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Resumo: Oxidos ceramicos do tipo perovskita ou derivadastalestrutura sio bastante usados para aplicagiies e
alta tecnologia, devido a sua enorme variacdo dasppedades fisico-quimicas com pequena mudanca nas
caracteristicas estruturais. Neste trabalho prop@ea criagcdo de um sensor de temperatura encaps@adceramica

a partir do estudo de um novo material ceramicpeeovskita cubica complexa ordenadaSIAVG; s.

A fabricagdo da cerémica GAIWG;s foi obtida através de um processo de reacdo emadessolido.
Inicialmente os constituintes quimicos de alta par€aO, AIO;, WO, foram misturados estequiometricamente e
homogeneizados em almofariz de agata. Em seguidamastras foram conformadas por prensagem uniaamal
molde metalico em prensa hidraulica para formartplas circulares de 10mm de diametro que foramgactadas a
uma presséo de 4ton/énas quais foram calcinadas durantes 24h a uma éeatpra de 1200°C. Através da difracdo
de raios-X foi observado que a amostra,AI&/Q; s apresentou uma estrutura cubica perovskita ordenadbica
complexa.

Esta ceramica calcinada foi pulverizada em um moidé bolas com 31 bolas de alumina e entdo comgacta
sob a pressdo de 10ton/cm?2 em prensa uniaxialoemmef cilindrica, que apos isso foram entdo sintedas por 24h a
uma temperatura de 1300°C. As amostras passaranrgtamente metalografico para planificacao, unifozacao e
polimento da superficie. A microestrutura, a mayfph da superficie e a distribuicdo de tamanho daogda
ceramica sinterizada foram estudadas por microszofyptica. As propriedades mecanicas da ceramicanfor
estudadas por ensaio de microdureza Vickers.

Os resultados serdo apresentados e discutidos enoseda potencialidade desta ceramica para apliescd
como componentes de sensores de temperatura.
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1. INTRODUGAO

O petroleo atualmente é a principal fonte de eagégium recurso natural abundante, e é a parérgled se gera a
gasolina que serve de combustivel para grande padeautomoéveis, serve como base para fabricac@omais
variados produtos, tais como: 6leo diesel, polimgidsticos, querosene, e até medicamentos. Egawm€iimportante
desenvolver tecnologias que melhorem a exploraegmdos petroliferos.

Em pocos de prospeccéo de petrdleo, varios tipasedsores sao necessarios para se fazer o morettrane
vazdo, temperatura, pressdo e outros parametrigs S&dendo-se que estes locais sdo hostis edispesitivos estdo
sujeitos a abrasdo e corrosdo, é de suma impat@ue estes tenham uma protecéo inerte de cerfrareaque
possam trabalhar em condi¢es de trabalho estavéis.

As ceramicas formam uma grande classe de matenagju® suas principais caracteristicas sdo a elevada
capacidade térmica, resisténcia a corrosdo, ahplataile de serem isolantes, condutoras ou supéuotoras, além de
apresentarem propriedades magnéticas ou ausénmiagieetismos (Richardson. 1982; Callister, 199@\iflb ao seu
carater ibnico e covalente das ligacdes presefdsséo frageis, mas duras e resistentes, taistedsticas as tornam
um material que pode ser aplicado para diversadidades. E por isso que as novas tecnologias ssamponentes
ceramicos, por causa de suas varias propriedades.

Os materiais ceramicos sdo usados em muitas ajdisaétricas e eletrénicas, como por exemplo rstgetipos
de sensores (temperatura, gas, etc). Em particotagxidos de metais de transicdo de estruturavgidta - as
ceramicas de estrutura perovskita complexa apm@aseas formulas BB Og ou AgB,B Oq, resultante da alternancia
dos cations B e B” nos sitios octaédricos da céini@ria da perovskita simples - que sdo conheguy sua grande
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variedade de propriedades eletrbnicas, magnéiigaias e cataliticas(Tejuca and G. Fiero, 1993&ndler, 1967;
Brandle and Fratello, 1990; Fratello et al 1996yé&land Riley, 1965,Wells, 1985).

A cerémica CaAIWOs 5 pertence a esta familia das cerAmicas perovskitaietanto, até entéo seu potencial para
formacéo de componentes ceramicos de sensoresidertgura de pocos de petréleo esta inexploradmdastrias de
alta tecnologia, pois pouquissimo material é emedotna literatura sobre o processamento e cari@o deste tipo
de ceramica.

Neste trabalho foi produzido a ceramica&®/Os 5 via reacéo em estado sélido, através da mistocanpactagao
dos constituintes quimicos de alta pureza.

Através de ensaios serdo avaliados, o comportardersterizagédo, a microestrutura e as propriedaseanicas
das ceramicas sinterizadas.

O principal objetivo deste trabalho é obter cerasiCaAlWOs s com uma alta densidade de sinterizagéo, elevada
dureza e microestrutura homogénea.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A ceramica CaAIWOs s foi preparada pelo processo de reacdo em estdido.skhicialmente foram realizados
calculos estequiométricos para se determinar atigaae dos constituintes quimicos de alta purea®,@L0; e WG,
a serem utilizados para a conformagéo da pastifisaseguintes proporcoes:

4Ca0 + 1AJ0; + 2WO;, —»  2CA#IWOss + 10,

Para 5g de GAIWOs s usou-se 1,4794g CaO, 0,6724g@J e 3,0581g W@ Apds estes célculos estequiométricos
os 6xidos foram pesados em uma balanca analitroadooasas decimais de precisdo. Entdo foram horeageinos em
um conjunto pistilo/almofariz de agata por volta3feminutos até que se tivesse uma mistura deecdrétmogéneo
para isso utilizou-se 2 gotas de acetona ja queimiédere na reacdo, € vaporizada rapidamenteidaaja hora da
homogeneizacao.

Depois desta etapa, as misturas foram compactamasaspressdo de 4 ton/cm? em uma prensa uniaxial
(SCHIWING SIWA, modelo ART6500089) em forma cilirgx de 1 cm de didmetro. Que ap6s isso foram &svad
um forno tipo mufla, para que fossem calcinaddgrtacesso foi realizado a uma temperatura de 2@dfante 24h.
Os corpos obtidos foram triturados com o auxiliccdnjunto pistilo/almofariz de 4gata para que fossebmetidos ao
exame de raio-X e pudesse ser identificado ou ri@ovaacao da nova ceramica.

Com o resultado positivo do raio-X, pudemos enéerf 100g da ceramica 8W0Os s para isso usamos 29,5878g
Ca0, 13,4485 AD; e 61,1620g W@ Esta ceramica calcinada foi pulverizada por 2éhuen moinho de bolas de alta
energia com 31 bolas de alumina, entdo o pé foiammnte compactado através do processo que foiitdescr
anteriormente, mas agora sob uma pressao de lféoe/@or um tempo de 5min. Usando uma forma de 3lem
didmetro com cerca de 5mm de espessura fizemospdstithas de 5g cada. As pastilhas foram levadaamente
para o forno tipo mufla por 24h e a uma temperadera300°C para que, agora, pudesse ocorrer @izag#@o em fase
sélida.

ApOs a sinterizagéo as pastilhas foram lixadas e lixadeira elétrica rotativa (politriz) com lixgse variam de
#220 a #1500 e em seguida submetidas ao ensaigsdmstopia Optica. Feito este ensaio, as pastiitasn polidas
com pasta diamantada tipo S de granulometria 1prenya melhor acabamento da superficie e posteriaargerem
analisadas pelos ensaios de microdureza Vickersgvcroscopia 6ptica novamente.

3. RESULTADOS E DISCURSAO

Ha diversas técnicas para caracterizar um matdhggte trabalho escolhemos a Difracdo de Raio®iX ae ser a
técnica mais indicada na determinacao das fasgaloras que estédo presentes em materiais cerjraitalssa também
esta fase quantitativamente, obtendo com boa peais parametros de rede da célula unitaria, destaa
determinando a estrutura cristalina.

A difracéo de raios-X é o resultado do espalhaméatmdiacdo por um arranjo regular de centrospalleamento
cujo espacamento é da mesma ordem de grandezaudmsmrimento de onda. Esta grade de difragdo cammsa
espalhamento da luz com alta intensidade em algpmasas direcdes especificas. A diregdo precisssgalhamento
observado é uma fungdo do espagamento exato entmalauras na grade de difracao, relativo ao congmto de onda
da radiacéo incidente.

Quando do espalhamento de um feixe incidente des-daiem um sdlido cristalino, este ocorre em todsas
direcbes. Se os atomos estdo regularmente espaemdosm reticulado cristalino e a radiacdo incidetam
comprimento de onda da ordem deste espacamentoeiicmterferéncia construtiva em certas diregbggerferéncia
destrutiva em outras.

O nosso pd que foi sinterizado a uma temperaturd3®®°C por 24h foi submetido a este ensaio, cora um
varredura de 10-100° com tempo de exposicdo dechfscomprimento de onda= 1,5406 A.

Na Figura (1) abaixo, se observa que pela relagdordensidades dos picos, suas posicdes angelges nao
apresentar outra fase de impureza, a cerAmigAl\W®s s tem apenas uma fase Unica de uma peroviskita aubic
complexa.
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Fig. 1. Espectro de Raio-X da ceramicagAM/Os ssinterizada a 1300°C.

Tabela 1. Dados do raio-X da ceramicaAl&/Os s

20 d&) Int hki
17,1760 5,1584 23,5340 (111
24,5690 3,6204 23,5340 (200
29,9450 2,9820 86,0130 (220
34,6500 2,5889 39,0888 (311
50,2840 1,8130 48,5200 (420
58,5250 1,5759 21,7060 (422
81,7270 1,1774 13,1740 (620

Usando o valores de (hkl) e oﬁd(da Tab. (1), pode-se obter através Eq.(1) o petrande rede experimental
3ex= 8,4344 A que pode ser comparado com o parametnede tedrico que é.& 7,2092 A que é calculado da
seguinte forma Eq. (2), (3) e (4), observando-sa diferenca razoavel entre os parametros que dasimioutros
sistemas de perovskitas complexas.

(d/a=1/(hz+k2+2)1/2) (1)
an-2 (Ra+ Ro) / 212 2
3 -Rs+ Rs' + 2R 3)
aa= (a+a)/2 4

Onde R, R, R’ e Ry séo os raios idnicos de cada cation A, B, B’ egémio. @ e g sdo 0s parametros de rede
calculados com base nos cations A e B,;g@a parametro de rede médio calculado (Lapa 2004).

Houve apds o processo de calcinacdo da amostngeaizacdo da mesma, numa temperatura de 1300°24por

O processo de sinterizagdo consiste na utilizagdendrgia térmica e diversos mecanismos de traespsmquais
convertem as pastilhas ceramicas em solidos psihtinos densificados. Através da reducdo da emdmjal de
superficie obtém-se a for¢ca motriz do processarderzagéo o que aumenta o contato e o crescingrite graos. Ha
uma transformacédo dos grdos menores em grdos saarenseqientemente ocorre uma substituicdo dos por
matéria solida. A necessidade de se obter unif@ueicha microestrutura € em funcao de se prevesirgimento de
tensBes que provogquem o0 surgimento ou crescimengsghcos vazios que, por sua vez, sdo concergsadi®tensao,
responsaveis pela propagacao de trincas e mi@agimo corpo sinterizado.

A microestrutura define a qualidade do produto Ifide produtos cerdmicos e sua resisténcia mecanica.
Microscopias 6pticas da amostra sinterizada a C3@6tao apresentadas nas Fig. (2) e (3).
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Fig. 2. Miscroscopia Optica da ceramicaAl#/Os s (magnificagdo 200x).

Fig. 3. Miscroscopia Optica da ceramicaA®WOs s, apds o polimento, mostrando a identagdo do Emigaio
Dureza Vicker'{fmagnificacdo 200x).

Apbs o processo de calcinacdo da amostra, fizersogerizacdo da mesma numa temperatura de 13GI°24p.
O processo de sinterizacdo consiste na utilizagdengrgia térmica e diversos mecanismos de tramsperquais
convertem as pastilhas ceramicas em soélidos mildinos densificados. Através da reducdo da emergal de
superficie obtém-se a forga motriz do processdrderzacao o que aumenta o contato e o crescingite graos. Ha
uma transformacéo dos grdos menores em grédos s@arenseqientemente ocorre uma substituicdo dos por
matéria solida. A necessidade de se obter unif@ueicha microestrutura € em funcdo de se prevenirgimento de
tensBes que provoquem 0 surgimento ou crescimengsEhcos vazios que, por sua vez, sdo concergsagdioitensao,
responsaveis pela propagacao de trincas e miga#imo corpo sinterizado.

ApOs o processo de sinterizagdo, as pastilhas foradas e polidas com pasta diamantada com gramii@ de
1um até que ficassem com aspecto de “brilho espelhastando assim, prontas para Microdureza Vickev).

O Ensaio de Dureza Vickers é um método de class#ic da dureza dos materiais que é baseado em um
ensaio laboratorial. Neste método, usa-se uma fedde diamante com angulo de diedro de 136° qumamprimida,
com uma forca escolhida, contra a superficie densdt Calcula-se a area da superficie impressa peldicdo das
suas diagonais.



VI Congresso Nacional de Engenharia Mecanica, 18 a 21 de Agosto 2010, Campina Grande - Paraiba

Este ensaio é baseado no principio de que as isfim®grovocadas pelo penetrador possuem similaridad
geométrica, independentemente da carga aplicadamAsargas de diversas magnitudes séo aplicadaspwficie
plana da amostra, dependendo da dureza a ser maditlaeza Vickers é entdo calculada pela raza®entarga e a
area superficial da impressdo. Uma das grandesgerms deste método, quando comparados com 0s,Gnog 0s
calculos da dureza ndo dependem das dimensdesewgmior.

O mesmo penetrador pode ser usado nos ensaiosatsadi materiais, independentemente da dureza. Além
disso, esta é uma das escalas mais amplas ensades para medi¢do de dureza com uma grandejoreéleisnedida.

As pastilhas foram submetidas ao Ensaio de MicemuNickers para analisar as propriedades mecénicas
Para a realizagé@o do ensaio foi usado uma carg@@eaplicada por uma identador piramidal de didgendarante 10s
Fig.(3).

Foram feitas a média dos resultados deste ensaiordea e tivemos a dureza média de 292,15HV.

4. CONCLUSAO

No presente trabalho foi produzido e estudado opcormmento de sinterizacdo de uma nova ceramica, a
CaAIWOs s As caracteristicas estruturais foram estudadagliacéo de raios—X, que revelou a formagdo da um
estrutura perovskita clbica complexa com parandgroede tedrico.@ = 7,2092A proximo do parametro de rede
experimental g~ 8,4344A. Apoés a sinterizagdo da ceramica,AWOs5 a sua microestrutura foi analisada por
microscopia Optica mostrando uma boa homogeneidadeoestrutural. A propriedade mecanica da ceramica
sinterizada foi analisada por ensaio de microdukézkers que mostrou uma resisténcia mecénicaisuofie para a
aplicacéo da ceramica no encapsulamento dos sem®temperatura para pogos de petroleo.
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Abstract. Ceramic oxides of perovskite type of structurederivatives are widely used for applications in Hig
technology because of its enormous range of phgisanical properties with little change in structlra
characteristics. This paper proposes the creatiba temperature sensor is encapsulated in cerafnics the study of
a new ceramic material, the ordered complex cukiopskite CaAIWG; 5.

The manufacture of pottery @dWGQ; s was obtained through a process of solid state tieac Initially, the
chemical constituents of high purity CaO,,@J, WO; were mixed stoichiometrically and homogenized gata
mortar. Then the samples were shaped by uniaxgdging in metal mold in a hydraulic press to foinaudar pellets
of 10mm diameter were compressed at a pressuréonfoin2, which were calcined for 24 hours at a terafure of
1200 ° C. Through the diffraction of X-rays was @fed that the sample gdWGQ; s showed a cubic perovskite
structure ordered cubic complex.

This pottery was burned pulverized in a ball miilha81 balls of alumina and then compacted underghressure
of 10ton/cm 2 in press uniaxial cylindrical in stegmfter which it was then sintered for 24 hoursademperature of
1300 ° C. The samples underwent treatment has logtaphic for planning, standardization and polisbi the
surface. The microstructure, surface morphology &l distribution of particle size of the sinteregramics were
studied by light microscopy. The mechanical prapsrof ceramics were studied by Vickers microhasdrest.

The results will be presented and discussed ingarhtapability of ceramic components for appliocat such as
temperature sensors.

Keywords: Ca,AIWQ; 5, temperature sensors, oil wells.



