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RESUMO

A moldagem por injeciio ceriamica viabiliza a confeccio de
pecas de pequenas dimensdes com alta resisténcia e
complexidade. No entanto, durante o processo de
fabricacdo, a extracdo dos solventes pode ocasionar
defeitos na peca injetada. Assim, este estudo teve como
objetivo analisar a degradacio térmica de dois grupos de
solventes em compdsitos ceramicos para técnica de
moldagem por inje¢do. Para isso, uma zirconia pré-
tratada com &cido estearico foi utilizada em uma
propor¢io de 40% em massa, sendo processada com dois
grupos de solventes: o primeiro contendo PEAD e
parafina (Al), e o segundo contendo PEAD/PEBD e
parafina (A2). Posteriormente, as amostras foram
submetidas a anadlise termogravimétrica (TGA) para
mensurar as taxas de degradacido e perda de massa.
Observou-se que, em ambas as composicoes, as taxas de
degradacio foram convergentes, apresentando resultados
semelhantes, nos quais o residuo indicou perda de
zirconia durante a degradacio dos solventes.

PALAVRAS-CHAVE: moldagem por inje¢do de
cerdmica; zirconia em po; solventes organicos; analise
termogravimétrica.

ABSTRACT

Ceramic injection molding makes it possible to make
small parts with high strength and complexity.
However, during the manufacturing process, the
extraction of solvents can cause defects in the injected
part. Thus, this study aimed to analyze the degradation
of solvents in zirconia-based ceramic composites. For
this, a zirconia pretreated with stearic acid was used in
a proportion of 40% by weight, being processed with
two groups of solvents: the first containing HDPE and
paraffin (A1), and the second containing HDPE/LDPE
and paraffin (A2). Subsequently, the samples were
submitted to thermogravimetric analysis (TGA) to
measure the rates of degradation and mass loss. It was
observed that, in both compositions, the degradation
rates were convergent, presenting similar results, in
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which the residue indicated loss of zirconia during the
degradation.

KEYWORDS: ceramic injection molding; zirconia
powder; organic solvents; thermogravimetric analysis.

1. INTRODUGAO

O advento da moldagem por injecdo cerdmica
permitiu a industria a produgdo em massa de
componentes com maior complexidade, menor
tamanho, melhor resisténcia e¢ maior precisdo
dimensional, aplicaveis em areas como eletronica,
ortopedia, automotiva e telecomunicag¢des'?. Essa
técnica, no entanto, envolve varias etapas,
utilizando altas concentra¢des de cargas ceramicas
(40 a 70%) dispersas em solventes e aglutinantes
que garantem a fluidez necesséaria ao processo>*.

Grande parte dos defeitos em pegas ceramicas
obtidas por moldagem por inje¢do decorre do
processo de remocdo dos veiculos organicos. Essa
remoc¢do deve ser realizada de forma lenta e
gradual, sendo facilitada pelos canais inseridos ao
longo da peca, que permitem o escoamento dos
diferentes ligantes em temperaturas especificas, sem
causar colapso estrutural’>. Quando hd uma alta
propor¢ao de solventes e de particulas ceramicas de
dimensdes micrométricas, sdo necessarios canais
tortuosos, de comprimento maior que a espessura da
peca e com didmetro reduzido®. Durante a remogao
dos solventes, a propor¢ao de p6é cerdmico na peca
aumenta, resultando em perda de fluidez e no
comportamento tipico de um so6lido quebradigo.
Para evitar esse problema, cerca de 3% em massa
de solventes devem permanecer na peca, garantindo
manuseio adequado até a sinterizagdo’.

A extragdo térmica dos ligantes baseia-se na
elevagdo gradual da temperatura da peca ceramica,
que pode ocorrer ao ar ou em leito poroso. A
degradagao térmica ao ar é o método mais comum,
devido a sua simplicidade. A medida que a
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temperatura aumenta, os ligantes sdo removidos por
evaporagdo; e, conforme o nivel de saturacdo do
ligante diminui, o liquido restante na mistura migra
para a superficie, onde também evapora. O fluxo de
ligantes através das particulas compactadas ¢ um
fator crucial nesse processo, ocorrendo de forma
liquida (via fluxo capilar) ou gasosa (por evaporacdo)
5

Assim, visando a preservagdo dimensional das
pecas de zirconia obtidas por moldagem por injecao
ap6s a remogdo dos solventes, este trabalho tem
como objetivo mensurar a temperatura de
degradacdo dos aglutinantes nos compositos de
zirconia, utilizando dois grupos distintos de
solventes em uma Unica rota de processamento.

2. MATERIAL E METODOS

Neste trabalho, utilizou-se:

i Zirconia estabilizada com itria de grao D50
60um, densidade de 1.3g/cc, area de superficie
especifica de 6-8m?*/g (GY3Z-R60 3 mol% Y-TZP
granules Dental applications Saint-Gobain ZirPro);

. Polietileno de alta densidade (SHC7260LS-L,
Braskem);

o Polietileno de baixa densidade (SBCS818,
Braskem);

. Acido estearico vegetal com ponto de fusdo de
60°C;

i Cera de parafina com ponto de fusdo e fulgor

de, respectivamente, 60,3°C e 244°C, penetracdo
100g/5s a 25°C em particulas de 0.1lmm.

Inicialmente, submeteu-se a zirconia ao processo de
secagem a 110°C por 1h em uma estufa Quimis (Modelo
Q31714-33, namero de série 11080907).

Resfriou-se a zirconia em temperatura ambiente,
sendo acrescida do acido estearico (4% em massa). A
mistura foi levada ao moinho de bolas (Pulverisette5, da
Marca Alemmar S.A), por 15 minutos a 50 rpm, com o
intuito de promover a ligagdo quimica com a superficie
da zirconia, reduzindo, assim, a interagdo e melhorando
o estado de dispersdo das particulas>.

Obtiveram-se as amostras a partir da incorporagdo
direta da zircOnia pré-tratada aos grupos de aglutinantes
no homogeinizador MH-100-220V, numero de série
5711, com frequéncia de 60Hz da MH Equipamentos,
por 7 minutos.

Os componentes, suas propor¢des € a composicao da
amostra final estdo listados na tabela 1, a seguir.

Tabela 1. Amostras de processamento unico

SOLIDOS
AMOSTRAS 40% em massa AGLUTINANTES 60%
em massa
Al Z196% PEAD 44%
AE4% PF56%
PEAD33%
A2 7196% AE4%  [PEBD 11% (proporgao de
75/25)
PF56%

Fonte: Dos autores.
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Os ensaios de termogravimetria (TGA) das amostras
foram realizados em um equipamento STA 6000
(Analise Térmica Simultanea) da PerkinElmer Ltda,
disponivel no Laboratério de Caracterizagdo dos
Materiais da UniFOA. As curvas foram obtidas através
de rampas de aquecimento na faixa de 30°C e 700°C,
taxa de 20°C.min', com o fluxo de nitrogénio de 20
mL.min?' ¢ massa de aproximadamente 10mg,
depositada em cépsulas de alumina.

3. RESULTADOS e DISCUSSAO

Observou-se, como ilustrado na tabela 2, a seguir,
que as amostras Al e A2 apresentaram inicial
eliminag@o da parafina nas temperaturas de 165,0°C e
191,9°C, respectivamente. Os percentuais de perda
foram equivalentes aos mensurados para esse
aglutinante na composicao das amostras, como
demonstrado nas tabelas 2 e 3, sendo o percentual
esperado de 34,02% para Al e 35,60% para A2, bem
como ao serem atingidas temperaturas proximas das
temperaturas de fulgor da parafina.

Seguindo-se o ensaio, as temperaturas de 433,8°C
para Al e 423,6°C para A2, de acordo com a tabela 2,
ocorrem as segundas perdas que se mostram similares.
A essas temperaturas, ha degradagdo dos aglutinantes,
com valores de perda 41,05% e 40,19% e com
residuos  convergentes  24,93% e  24,21%,
respectivamente para Al e A2, ressaltando semelhanga
nas propor¢des desses dispersantes nas duas amostras,
como indicado nas tabelas 2 e 3.

Tabela 2. Resultados do TGA das amostras

Amostra Al A2
Numero de eventos 2 2
Ti (primeiro evento) (°C) 165,0 191,9
Ti (segundo evento) (°C) 433,8 4236
1°. Perda (%) 34,02 | 35,60
2°. Perda (%) 41,05 @ 40,19
Residuo (%) 2493 | 24721

Fonte: Dos autores.
Tabela 3. Proporgodes esperadas nas amostras
Al  ZR 38,4%, AE 1,6%, PEAD 26,4%, PF
33,6%
A2 7R 38,4%, AE 1,6%, PEAD 19,8%, PEBD
6,6%, PF 33,6%

Fonte: Dos autores.

Como indicam os graficos comparativos a seguir,
nota-se, no primeiro, similaridade de resultado entre
amostras Al e A2, devido a confluente degradacdo
dos solventes PEAD e PEBD nas amostras.

Como evidencia o segundo grafico, o tempo de
eliminacdo e o de degradacdo dos solventes e dos
aglutinantes nas amostras Al e A2 foram semelhantes,
compativeis com os padrdes encontrados na
literatura’.
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Figura 1. Grafico comparativo TGAde Al e A2. Fonte: Dos autores.
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Figura 2. Grafico TGA de Al com derivada. Fonte: Dos autores.

4. CONCLUSAO

Observou-se, no primeiro evento, no ensaio TGA, a
temperatura de 165°,0C na amostra Al e a 191,9°C na
amostra A2, que a perda proporcional em massa ¢é
compativel com a inicialmente mensurada para a
parafina.

Demonstrou-se, no ensaio TGA, que, a temperatura
de 433,8°C, quando se empregaram os solventes
parafina e PEAD (amostra A1), e a 423,6°C, quando se
empregaram parafina, PEAD ¢ PEBD (amostra A2),
eliminaram-se totalmente os solventes com perda da
zirconia na peca. Conclui-se isso devido ao
quantitativo do residuo representar, em massa, menor
valor do que o mensurado inicialmente para zirconia,
sendo 24,93% em Al e 24,21% em A2.

Observou-se comportamento semelhante quando se
relacionaram as temperaturas ¢ as perdas das massas
nas amostras Al e A2, ndo apresentando diferencas
substanciais entre elas.
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