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RESUMO

Compdsitos ceramicos a base de Al,0;3 - Co apresentam
propriedades especificas como baixa densidade, alta
resisténcia a oxidagdo, alta dureza da fase ceramica com
a excelente tenacidade e boa trabalhabilidade da fase
metdlica, bem como, a boa biocompatibilidade de
ambas as fases. O compdsito alumina — cobalto
apresenta ser um material promissor para ser aplicado
em biomateriais ou ferramenta de corte. Este trabalho
tem como objetivo avaliar o efeito do teor de cobalto na
sinterizagdo do compdsito Al,0; — Co. Os pds de partida
de alumina e cobalto foram moidos e homogeneizados
com teores de 5% e 20% cobalto, em seguida prensados
no formato de corpos de prova circular com diametro de

5 mm a uma pressdo uniaxial de 25 MPa e sinterizados a
1050°C durante 1h com taxa de aquecimento de
10°C/min em forno resistivo. As matérias-primas foram
caracterizadas por difracdo de raios X (DRX),
termogravimetria (TG/ DSC) e microscopia eletrdnica de
varredura (MEV). Os corpos de prova sinterizados foram
submetidos a ensaios tecnoldgicos (Absorcdo de Agua,
Porosidade  Aparente, Densidade Aparente) e
microscopia eletronica de varredura. Os resultados
evidenciam o efeito significativo do teor de cobalto na
sinterizagdo do compdsito ceramico  Al,0;—Co,
apresentando valores satisfatorios para o compdsito
Al,0; — 5% Co.

PALAVRAS-CHAVE: Compdsito ceramico; Alumina — cobalto; Sinterizagdo.

EFFECT OF CONTENT OF COBALT IN CERAMIC COMPOSITE SINTERING AL,0; - CO

ABSTRACT

Al,O; based ceramic composites - Co exhibit specific
properties such as low density, high oxidation
resistance, high hardness of the ceramic phase with
excellent toughness and good workability of the metal
phase, as well as the good biocompatibility of both
phases. The composite alumina - cobalt has to be a
promising material for application in biomaterials or
cutting tool. This study aims to evaluate the effect of
cobalt content in the composite sintering Al,O; - Co. The
starting powders of alumina and cobalt were ground
and homogenized with levels of 5% to 20% cobalt and
then the pressed test pieces with circular diameter of 5

mm at a uniaxial pressure of 25 MPa and sintered at
1050°C format for 1h with a heating rate of 10°C/ min in
the resistive furnace. The raw materials were
characterized by X-ray diffraction (XRD),
thermogravimetry (TG/ DSC) and scanning electron
microscopy (SEM). The sintered bodies of evidence were
submitted to technological tests (Water Absorption,
Apparent Porosity, Apparent Density) and scanning
electron microscopy. The results show the significant
effect of cobalt content on the sintering of Al,O; ceramic
composite - Co with satisfactory values for the
composite Al,03 - 5% Co

KEYWORDS: Composite ceramic; Alumina — cobalt; Sintering.
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1 INTRODUCAO

A alumina (Al,03) é um material ceramico que exibe excelentes propriedades como alta
resisténcia a oxidacdo e ao desgaste, alta dureza, alto mddulo de elasticidade (380 GPa), 6timo
isolamento elétrico, boas propriedades de deslizamento e boas propriedades mecanicas sob alta
temperatura. Adicionalmente, ela é um material de baixa densidade (3,98 g/cm3) € possui uma
boa biocompatibilidade, o que permite sua utilizagdo como biomaterial [1, 2]. Isto faz com que a
Al,O3 seja um material de engenharia que tem sido largamente utilizada para vdrios tipos de
aplicagGes. Apesar disso, sua aplicagdo tem sido limitada devido a sua baixa tenacidade a fratura.
Entdo, com intuito de melhorar a propriedade de tenacidade da Al,03, compdsitos de metal-
ceramica, formados por particulas de uma fase metalica (Ni, Mo, Cu, Ag e Co) ductil dispersas na
fase ceramica Al,03, tém sido produzidos para introduzir o mecanismo de deformacdo plastica [1,
3,4].

O compdsito metal-cerdmica (Al,03-Co) combina a baixa densidade, alta resisténcia a
oxidacdo e alta dureza da fase cerdmica com a excelente tenacidade e boa trabalhabilidade da
fase metadlica, bem como, a boa biocompatibilidade de ambas as fases. Assim sendo, esse
compdsito é um forte candidato para ser aplicado como biomateriais [1, 5]. Os pds nanométricos
podem ser obtidos por vdrios métodos, dentre estes a moagem de alta energia (MAE) se destaca
por permitir obter pds compdsitos nanocristalinos no estado sdélido. Esta técnica difere dos
outros tipos de moagem pela alta taxa de transferéncia de energia envolvida no processo
causada pela elevada velocidade e frequéncia de impacto dos copos de moagem contra as
particulas de pds. Isto produz uma intensa reducdo no tamanho de particula, dispersao das fases,
solubilidade sélida de uma fase na outra bem como pode amorfizar o material [5, 6]. O
processamento de pds por moagem de alta energia permite uma mistura a nivel atdomico
possibilitando a producdo de compostos nanocristalinos [6, 7].

Considerando o exposto, este trabalho tem como objetivo investigar a influéncia do teor
de cobalto (5 e 20% em massa) no sistema Al,0s-Co, bem como o efeito da dispersdo de
particulas de alumina na fase ductil de cobalto através da moagem de alta energia de pods
compdsitos Al,03-Co.

2 MATERIAIS E METODOS

Foram misturadas 50g no total das matérias-primas alumina-cobalto onde as
porcentagens de cobalto no sistema Al203-Co variaram entre 5% e 20%. Os pds foram moidos e
homogeneizados com uma razdo de bola 1:5 em um moinho planetario de alta energia por 50
horas, obtendo-se entdo particulas em escala nanométrica, em seguida foram colocados em um
recipiente para posterior utilizacdo deste material. Uma parte deste material seguiu para a
realizacdo dos ensaios por difracdo de raios-x (DRX), analises térmicas (TG/ DSC) e microscopia
eletrénica de varredura (MEV).

A andlise por difragdo de raios-x (DRX) foi realizada através de um difratdmetro de raios-x
modelo Shimadzu XRD 7000, radiacdo CuKa, tubo de alvo de cobre, com tensdo de 40 kV e
corrente de 30 mA. As andlises térmicas (TG/ DSC) foram analisadas através de um analisador
termogravimétrico modelo Netzsch STA 449F3. A massa utilizada na andlise foi de 15 mg, sob
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fluxo de ar sintético de 60 mL/min. e taxa de aquecimento de 10°C/min. até a temperatura de
1400°C. A analise morfoldgica foi realizada através de um microscopio eletrénico de varredura,
modelo Hitachi TM 3000, com tensdo de 15 kV e emissao de elétrons retroespalhados.

Para a preparacao dos corpos de prova, foram pesadas uma quantidade de 2,62g da
mistura de Al,O3- 5%Co e da mistura de Al,03-20%Co em uma balanga de precisdao de marca
Denver enstrument, as mostras foram colocadas em uma matriz cilindrica onde foram
compactadas em uma prensa hidrdulica de marca com uma carga de 400 kgf, sendo entdo
confeccionados os corpos de prova e medidas as dimensdes e o peso dos mesmos. A sinterizagdo
dos corpos de provas foi realizada em um forno tubular com resisténcia SIC e com um controle de
temperatura realizado por um controlador analégico WEIST-6400, durante 1 hora e com taxa de
aquecimento de 10°C/ min. Foram realizados ensaios tecnoldgicos de Absorgdo de dgua (AA),
porosidade aparente (PA) e densidade aparente (MEA) e micrografias obtidas por MEV dos
compdsitos sinterizados.

Para obtencdo dos ensaios tecnoldgicos, foi utilizado o método de Arquimedes, onde as
amostras dos pds-compdsitos foram imersas em agua durante 24 horas para a determinacdo da
absorcdo de dgua, e em seguida colocadas em uma balanca de precisdo para a medicdo de suas
massas, e com este resultado, entdao obtidos os valores de porosidade aparente. A obtengado dos
resultados de densidade aparente foi determinada através dos dados de absorgdo de agua e
porosidade, conforme descreve Chinelatto [6].

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Analise por Difracdo de Raios X (DRX)

A Figura 1 apresenta o resultado de Difracdo de Raios X (DRX) dos pds de partidas de
(Al,O3 e Co) e dos pds-compdsitos (Al,03—5%Co e Al,03-20%Co), comparando-os, visualizou-se a
presenca de picos relativos ao p6 de partida (Al,03) nas misturas (Al,03—5%Co e Al,0;—20%Co). Ja
em relacdo ao pé de partida (Co) percebe-se nas misturas (Al,03—5%Co e Al,03—20%Co) uma
diferencga de picos, visto na cristalinidade do material.
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Figura 1 - DRX dos pés de Al,03, Co, Al,05;-5%Co e Al,0;—20%Co.

A Tabela 1 apresenta os resultados dos padrdes cristalograficos dos pds de partida, onde a
alumina apresenta um sistema cristalino romboédrico, com tamanho médio de cristalito (6) em
torno de 58,472 nm, parametro de rede (ao) de 5,128 A, microdeformacdo da rede cristalina de
4x10™ e volume da célula unitaria em torno de 254,61 A>. J4 o cobalto estrutura-se no sistema
cristalino hexagonal compacto, onde apresenta um tamanho médio de cristalito (6) em torno de
42,946 nm, parametro de rede (a) de 2,505 A e (c) 4,072 A, microdeformacdo da rede cristalina
na ordem de 8,27x10™ e volume da célula unitaria de 22,132 A>.

Tabela 1 - Padroes Cristalograficos dos Pés de Partidas.

R MICRO- VOLUME DA
POS DE PARTIDA C;:gi'm o g:I'ZIT':T:::% [()SE) FI;AER:E'\I/')ET(;C)) DEFORMAGAO CELULA
DA REDE (E) UNITARIA (A)?
A(Lzl'vg'\)m Romboédrico 58,472 hm a,=5,128 A 4x10™ 254,61 A®
2VY3
a= 2,505 A 4 23
COBALTO (Co) Hexagonal 42,946 nm c=4072 A 8,27x10 22,132 A

Observa-se a partir dos resultados de padrdes cristalograficos que a alumina é
majoritariamente mais densa do que o cobalto, sendo entdo um fator importante na densificacao

dos corpos de prova dos compdsitos Al,03-Co.

3.2 Andlises Térmicas (TG/ DSC)

A Figura 2 mostra o resultado das analises térmicas (TG/ DSC) dos sistemas (a) Al,Os—
5%Co e (b) Al;,03—20%Co. No compédsito Al,03—5%Co, Figura 2. (a) observa-se uma perda de
massa inicial de 5,17% até a 439,57°C atribuida a eliminacdo da umidade e de compostos
organicos oriundos dos processos de acondicionamento. Entre 474,36°C até 1200°C, ocorre um
ganho de massa devido a densificacdo do compdsito e as modificagdes das estruturas da alumina
e do cobalto. Com relagdo ao DSC, observa-se que a 459,44°C apresenta-se um pico exotérmico
com liberagdo de energia de 17,25 pV/ mg, devido a mudanca de fase da alumina, assim como a

1168°C, estando de acordo com Lee et al. [1].
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Figura 2 - Andlises Térmicas (TG/ DSC) dos sistemas (a) Al,0;-5%Co e (b) Al,0;—20%Co.

No compdsito Al,03—20%Co, Figura 2. (b) observa-se uma perda de massa inicial de 1,16%
até a 494,36°C atribuida a eliminacdo da umidade e de compostos organicos oriundos dos
processos de acondicionamento dos pds de partidas. Entre 489,96°C até 1400°C, ocorre um
ganho de massa devido a densificacdo do compdsito e as modificagcdes das estruturas da alumina
e do cobalto, conforme os estudos de Lee et al. [1]. Observa-se no grafico DSC que a 462,15°C
apresenta-se um pico exotérmico com liberacdo de energia de 5,48 uV/ mg, devido a mudanca
de fase da alumina, apresentando um comportamento semelhante ao compdsito Al,03—5%Co.

3.3 Analise Microestrutural dos P6s Compdsitos

A partir das micrografias obtidas por microscopia eletrénica de varredura (MEV), observa-
se a morfologia dos pds-compésitos de partida, conforme visualizado na Figura 3 (a) Al,03-5%Co
e (b) Al,03-20%Co, respectivamente. Percebe-se nas imagens a distribuicdo e as formas dos
graos. Na Figura 3 (a) Al,03-5%Co tem-se graos pequenos e finos. Ja na Figura 3 (b) Al,03-20%Co
pode-se visualizar grdos relativamente com as mesmas dimensdes da Figura 3 a) e nitidamente a
presenca de cobalto.

DEMat-UFRN 2013/12/20 16:02 HL D5.8 x2.0k  30um

DEMat-UFRN 2013/12/20 14:51 HL D5.8 x2.0k  30um

Figura 3 - Andlise microestrutural dos pés compdsitos de partidas (a) Al,0;—-5%Co e (b) Al,05;-20%Co.
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3.4 Ensaios de Propriedades Fisicas

A Figura 4 apresenta os resultados de absorcdo de dgua dos compdsitos sinterizados
Al,03—5%Co e Al,05—20%Co. Observa-se no grafico, que a absorcdo de agua variou entre (0,22%)
Al,03—20%Co e (0,27%) Al,03—5%Co, mostrando uma diferenca relativamente baixa e aceitavel
nos valores de acordo com o aumento do percentual de cobalto nos compdsitos. Quanto maior a
guantidade de Co na amostra maior a sua absorc¢do de agua.

A Figura 5 apresenta a porosidade aparente dos corpos de prova sinterizados, obtida
através do método de Arquimedes, conforme a norma NBR 6220 [6]. Os corpos de prova
sinterizados apresentaram variagao dos valores de porosidade aparente, corroborando com os
resultados de absorgdo de dgua. A porosidade aparente dos corpos sinterizados variou entre
(3,2%) de Al,0:—20%Co e (3,8%) de Al,0:—5%Co, estando coerente com os resultados de
absorcdo de dgua (Fig. 4). Percebe-se que com uma menor porosidade aparente, menor é a
absorcdo de agua desses corpos de prova compdsitos, devido a dissociacdo dos poros com o
aumento da temperatura, diminuindo a porosidade da mesma conforme pode ser observado
também pelos valores de absorcdo de dgua. A reducdo da porosidade aparente pode ser
compreendida pela maior quantidade de fase vitrea, que penetra nos poros enquanto esta
liguida durante a sinterizagao [3].

B~ lumina - 5% Co
= lumins - 20% Co

[=]
[=]
1

Absorcio de .'iull;l = A ()

Figura 4 - Ensaios de absorcdo de agua (AA) dos compésitos sinterizados Al,0;—-5%Co e Al,0;—20%Co.

Bl - lumina - 5% Co
= I ~lumins - 20% Co

Pormsidade Aparenie - PA (%)

Figura 5 - Ensaios de porosidade aparente (PA) dos compadsitos sinterizados Al,0;-5%Co e Al,0;-20%Co.
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A Figura 6 apresenta os resultados da densidade aparente dos corpos se prova
sinterizados entre (4,1%) Al,0s-5%Co e (4,3%) Al,05—20%Co. Observa-se uma aproximacao
acentuada nos valores da densidade aparente, isto deve estd relacionado a um balanceado
preenchimento dos poros. A sinterizacdo influenciou fortemente as propriedades fisicas,
principalmente na densificagdo da massa do compdsito sinterizado. Nos processos de
sinterizagdo como difusdao no estado sélido e formagdao de fase liquida ha preenchimento dos
poros, com isso torna a ceramica com densidade superior [4, 7].
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Figura 6 - Ensaios de densidade aparente (MEA) dos compdsitos sinterizados Al,0;—-5%Co e Al,0;—20%Co.

3.5 Analise Microestrutural dos Compdsitos Sinterizados

Na Figura 07 (a) Al,0s—5%Co e (b) Al,05-20%Co, pode-se perceber a dispersdo das
particulas ceramicas em meio as amostras sinterizadas, em que afirma que as regides escuras sdo
a forma das particulas compostas pelo oxido ceramico. As zonas claras sdo a fase de cobalto
puro. E provavel que a fase do cobalto puro nos espacos entre as regides dos compdsitos foi
causada pelo fluxo preferencial do cobalto durante a sinterizacdo. Nota-se nas micrografias a
formacdao de fases bem sinterizadas apresentando formacdao de fase vitrea. As micrografias
corroboram com os valores apresentados de porosidade aparente das amostras (3,2%) de Al,03—
20%Co e (3,8%) de Al,05-5%Co e de absor¢do de agua das mesmas (0,22%) Al,03—20%Co e
(0,27%) Al,03-5%Co, sendo justificada pela expansdo da fase liquida por praticamente todo o
corpo-de-prova.

DEMat-UFRN 2014/03/11  15:.056 HL D4.1 x3.0k  30um

DEMat-UFRN 2014/03/11  14:56 HL D4.1 x3.0k  30um

Figura 7 - Analise microestrutural dos compdsitos sinterizados (a) Al,0;-5%Co e (b) Al,0;-20%Co.
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No centro das micrografias observou-se a presenca de fases menos sinterizadas que sao
caracterizadas como regides de pouca difusdo térmica, no qual ocorre uma menor taxa de
coalescéncia térmica, causada pela concentracdo de alumina (Al,0s). Percebe-se a coalescéncia
térmica também conhecida pela formacdo de pescoco, sendo responsavel pela unido dos graos a
reducdo dos poros e o aumento da densidade dos corpos de prova dos compdsitos conforme os
resultados apresentados pelos ensaios de propriedades fisicas.

4 CONCLUSAO

A metalurgia do pd junto com o processo de moagem de alta energia é uma técnica eficaz
para a producdo de compdsitos Al,03—Co. Pode-se concluir que o teor de cobalto influencia de
forma significativa na cristalinidade e nas propriedades do compésito Al,0s—Co. Constatou-se
gue o teor de 5% (em massa) de cobalto no compdsito, favoreceu um aumento das propriedades
fisicas e caracteristicas morfoldgicas do compédsito, favorecendo também uma maior dispersdo
das particulas na matriz. A densificacdo do material sinterizado se mostrou eficaz, comprovando
assim a eficiéncia de sintese do processo de moagem e sinterizacdo na consolidacdo do
compésito Al,0s;—Co.
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