que, os poros 

com tamanhos menores que 0,8 µm foram praticamente eliminados nas cerâmicas 

sinterizadas em 1500 oC. No entanto, observa-se um aumento no volume dos 

microporos na faixa de 0,8 a 6 µm, provavelmente devido a mecanismos de 

coalescência de poros e de rearranjo de partículas. 

O tamanho do diâmetro dos poros especificado para o evaporador capilar deve 

estar na faixa de 2 a 8 µm, para que ocorra movimentação dos fluído de trabalho por 

força capilar. Portando, o compósito cerâmico alumina - zircônia 1500 oC foi submetido 

ao teste de condutividade térmica. 
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FIGURA 4.24 - Curvas de distribuição de tamanhos de poros para os compósitos 

cerâmicos de alumina - zircônia sinterizados e estudados neste 

trabalho. 
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4.9.3 Massa específica 

 

A Tabela 4.10 mostra os valores de massa específica teórica, real e porosidade para 

as amostras sinterizadas a 1400 e 1500 oC.  Os valores de densidade teórica foram 

calculados pela regra da mistura. 

A determinação da temperatura de sinterização é um fator importante na obtenção 

de densidades próximas as densidades teóricas, mas neste trabalho verifica-se que a 

densidade obtida é próxima da densidade relativa, pois neste caso não se precisa de um 

material denso. 

Pode-se observar que à temperatura de 1500 ºC verifica-se uma redução da 

porosidade devido à densificação do material. A porosidade para estrutura porosa do 

sistema de controle térmico tem que estar na faixa de 50 a 70 %, este material está nesta 

faixa de porosidade. 

 
TABELA 4.10 – Valores de massa específica e de porosidade para os compósitos 

                             cerâmicos de alumina - zircônia desenvolvidos neste trabalho. 

Corpo de 
prova 

ρ(real) 
(g/cm3) ρ* (g/cm3) 

Porosidade 
(%) 

1400 oC 1,343 4,22 67,03 

1500 oC 1,394 4,22 66,35 

  * Obtida pela regra das misturas 

 

4.9.4 Determinação da tensão de fratura em compressão diametral 

 

Para caracterização da resistência mecânica, foi realizado ensaio de compressão 

diametral, conforme descrito no item 3.2.8.1. Os valores da resistência foram calculados 

pela equação 3.7. 

A propagação da trinca ocorreu na direção vertical (pois as tensões de tração atuam 

perpendicularmente a ação da carga) percorrendo toda a extensão do cilindro. 
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Os ensaios mecânicos foram realizados para as cerâmicas sinterizadas em 

temperaturas de 1400 ºC e 1500 ºC por 2 horas, conforme a Tabela 4.11. 

 

TABELA 4.11 – Valores de tensão fratura em compressão diametral para os compósitos 

cerâmicos de alumina – zircônia. 

Corpo de prova 
Temperatura 
sinterização 

Tensão de ruptura 
(MPa) 

0,82 Al2O3- 0,18 ZrO2 1400 oC 1,02 ±2 

0,82 Al2O3- 0,18 ZrO2 1500 oC 16,3 ±2,5 

 

Como pode ser notada, a temperatura de queima influencia significativamente a 

resistência à fratura por compressão diametral. Na temperatura de 1400 oC, a 

sinterização das partículas ainda é pequena, o valor da resistência mecânica é menor que 

para a amostra que sofreu um  tratamento térmico na temperatura de 1500 ºC, o material 

teve sua porosidade diminuída (densificação) e a resistência mecânica aumentada 

considerave lmente.  

Como pode ser observado no item 4.9.2 os diâmetros dos microporos para a 

sisnterização de 1500 oC  estão na faixa de 0,8 µm a 6 µm) e a resistência mecânica 

também apresenta valor elevado para esta temperatura. 

Caso necessário, o aumento da porosidade do material pode variar com a proporção 

do volume de espuma adicionado na suspensão cerâmica. No entanto, deve-se ter em 

mente que o aumento na porosidade influencia diretamente na resistência mecânica do 

material. 

A resistência mecânica tem que ser suficiente para que a estrutura porosa seja 

colocada dentro do evaporador capilar. 
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4.9.5 Condutividade térmica dos compósitos cerâmicos sinterizados 

 

Para promover um fluxo de calor uni - dimensional, a peça de compósito cerâmico 

poroso de alumina - zircônia (0,82 Al2O3 - 0,18 ZrO2) foi aquecida com uma potência 

de 8W, em vácuo de 7 × 10-4 Torr, em um condutivímetro desenvolvido na 

DMC/ETE/INPE. O teste fo i iniciado com valores de potências baixas (3W, 5W e 8W) 

para o estudo do comportamento da amostra. A potência de 8W, quando comparada aos 

demais valores utilizados mostrou ser um teste mais rápido e os valores de 

condutividade térmica (k) obtidos apresentaram a menor variação. O teste não 

ultrapassou a temperatura de 70 oC (temperatura limite do condutivímetro). 

A amostra de cerâmica porosa foi colocada em um acoplamento térmico 

localizado entre um tarugo de cobre superior e um outro posicionado na parte inferior, 

promovendo o fluxo de calor através da amostra. Na base do tarugo inferior, está uma 

placa fria com circulação de água na temperatura de 15 °C.  

A Tabela 4.12 mostra os valores de condutividade térmica para o compósito 

cerâmico sinterizado em 1400 oC, determinados para três temperaturas diferentes.  

 

TABELA 4.12 – Valores de condutividade térmica para o compósito poroso de 0,82 

                            Al2O3 - 0,18 ZrO2, sinterizado em 1400 oC. 

Temperatura 
(oC) 

Condutividade Térmica 
(W/m.oC) 

20 22,0 ± 7,8 

30 5,6 ± 1,6 

33 4,5 ± 1,5 

 

Os valores de condutividade térmica determinados para o compósito cerâmico 

sinterizadao em 1500 oC, para três temperaturas diferentes, são apresentados na Tabela 

4.13. 
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TABELA 4.13 – Valores de condutividade térmica para o compósito poroso de 0,82                                            

Al2O3 - 0,18 ZrO2, sinterizado em 1500 oC. 

Temperatura 
(oC) 

Condutividade Térmica 
(W/m.oC) 

25 10,8 ± 3,3 

35 4,8 ± 1,4 

49 2,6 ± 0,8 

 

 Com os dados obtidos pelo teste de condutividade térmica pode-se determinar a 

espessura da estrutura porosa. Se o valor de k for pequeno a espessura da estrutura 

porosa será pequena se o resultado do valor de k for grande a espessura da estrutura 

porosa será grande.  

Pode ser observado, nas Figuras 4.25 e 4.26 o comportamento da condutividade 

térmica em função da temperatura obtidos para o compósito cerâmico poroso de 

alumina - zircônia sinterizado em 1400 e 1500 oC, respectivamente. Para as 

temperaturas menores, a condutividade térmica mostra valo res maiores. Isto acontece 

porque as moléculas do fluído de trabalho estão mais coesas e, conforme o aumento da 

temperatura a condutividade térmica vai diminuindo, pois suas moléculas estão se 

movimentando mais, até uma temperatura em que a condutividade térmica torna-se 

estável. 

Para o compósito cerâmico poroso sinterizado em 1400 oC, a condutividade 

térmica foi de 4,5 W/m.oC e para a amostra sinterizada em 1500 oC, a condutividade 

térmica foi de 3,0 W/m.oC. Estes valores foram obtidos na menor temperatura onde k 

tornou-se estável. 
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FIGURA 4.25 – Curvas mostrando o comportamento da condutividade térmica, com 

taxa de aquecimento de 8W e temperatura do banho de resfriamento de 

10 oC, para os compósitos cerâmicos porosos sinterizados em: (a) 1400 
oC e (b) 1500 oC 
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FIGURA 4.26 – Curvas mostrando o comportamento da condutividade térmica, com 

taxa de aquecimento de 8W e temperatura do banho de resfriamento 

de 15 oC, para os compósitos cerâmicos porosos sinterizados em: (a) 

1400 oC e (b) 1500 oC. 

 

Os valores relatados na literatura [49,50] são 24 W/m.K para a alumina densa e 2 

W/m.K para a zircônia densa, na temperatura de 45 oC (Figura 4.27). A partir deste 

valor é possível se estimar a condutividade térmica do compósito cerâmico denso 0,82 
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Al2O3 - 0,18 ZrO2 cujo valor será 20,1 W/m.K. Considerando que as cerâmicas possuem 

cerca de 66 % de vazios (poros) este valor pode ser estimado como 8,8 W/m.K. Desta 

forma, os valores experimentalmente obtidos apresentam a mesma ordem de grandeza. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

FIGURA 4.27 – Curvas mostrando o comportamento da condutividade térmica em 

função da temperatura para as cerâmicas de alumina densa, de 

zircônia densa e do compósito denso de 0,82 Al2O3 - 0,12 ZrO2 

(valores estimados) [49,50]. 

 

Os resultados obtidos são coerentes com as curvas de distribuição de tamanhos de 

poros mostradas na Figura 4.25, onde os microporos conectados aumentam de tamanho  

com a elevação da temperatura de sinterização.  Com isto, a cerâmica porosa com os 

microporos conectados maiores tiveram uma condutividade térmica menor.  
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Os compósitos cerâmicos obtidos pelo método de incorporação de espuma e 

estudados neste trabalho apresentaram estrutura de poros mista (macro e microporos) 

com porosidade entre 66 e 67%, para as amostras sinterizadas em 1400 e 1500 oC. A 

porosidade influencia diretamente a condutividade térmica da amostra e valor de 

condutividade térmica pequeno evita que o fluido evapore no lado contrário da 

estrutura. Como os valores de porosidade total foram muito próximos não foi possível 

relacioná-los aos valores de condutividade térmica obtidos.  

Nas Figuras 4.25 e 4.26 observa-se que a variação na temperatura do banho de 

resfriamento de 10 oC para 15 oC, não alterou os valores da condutividade térmica 

obtidos. 

Os compósitos cerâmicos desenvolvidos e testados neste trabalho possui uma 

estrutura mista de poros com forma e tamanhos diferentes. Os macroporos possuem 

forma esférica e as interconexões entre eles são feitas por microporos. A estrutura ideal 

seria formada por poros de forma cilíndrica com diâmetro constante e interconectada, 

que são muito difícil de serem obtidos. O formato e as ranhuras superficiais na peça 

cerâmica que deverá ser produzida contribuem para o aumento da dificuldade de sua 

conformação.  

Baseando-se nestas considerações, é necessário um estudo para diminuir o 

tamanho dos macroporos e criar conexões entre eles com tamanhos que possam ser 

reprodutíveis. 
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CAPÍTULO 5 

Conclusões 

 

Neste trabalho foi realizado um estudo investigatório com o objetivo de 

desenvolver métodos de produção de compósitos cerâmicos porosos de alumina - 

zircônia para atender os requisitos de uso em um evaporador capilar de um sistema do 

tipo tubo de calor circuitados (Loop Heat Pipe – LHP), para controle térmico de 

satélites. A cerâmica selecionada para este estudo foi um compósito cerâmico alumina - 

zircônia, com 82 % de Al2O3 e 18 % de ZrO2 (em peso). A escolha foi baseada em 

valores obtidos de tensão de fratura e na disponibilidade no mercado nacional da 

alumina em pó com as características químicas e morfológicas de partículas desejadas. 

A distribuição de tamanhos de poros interconectados na faixa de 2 a 8 µm foi o 

maior desafio deste trabalho. Após intensa pesquisa na literatura e estudos preliminares 

de vários métodos de incorporação de poros com tamanhos controlados, optou-se pelo 

estudo da formação destes poros por: i) agentes orgânicos sólidos fibrosos e ii) espumas 

esféricas. 

Na obtenção dos compósitos cerâmicos porosos de alumina - zircônia pelo método 

de queima de material orgânico sólido foram utilizadas partículas dominantemente na 

forma de fibras de carboximetilcelulos (CMC). As cerâmicas porosas obtidas 

apresentaram macro e microporos com porosidade nos valores desejados (volume de 

poros), porém com valor de resistência mecânica do material muito baixo. Este 

resultado foi atribuído à distribuição não homogênea de forma e de tamanhos de 

macroporos e à densificação insuficiente do material.  

Os compósitos cerâmicos porosos de alumina - zircônia, obtidos pelo método de 

incorporação de espuma, apresentaram os melhores resultados. Estas cerâmicas 

apresentaram macroporos, na forma esférica homogeneamente distribuída na estrutura. 

As interconexões entre os macroporos foram feitas pelos microporos, cujos tamanhos 

estavam na faixa especificada no projeto inicial da estrutura desta cerâmica. Os valores 

de tensão de fratura destes compósitos cerâmicos capacitaram estes materiais para as 
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medições de condutividade térmica em vácuo. Os valores obtidos apresentaram-se na 

mesma ordem de grandeza dos valores da literatura.  

Portanto, os compósitos cerâmicos porosos de alumina - zircônia, na composição 

de 0,82 Al2O3 - 0,18 ZrO2, obtido pelo método de incorporação de poros por espuma 

apresentaram resultados animadores para a aplicação estabelecida. No entanto, a 

estrutura de microporos mostrou uma dependência grande com as características 

morfológicas das partículas dos pós das matérias-primas. Esta dependência não é 

desejável, pois pode afetar a reprodutibilidade e a confiabilidade das propriedades das 

cerâmicas, o que não é aceitável nas aplicações em satélites. 

Os resultados obtidos neste trabalho e a experiência adquirida permitiram a 

identificação de várias opções para a otimização da estrutura de poros das cerâmicas 

estudadas, que serão implementadas em trabalhos futuros.  

 

Sugestões trabalhos futuros 

- Adição de partículas orgânicas sólidas na forma de fibras à mistura de pós de Al2O3 

e de ZrO2, no processamento dos compósitos cerâmicos de alumina - zircônia por 

espuma, para manter o controle no diâmetro dos microporos que conectam os 

macroporos.  
 

- Para o método de incorporção de espuma, realizar a escolha de outros surfactantes 

ou associação de surfactantes visando diminuir o tamanho dos macroporos, 

utilizando surfactantes que dificultem o colapso das bolhas. 
 

- Adição de partículas orgânicas como polipropileno, polietileno, fibras orgânicas, no 

método de queima de material orgânico e utilizar o processamento cerâmico por slip 

casting. 
 

- Utilizar os dados obtidos, e que não dependam da morfologia das partículas do pó 

da matéria-prima, para a produção de cerâmicas porosas de zircônia Y-TZP, cujos 

valores de condutividade térmica são pequenos e variam muito pouco com a 

temperatura (1,9 a 2,5 W/m.K). 
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Baixar livros de Literatura
Baixar livros de Literatura de Cordel
Baixar livros de Literatura Infantil
Baixar livros de Matemática
Baixar livros de Medicina
Baixar livros de Medicina Veterinária
Baixar livros de Meio Ambiente
Baixar livros de Meteorologia
Baixar Monografias e TCC
Baixar livros Multidisciplinar
Baixar livros de Música
Baixar livros de Psicologia
Baixar livros de Química
Baixar livros de Saúde Coletiva
Baixar livros de Serviço Social
Baixar livros de Sociologia
Baixar livros de Teologia
Baixar livros de Trabalho
Baixar livros de Turismo
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