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Resumo: Oxidos ceramicos do tipo perovskita ou derivados desta estrutura sdo bastante usados para aplicagdes em
alta tecnologia, devido a sua enorme variagdo das propriedades fisico-quimicas com pequena mudanga nas
caracteristicas estruturais. Neste trabalho propde-se a criacdo de um sensor de temperatura encapsulado em ceramica
a partir do estudo de um novo material cerdmico, a perovskita cubica complexa ordenada Ca,AlZrOss. Esta ceramica
foi preparada por reagédo em estado solido. Quantidades estequiométricas dos produtos quimicos constituintes, com
alto grau de pureza, foram homogeneizados em um moinho de bola utilizando jarra e bolas de alta pureza alumina,
compactados por prensagem uniaxial e calcinados a 1200°C por 48 horas. A caracterizagdo estrutural das amostras
produzidas foi analisada através de difratometria de raios-X, onde se determinou o parametro de rede da estrutura. O
comportamento de sinterizagdo da cerdmica Ca,AlZrOszestd sendo estudado por sinterizacdo do p6 compactado em
diferentes temperaturas, sendo estudadas a microestrutura, a morfologia e a distribuicdo de tamanho de particula da
cerdmica sinterizada por microscopia eletrénica de varredura. A propriedade mecéanica da cerdmica esta sendo
estudado por ensaio de microdureza Vickers e os resultados serdo apresentados no CONEM 2010. Os resultados seréo
apresentados e discutidos em termos da potencialidade desta cerédmica para aplica¢des como componentes de sensores
de temperatura.
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1. INTRODUCAO

A cerdmica proporciona varios fins na tecnologia avangada devido as suas caracteristicas (duras, frageis e
também isoladoras térmicas e elétricas),por isso tem aplicacdo em vastos ramos na &rea de materiais .Neste trabalho
serd apresentada a andlise da cerdmica perovskita (Ca,AlZrOsg),tendo em mente que as cerdmicas perovskitas
complexas sdo representadas pela forma A,BB Os ou A3B,BOq , resultada da alternancia dos cations B e B™ nas
estruturas octaédricos da célula unitaria da perovskita simples ( primitiva), de formula ABOs.

2. MATERIAIS E METODOS

A cerdmica Ca,AlZrOs s foi preparada pelo processo de reagdo de estado solido. Inicialmente foram realizados
calculos estequiométricos para se determinar a quantidade dos 6xidos constituintes, CaO, Al,O3; e ZrO, a serem
utilizados para a conformacéo de pastilhas. Para uma quantidade de 100g de Ca,AlZrOs s foram utilizados 39,166272g
de Ca0O, 17,802216 de Al,O; e 43,0284249 de ZrO,

Os Oxidos foram pesados em uma balanga analitica, em proporg¢des suficientes para obtengdo de pastilhas, e
misturados em um moinho de bolas de alta energia para homogeneizar. A mistura homogeneizada foi entdo depositada
em uma matriz cilindrica de 30mm de didmetro para posterior compactagdo. A compactacdo foi realizada em uma
prensa uniaxial (SCHIWING SIWA, modelo ART6500089), sob pressao de 4ton/cm? por um periodo de 5min, obtendo
assim uma pastilha.

Apos a preparacéo das amostras, as pastilhas foram entdo levadas a um forno de altas temperaturas, para que
fosse calcinada. Esse processo foi realizado a uma temperatura de 1200°C durante 24h. As pastilhas calcinadas foram
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moidas mais uma vez no moinho de bolas de alta energia, entdo o p6 foi submetido a analise de raios-X para que
pudesse ser identificadas as fases cerdmicas.

O p6 foi novamente compactado através de prensagem uniaxial, mas agora sob uma pressdo de 10ton/cm? e
pelo mesmo tempo de 5min. Essas pastilhas foram levadas novamente para o forno de altas temperaturas por 24h e a
uma temperatura de 1300°C para que pudesse ocorrer a sinterizagdo em fase sélida.

Uma das pastilhas sinterizadas foi lixada com lixas de sucessivas malhas, #220, #400, #1000, #1200, #1500 e
apenas com o lixamento foi possivel adquirir as condi¢des necessarias para serem observadas na microscopia para um
melhor acabamento da superficie no intuito de poder observa-la em um microscopio éptico.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

A difragdo de raios-X é o resultado do espalhamento da radiacdo por um arranjo regular de centros de
espalhamento cujo espacamento é da mesma ordem de grandeza do seu comprimento de onda. Esta grade de difragdo
causa um espalhamento da luz com grande intensidade em algumas poucas direcdes especificas. A direcdo precisa do
espalhamento observado é uma fungdo do espacamento exato entre as ranhuras na grade de difracdo, relativo ao
comprimento de onda da radiagdo incidente. A técnica de difracdo de raios-X é a mais indicada na determinacéo das
fases cristalinas presentes em materiais ceramicos, é obtido precisamente os parametros de rede da cela unitaria e
consequentemente, determina a estrutura cristalina, mede o tamanho das particulas, determina a existéncia de defeitos
ou desordem na estrutura, bem como encontra a ordem de pequeno alcance em so6lidos ndo cristalinos. Através da
andlise de difracdo de raios — X pode-se identificar pela relagdo pico X posicdo angular (figura 1), que o composto
apresenta uma caracteristica monofasica de uma estrutura perovskita ctbica complexa.
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Figural. Difratograma de raios — X para Ca,AlZrOs 5
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Tabela 1. Dados de DRX de Ca,AlZrOs s

20 d(A) Intensidade (hkI)
(u.a)

18,32 4,8388 17 111
22,36 3,9728 113 200
31,72 2,8186 184 220
45,42 1,9952 75 311
51,14 1,7847 29 400
56,88 1,6175 35 420
66,08 1,4128 22 333

75 1,2654 19 620

Para o calculo de d(A) utilizou-se a equagéo (1)

d(A)=1,5406/2seno(0) @

Utilizando-se os valores de (hkl) e o d(A) da Tab. (1), pode-se obter através Eq.(2) o parametro de rede
experimental aexperimental= 7, 9722A enquanto para a obtengdo do pardmetro de rede tedrico que € aegico= 7.4444 A que
é calculado usando as Equacdes (3),(4)e(5),onde Ra, Rs, Ry € Ro S&0 0s raios idnicos de cada cation A=Ca*? B=
Al B=7Zr"e Oxigénio.Tendo entdo as € ag 0s parametros de rede calculados com base nos cations A e B € aggrico =(
aatag)/2 € o pardmetro de rede médio calculado(tedrico), entdo observando os resultados dos pardmetros de rede
tedrico e experimental observa-se que ha uma aproximacao consideravel entre 0s mesmos.

a=d(hz+ke+12)1/2 2)
an=2 (Rat+ Ro) / 22 3)
ag=Rg+ Rg-+ 2Ro (4)

Atedrico = (aA + aB) /2 (5)
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Com o auxilio apenas do lixamento foi possivel ter uma visualizagdo da superficie da pastilha(figura 2) no
microscopio Optico,assim mostrando uma carater homogéneo consideravel da pastilha.Entdo considerando este fator da
homogeneidade é assegurado que o uso do moinho de bolas de alta energia tem grande importancia no preparo desta
pastilha.

Figura 2, Microscopia dptica da ceramica Ca,AlZrOs s (magnificacdo 200X)

Através de um durdmetro as pastilhas foram submetidas ao teste de microdureza Vickers. Para realizar o ensaio a
pastilha foi lixada para obter uma superficie suficientemente reflexiva, entdo foi usado o durémetro aplicando uma
carga de 500 gramas por um indentador em forma de pirdmide de diamante durante 10 segundos. Foram feitas duas
indentacBes na superficie lixada e como é observado figura 2 foi obtida uma indentagdo em forma de trapézio
assegurando entdo a precisdo do teste de microdureza . A tabela 2 apresenta os valores do teste de microdureza feita na
ceramica.

Figura 3. Indentacdo Vicker's (magnificagdo 200X)
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Tabela 2: Dados da Microdureza Vickers
Forga=500g Forga=500g
D1=52,42 micrometro D1=47,48 micrometro
D2=53,41 micrometro D2=51,22 micrometro

HV=331,14 HV= 380,71

4. CONCLUSOES

Neste trabalho foi produzida e caracterizada a cerdmica Ca,AlZrOs s caracterizando suas propriedades cristalinas
através da difratometria de raios-X, onde foi encontrado uma caracteristica monofasica de uma estrutura perovskita
cubica complexa e também observado uma paridade entre os parametros de rede tedrico e experimental. Microestrutura
de cerdmicas Ca,AlZrOss sinterizadas realizado por microscopia dptica mostrou uma boa homogeneidade

microestrutural de cerdmicas. Com os ensaios de microdureza Vicker’s de Ca,AlZrOss sinterizadas foi possivel
determinar um HV razodvel em relacéo a outras ceramicas de propriedades semelhantes ja pesquisadas.
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Abstract: Ceramic oxides of perovskite type of structure or derivatives are widely used for applications in high
technology because of its enormous range of physicochemical properties with little change in structural
characteristics. This paper proposes the creation of a temperature sensor is encapsulated in ceramics from the study of
a new ceramic material, the ordered complex cubic perovskite Ca2AIZrO5, 5. This ceramic was prepared by solid state
reaction. Stoichiometric amounts of chemical constituents with a high degree of purity, were homogenized in a ball

mill jar and balls using high purity alumina, compacted by uniaxial pressing and annealed at 1200 ° C for 48 hours.
The structural characterization of the samples produced was analyzed by diffraction of X-rays, which determined the
lattice parameter of the structure. The sintering behavior of ceramics Ca2AlZrO5, 5EST being studied by sintering of
compacted powder at different temperatures and studied the microstructure, morphology and distribution of particle
size of ceramics sintered by scanning electron microscopy. The mechanical properties of ceramics are being studied by
Vickers microhardness test and the results will be presented in CONEM 2010. The results will be presented and
discussed in terms of capability of ceramic components for applications such as temperature sensors.
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