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1. INTRODUÇÃO 

O processo de extrusão tem sido largamente utilizado na produção de peças 

cerâmicas com secção transversal constante, como tubos cilíndricos, bastões, suportes 

catalíticos do tipo honeycomb. Entretanto pós cerâmicos, por si só, não apresentam os 

requisitos   fundamentais para extrusão: plasticidade e flexibilidade. Plasticidade é 

definida como a habilidade de um material de se deformar permanentemente ( ou 

plasticamente),  enquanto a flexibilidade refere-se a capacidade de flexão sem resultar 

em quebra. 

Um pó cerâmico, que é naturalmente frágil, é capaz de obter essas 

propriedades quando misturado com compostos orgânicos para formar o que é 

chamado de massa cerâmica. Diferentes compostos são necessárias para composição 

de um sistema “extrudável”.  Um sistema deve considerar e interrelacionar diversos 

fatores que incluem a natureza dos materiais cerâmicos a serem utilizados e as 

características necessárias ao produto final.  

O processo de extrusão de massas cerâmicas requer um número considerável 

de etapas. Cada uma dessas etapas pode introduzir defeitos nos corpos cerâmicos. Em 

estudos anteriores1 foi mostrado que defeitos são formados a partir da massa e que um 

aumento na taxa de cisalhamento no processo de mistura poderia promover uma melhor 

homogeniedade na massa. A Figura 1 apresenta o procedimento de produção, teste e 

análise de corpos cerâmicos extrudados. 

O aumento do interesse nos materiais cerâmicos como componentes mecânicos 

levaram o uso da extrusão de massas para geração de produtos de alta performance.  

Isso levou a escolha de Zircônia TZP como carregamento sólido nesse trabalho. Ela foi 

escolhida devido as excelente propriedades mecânicas do material. A cada dia surgem 
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novas aplicações para as cerâmicas tenazes que apresentam uma vantajosa relação 

entre dureza e tenacidade. Tornar o processamento da zircônia TZP mais acessível e 

seguro, sem a introdução de defeitos, é atualmente uma necessidade de mercado. 
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Extrusion
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Figura 1 - Processo de produção e caracterização de corpos extrudados2.  
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2. OBJETIVO 

O objetivo deste trabalho foi investigar o processamento por extrusão de uma 

massa cerâmica à base de zircônia, correlacionando o processo de extrusão com as 

propriedades dos corpos extrudados verdes e sinterizados.  

Os objetivos específicos foram os seguintes: 

-Desenvolver formulações com quantidades distintas de ligante e submetidas a 

diferentes misturadores;  

-Caracterizar os corpos cerâmicos após extrusão e após queima quanto às 

propriedades físicas e mecânicas e empregar a Estatística de Weilbull e fractografia 

para a análises dos resultados; 

-Otimização dos processos de extrusão e sinterização visando o controle das 

propriedades finais dos corpois cerâmicos à base de zircônia.  
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3. REVISÃO BIBLIOGRAFICA  

3.1 Propriedades dos componentes da Massa Cerâmica  

“Em termos simplificados, uma massa é uma mistura de sólido e líquido, onde 

as quantidades relativas são tais que resultam em um material que pode ser extrudado 

prontamente. Considerando que nenhuma outra força é aplicada, o objeto formado deve 

reter sua forma por tempo suficiente para que qualquer tipo de processamento seguinte 

seja aplicado." 3 

3.1.1 Fase Sólida: Óxido de Zircônio  

Zircônia pura existe em três fases cristalográficas diferentes em diferentes 

temperaturas. A altas temperaturas (>2370°C) o material tem uma estrutura cúbica. A 

temperaturas intermediárias (1170 a 2370°C), ela é encontrada na estrutura tetragonal. 

A baixas temperaturas (abaixo de 1170°C) o material se transforma numa estrutura 

monoclínica. A transformação das estruturas tetragonal para monoclínica é rápida e 

acompanhada de um aumento de volume, o que causa falhas e trincas extensivas no 

material. As tensões residuais resultantes destrõem as propriedades mecânicas dos 

componentes fabricados durante o resfriamento e tornam a zircônia pura inútil para 

qualquer aplicação estrutural. 

Entretanto, existem variados óxidos que se dissolvem na estrutura cristalina da 

zircônia e podem atrasar ou até impedir a mudança de estruturas cristalinas. 

Normalmente, os aditivos mais efetivos são MgO, CaO, CeO2 e Y2O3. Com a adição de 

quantidades suficientes, até a estrutura cúbica das altas temperaturas pode ser mantida 

a temperatura ambiente. Zircônia cúbica estabilizada é uma cerâmica técnica e refratária 
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muito interessante pois não passa por transições destrutivas de fases cristalinas durante 

aquecimento ou resfriamento. A figura 2 mostra o digrama de fase das misturas de ZrO2 

com Ítria. 

 

 

Figura 2- Diagrama de Fases ZrO2 – Y2O3 

A expansão volumétrica da inversão tetragonal para monoclínica é utilizada para 

produzir variedades de zircônia com altíssima resistência, dureza e tenacidade pra 

aplicações mecânicas e estruturais. Existem diferentes mecanismos que levam ao um 

aumento de resistência e tenacidade em zircônia contendo grãos tetragonais. Esses 

dependem do tamanho de grão envolvido, história térmica e do tipo e quantidade do 

aditivo estabilizante no corpo. Essas variações geram dois fortes materiais identificados 

como cerâmicas TZP (Tetragonal Zirconia Polycristals) e PSZ (Partially Stabilized 

Zirconia).  

Os materiais PSZ foram desenvolvidas a mais tempo e tem um custo mais 

acessível por isso são mais comuns comercialmente. Óxido de magnésio é o 

estabilizante mais popular, utilizado para produção de finos grãos cerâmicos 
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extremamente resistentes e dúcteis para aplicações mecânicas e estruturais. Zircônias 

estabilizadas com óxido de cálcio são populares por formarem corpos refratários com 

grão grosseiroa usados como cadinhos, ou em fornos de tijolos e como tijolos refratários 

que podem operar numa faixa de 2000°C. A Ítria devido ao seu alto custo é usada em 

aplicações especiais, que tiram vantagem da condutividade eletrônica e iônica superior 

desse material.  

A segunda variedade, que será estudade nesse trabalho,  policristais de zircônia 

tetragonal (TZP),  é um material com grãos extremamente finos de fase tetragonal pura. 

Esse material, que tem uma produção desafiante, tem encontrado usos em ferramentas 

de corte e aplicações em que é necessário resistência ao desgaste e uma ótima relação 

dureza-tenacidade, como motores de automóveis. Zircônia TZP são geradas somente 

pela estabilização com ítria ou com céria. 

Entretanto as propriedades da zircônia TZP degradam rapidamente quando o 

material é exposto a vapor d´água a temperaturas entre 200°C e 300°C. Assim, um bom 

controle das condições de uso é extremamente importante para boa perfomance do 

material. Esse tipo de material também apresenta degradação de suas propriedades 

com o aumento da temperatura, então essa classe de material com alta resistência e 

alta tenacidade está geralmente limitada ao uso em temperaturas abaixo de 800°C. A 

degradação em ambos os casos acontece devido às transformações de fase que são 

induzidas pelas condições ambientais. 
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Tabela 1 – Propriedades Típicas da Zircônia estabilizada com Ítria. 

Zircônia estabilizada com Y2O3 (TZP) 
 Unidades - SI/Métrico Valor 

Mecânicas   
Densidade g/cm3 6.3 
Cor ----- Marfim 
Resistência à Flexão MPa 900 
Módulo Elástico Gpa 200 
Dureza N/mm2 13000 
Tenacidade à fratura KIC MPa•m1/2 4.5 
Temperatura máxima de uso (sem carga) °C 2400 

Térmicas   
Condutividade Térmica W/Mk 2 
Coeficiente de Expansão térmica 10-6/°C 10.3 

Elétricas   
Resistividade Volumétrica ohm-cm >1010 
 

3.1.2 Fase Líquida: Ligante 

Ligantes são usados para manter o sistema unido. O objetivo do ligante é fazer 

a ligação entre as partículas cerâmicas durante o processo de conformação. Os ligantes 

usados para formação de corpos cerâmicos verdes são provavelmente os aditivos de 

processo mais importantes do sistema. O ligante garante a resistência que mantêm o 

corpo cerâmico compactado para que outras etapas do processamento possam ser 

seguidas. Essencialmente, corpos verdes são uma rede polimérica fina impregnada com 

uma grande quantidade de partículas cerâmicas.  

Sendo a única fase contínua no corpo cerâmico verde, o ligante tem o maior 

efeito nas propriedades como resistência, flexibilidade, plasticidade, durabilidade, e nas 

características de superfície do corpo verde. Solubilidade, viscosidade, custo, 

resistência, atmosfera de queima, resíduo de queima, temperatura de queima, 

subprodutos são fatores que devem ser levados em conta quando houver escolha de 

um ligante. 
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Celulose 

Celulose é um material agrícola renovável, que pode ser transformado em 

centenas de produtos que habitam a vida diária.  A produção de derivados celulósicos 

solúveis em água, diferente dos polímeros baseados em recursos petroquímicos, 

começa a partir de uma cadeia polimérica da madeira ou do algodão não através de 

monômeros. Celulose é um polímero linear de anidridoglicoso com uma estrutura B-O- 

glucopiranosil. As propriedades de um tipo específico de celulose dependem da 

distribuição, da uniformidade e do tipo de grupo substituinte na cadeia principal. 4 

Com respeito a aplicações em cerâmicos, metilcelulose e 

hidropropilmetilcelulose apresentam as características certas e  garantem boas 

propriedades. Eles garantem resistência mecânica a verde, retenção de água e 

lubrificação para argamassas refratárias, cimentos e esmaltes. Tendo uma estrutura não 

iônica, esses materiais deixam uma mínima quantidade de cinzas quando queimados, 

por isso são importantes na fabricação de itens de porcelana para indústria elétrica. 

Todas essas propriedades adicionadas à capacidade de adensar, a surfactância e 

adesão, fazem desses dois éteres celulósicos os mais comuns e mais usados como 

ligantes para extrusão aquosa de materiais cerâmicos. Esses polímeros pertencem à 

classe de hidrocolóides solúveis em água derivados da esterificação da celulose.  Essas 

características permitem outras aplicações em diferentes áreas, além da cerâmica, tais 

como alimentos, cosméticos, tintas, adesivos, construção, farmacêutica, agrícola, têxtil e 

de papel.  

MC e HPMC podem ser dissolvidos em água fria para gerar soluções claras e 

límpidas. Produtos comerciais estão disponíveis numa larga faixa de viscosidade 

variando de 0,005 a 75 Pa.s. Essas soluções geralmente apresentam propriedades de 

fluxo pseudoplástico não tixotrópicos  a temperaturas de 20°C. Propriedades de fluxo 
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são dependentes do peso molecular e de sua distribuição. O aquecimento de uma 

solução de MC ou HPMC mostra o efeito normal da diminuição da viscosidade até que a 

temperatura de ponto de gel é alcançada. Nesse ponto, a viscosidade da solução 

aumenta rapidamente e um fluxo tixotrópico é observado O efeito normal da temperatura 

sobre a viscosidade ocorre na faixa de 0 a 45°C e representa grosseiramente um 

decréscimo de 3% na viscosidade a cada grau Celsius aumentado na temperatura da 

solução.  

As soluções de MC e HPMC apresentam uma propriedade não usual: formação 

de gel quanto aquecida a uma certa temperatura. Em solução esses polímeros existem 

como agregados de longas moléculas coloidais. Essas moléculas são altamente 

hidratadas pela solvente em camadas que são mantidas através de ligações de 

hidrogênio, garantindo lubrificação e fluxo contínuo as cadeias poliméricas. Com o 

aumento da temperatura, a ligação de hidrogênio entre a água e as moléculas 

enfraquece e a interação entre as cadeias torna-se significante, eventualmente gerando 

uma estrutura de gel. Diferente de muitos outros compostos químicos, aqueles feitos a 

partir de MC ou HPMC são primeiramente resultado de uma separação de fase e são 

susceptíveis a um quebra mecânica do gel por cisalhamento sem que haja efeito sobre 

o peso molecular. Com o resfriamento esse processo é reversível e o gel pode reverter 

em solução novamente, quando as propriedades de fluxo não são alteradas.  

A temperatura de gel é dependente da quantidade relativa de substituições 

metílicas ou propílicas e podem ser usadas como um indicador da hidrofilía do derivado. 

A temperatura de gel dos produtos correntemente produzidos varia entre 50°C e 85°C 

com a consistência do gel variando entre firme e mole .  A temperatura de gel é afetada 

pela concentração de borracha e mais importante ainda pela presença de outros 



Correlação entre propriedades de corpos extrudados verdes e sinterizados de ZrO2 Página 13 de 83
 

 

solutos. A presença de sais abaixa o ponto de gel, a adição de etanol ou propileno glicol 

pode aumentar a temperatura de gel até 20°C.  

Os derivados de HPMC mais altamente substituídos são de, certa forma, 

termoplásticos e podem ser usados em extrusão de folhas ou injeção. O HPMC tem um 

ponto de gel em aproximadamente 60°C (quando ligado propriamente ao propileno 

glicol) pode ser moldado e extrudado com produto final solúvel em água entre 120°C e 

190°C 

MC e HPMC podem funcionar com surfactantes moderados. Eles abaixam a 

tensão superficial da água. E também podem apresentar um comportamento moderado 

como espumantes. 

Soluções de MC e HPMC são geralmente estáveis numa faixa de pH entre 3 e 

11.  Tentativas de dissolver MC e HPMC em água fria através de moinhos de mistura 

resultam na formação de aglomerados de pó seco cobertos com uma camada de  gel 

que são extremamente difíceis de dissolver.  

MC e HPMC estão disponíveis como pós com 95% das partículas passantes na 

peneira de 40 MESH.4 

3.1.3  Outros Aditivos 

O uso de plastificantes em na formação de uma massa cerâmica é muito 

importante. A razão disso é tornar o corpo verde "dobrável" sem formar trincas. O 

plastificante trabalha tanto na quanto ao redor da cadeia polimérica do ligante no sentido 

de permitir movimento dentro da matriz do corpo cerâmico sem quebrar a matriz. A 

palavra é coloquialmente utilizada para descrever qualquer aditivo que adicione tanto 

flexibilidade como plasticidade ao corpo verde5 
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Plasticidade é a habilidade de um corpo em mudar permanentemente sua forma 

de maneira contínua sem mudança em seu volume. Praticamente, é a habilidade de 

fazer isso sem que haja formação de descontinuidades estruturais ou ruptura.6  

Polietileno glicol (PEG) foi escolhido devido a sua capacidade de modificar o 

ligante e devido a sua compatibilidade com o pó cerâmico. PEG, além de plastificante, 

também atua como ligante ajudando a manter a coesão entre as partículas cerâmicas e 

como um lubrificante.  

Ácido Oléico também foi adicionado a massa cerâmica. Além de propriedades 

dispersantes esse material é capaz de:7 

i) Separar ou manter separadas as partículas primárias para que então o ligante 

possa envolve-las individualmente. 

ii) Aumentar a carga de sólida sem alterar a viscosidade mantendo-a moderada 

após a adição do ligante. 

iii) Queimar sem deixar resíduos antes da sinterização sem contaminar o produto 

final sinterizado.  

Entretanto, ser um dispersante ou defloculante não é a função mais importante 

do ácido oléico, já que em extrusão de massas cerâmicas trabalha -se com baixo 

percentual de fase líquida.  Sua função principal é agir como lubrificante assim como o 

PEG. 

Um lubrificante atua ajudando no fluxo interno e otimizando propriedades 

externas. A adição de um lubrificante interno na massa ajuda na compressão do 

material na região de entrada da matriz gerando uma diminuição da queda de pressão, 

enquanto um lubrificante externo diminui a queda da pressão no percurso da matriz. 

Esses três aditivos orgânicos, metilcelulose, polietileno glicol e ácido oléico, adicionados 

ao pó cerâmico formam o que é chamado “sistema ligante”. 
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3.2  Manufatura das Massas 

3.2.1 Reômetros de Torque ou Misturadores de Cisalhamento 

Esse equipamento consiste de um câmara de mistura eletricamente aquecida 

com duas pás, uma girando mais rapidamente que a outra. Energia mecânica ou 

cisalhamento é introduzido à massa pela rotação das pás. A força ou o torque requerido 

para manter as pás girando numa velocidade constante é medida e a temperatura 

monitorada por um termopar enfiado na mistura através de uma protuberância. 

O design das pás, a forma da câmara,a diferença de velocidade entre as pás e 

propriamente a velocidade de rotação tem uma larga influência na mistura do material, 

através da aplicação de diferentes quantidades de energia na massa.  

Nesse trabalho daremos ênfase ao estudo de três misturadores em especial: 

Tabela 2 – Características dos misturadores estudados.  

 Haake Kneader IKA horizontal Kneader IKA vertical Kneader 

Nome Comercial Rheomix 3000/3010 Horizontale Knetmaschine PLANETRON 
Vertikalknetmaschine 

HKV 1 

Volume da Câmara 310cm3 500 cm3 1000cm3 
Taxa de cisalhamento Mais alta mediana Menor 
Grau de enchimento 65-90% 50-70% 10-50% 

Possibilidades de 
vácuo 

Não Sim Sim 

Variáveis 
monitoradas 

Torque, Temperatura Torque, Temperatura - 

Tipo de Misturador Fechada Aberta Fechada 
Variáveis controladas Velocidade de rotação,  

temperatura, tipo de pás. 
Velocidade de 

Rotação,Temperatura, 
Nível de vácuo. 

Velocidade de Rotação, 
Direção de rotação, nível 

de vácuo.l 

 

O misturador Haake é o misturador que garante maior taxa de cisalhamento. 

Assim, o equipamento é capaz de produzir boa homogeneidade e também destruir 

aglomerados. Entretanto o processo de mistura do Haake apresenta sérias restrições 

quanto ao grau de preenchimento. Altos níveis de preenchimento garantem altas taxas 



Correlação entre propriedades de corpos extrudados verdes e sinterizados de ZrO2 Página 16 de 83
 

 

de cisalhamento. Foram usadas pás rolantes que foram projetadas para sistemas com 

alta viscosidade. Essas pás permitem fluxo entre elas, o que facilita o movimento do 

material e aumenta a transferência de energia.   

O Haake é chamado misturador fechado, considerando que o material não pode 

sair da câmara de mistura, mas existe fluxo de ar e por isso o misturador não possibilita 

a aplicação de vácuo (figura 4). 

Os dois outros tipos de misturadores foram feitos pela IKA, (PLANETRON 

Vertikalknetmaschine HKV e Horizontale Kneatmaschine). Eles permitem uma menor 

taxa de cisalhamento quando comparados ao Haake Rheomix. Ambos os equipamentos 

são equipados com um sistema de aplicação de vácuo. Esses dois misturadores são 

misturadores abertos, onde o material não está restrito a uma câmara. A taxa de 

cisalhamento é aplicada entre as pás, e isso permite que diferentes níveis de 

preenchimentos não alterem as condições de mistura.  

O misturador horizontal IKA tem uma  câmara na qual o volume utilizável é igual 

ao volume total de 350cm3. As pás giram horizontalmente e o movimento é similar ao do 

Haake, entretanto o design das pás promove um menor energia de cisalhamento. O 

equipamento tem uma interface com um computador, o que permite o monitoramento do 

torque, temperatura e pressão (figure 2). 

Misturador de cisalhamento vertical IKA permite trabalhar com grandes volumes 

de pastas, entretanto ele apresenta algumas restrições com relação ao que é possível 

medir. Não é possível quantificar a taxa de cisalhamento, considerando que não existe 

monitoramento de torque. Foi deduzido a partir do funcionamento do equipamento que  

esse misturador gera uma menor taxa de cisalhamento na massa. O equipamento é 

capaz de manter um nível de vácuo constante por um longo tempo. As pás têm dois 

tipos de movimentos e também é possível de duas diferentes velocidades de rotação e 
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também inverter as direções de rotação. As pás também apresentam um buraco entre 

elas que permite que a matéria flua entre elas (figura 3).  
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Figura 3 – IKA Horizontal Kneader usado para a produção das massas IKA1b, IKA1c, IKA3 e IKA6.  

                         

Figura 4 - Vertical Kneader usado para a produção das massas IKA1d e IKA5. 

  

Figura 5 - Misturador de cisalhamento Haake usado para a produção das massas Zr23, Zr25 e Zr26. 
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3.3  Análise da Massa: Princípios da Reologia Capilar  

Reologia é o estudo do fluxo e da deformação dos materiais. Ela é 

especialmente analisada utilizando um instrumento chamado reômetro. O reômetro 

capilar, o qual foi usado nesse trabalho, foi o primeiro reômetro e esse equipamento se 

mantém como o método mais comum para medidas de viscosidade. A reologia de um 

material durante seu processamento e seu uso é vital, e em alguns casos, um aspecto 

altamente sobre todas as outras propriedades. Falhas nas propriedades de fluxo podem 

resultar num processamento ineficiente, propriedades de produtos inesperadas e em 

alguns casos uma desastrosa quebra da planta ou equipamento.   

 

Figura 6 – Diagrama esquemático de uma extrusão em um reômetro capilar típico.8  

Reologia por extrusão capilar garante uma simples, mas poderosa e versátil 

técnica de amostragem do comportamento de fluxo do material sobre condições 

similares àquelas encontradas durante o processamento. Assim como, uma ferramenta 

para preparação de amostras para testes posteriores.9  

Os componentes básicos do instrumento estão mostrados na figura 6. 

Gravidade, ar comprimido ou um pistão hidráulico são usados para gerar pressão na 
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massa a ser testada encontrada dentro do reservatório. Um tubo capilar de raio R e 

comprimento L é conectado ao fundo do reservatório. A queda de pressão e a taxa de 

fluxo por esse tubo são usadas para determinar a viscosidade. Para a determinação da 

viscosidade, deve-se seguir as seguintes considerações:  

*Fluxo laminar, isotérmico e totalmente desenvolvido. 

* Ausência de velocidade em relação a r e ? 

*Ausência de escorregamento nas paredes, r=0 at R 

*O fluído é incompressível com viscosidade independente da pressão. 

Um reômetro capilar foi usado para caracterizar as massas. Análises da 

homogeneidade e das propriedades reológicas das massas foram feitas para indicar  

melhores condições de preparação e extrusão. Informações como viscosidade e 

homogeneidade são obtidas utilizando essa técnica. 

3.4  Extrusão das Massas 

Extrusão é uma maneira de processar um material, moldando-o ‚a forma 

desejada. O processo tem muitas variações, mas em geral se consiste em prensar uma 

massa contra uma matriz com forma desejada. Isto é largamente utilizado na produção 

de objetos com secção constante como bastões e tubo de uma maneira bastante 

econômica.  

Considerando que extrusão é um processo onde existe fluxo de material entre 

paredes, conceitos reológicos são muito importantes. Assim o controle de variáveis, 

como viscosidade, tensão e taxa de cisalhamento são importantes para definir o 

sistema. E a chave para a técnica é considerar o efeito de ambas as fases da massa: 

fase sólida e fase líquida.  
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O aumento do interesse nos materiais cerâmicos como componentes mecânicos 

levaram o uso da extrusão de massas para geração de produtos de alta performance. 

Nesse campo é extremamente necessário evitar mesmo uma pequena variação de 

dimensões do objeto e fazer com que se torne possível à produção de uma larga 

variedade de formas, até mesmo complicadas. Além disso, defeito de componentes, 

seja de qual for o tipo devem ser limitados e preferencialmente eliminados. Embora 

exista previsão de linhas cilíndricas completas para motores de automóveis de materiais 

cerâmicos soe excitante, mas podem ou não serem alcançadas, um número crescente 

de componentes cerâmicos como tampões e válvulas já vêm sendo feitos.10 Extrusão de 

materiais cerâmicos permite alcançar todos esses requisitos com um custo 

relativamente baixo. Paredes finas e formas complicadas podem facilmente ser feitas 

através do processo de extrusão.  

Conceito do processo de injeção são também úteis para extrusão, pois ambos 

trabalham com fluxo de material cerâmico. A maior diferença está no final do processo, 

quando a massa injetada deve preencher o molde, e a massa extrudada deve manter a 

forma da matriz.  Devido a similaridades entre ambos os processos, investigações de 

massas injetadas podem trazer importantes contribuições para o conhecimento de 

extrusão de massas. 

3.4.1  Extrusora de Pistão 

Extrusão por pistão é bastante usada para gerar componentes conformados 

intrinsecamente. O esquema da figura 7 descreve o mecanismo comum para extrusoras 

de pistão. 

A massas é alimentada em lotes por uma pequena rosca ligada a um tambor. O 

pistão é usado para forçar o material através da entrada da matriz até a saída. O pistão 
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pode ser tanto dirigido hidraulicamente quanto através de sistemas mecânicos. Deve ser 

aplicada uma pressão ou velocidade constante no pistão, independente da resposta da 

massa. O produto extrudado pode ser tratado de diversas maneiras. Ele pode ser 

cortado com lâminas logo após a saída da matriz, pode ser deixado cair formando 

pedaços extrudados de comprimento variado ou pode ser manualmente colocado em 

bandejas reforçadas, prontos para posterior corte e secagem. Extrusão por pistão 

normalmente é manipulada através de semilotes, mas nada impede opera-la de forma 

contínua, desde que exista um controle rígido. A grande vantagem do sistema de 

extrusão por pistão é ser possível um controle acurado da taxa de fluxo e o 

desenvolvimento de uma alta pressão. Atualmente esse tipo de equipamento permite 

um produto de melhor qualidade porém tem produtividade mais restrita.  

 

Figura 7 – Manufatura de produtos semi- continua usando extrusão por pistão. O tambor é 

alimentado por uma pequena extrusora lateral de rosca lateral.  



Correlação entre propriedades de corpos extrudados verdes e sinterizados de ZrO2 Página 23 de 83
 

 

 

  3.5  Análise de Extrudados 

3.5.1  Testes Mecânicos  

Normalmente amostras ausentes de trincas são usadas para testes de 

elasticidade e resistência. Isso significa nenhuma trinca artificial é induzida. A 

sensibilidade materiais cerâmicos a defeitos superficiais e a possibilidade de introdução 

de defeitos no corte ou no tratamento das amostras para dimensões exatas têm um 

tratamento especial e não analisado nesse trabalho. Quando o objetivo é obter dados 

relevantes a projetos, a condição da superfície das amostras é usualmente feita a mais 

próxima possível da condição de superfície da peça em serviço.  Em dados científicos e 

de pesquisa, quando se busca informações sobre resistência teórica, microestrutura e 

processamento, a superfície é preparada para ser o mais livre de defeitos possível, que 

não os característicos a microestrutura. 11 

A simplicidade relativa dos testes de flexão e o baixo custo de preparação de 

amostras e equipamentos requeridos tornam esse um teste popular à materiais 

cerâmicos, apesar dos vários inconvenientes na interpretação dos resultados. Esses 

erros incluem a distribuição de tensão não uniforme e uma distribuição de tensão que 

muda se existe deformação plástica.  

Barras de secção retangular ou circular são geralmente usadas em testes de 

flexão de materiais cerâmicos. Existe uma expressão geral que considera o momento de 

flexão, o momento segundo de área e o módulo de Young. Essa expressão pode ser 

usada para calcular tensão em barras sobre várias condições de carregamento . 

Normalmente o carregamento é aplicado nas amostras de maneira que o momento de 

flexão varia com o comprimento da barra de maneira que o raio de curvatura não é 
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constante mas contrariamente varia com o comprimento. Essa é uma solução elástica 

para amostras testadas usando testes de flexão a três ou quatro pontos, onde apenas 

uma pequena porção da amostra é submetida à máxima tensão ou próxima dela. Por 

essa razão testes de flexão a quatro pontos são preferidos e normalmente utilizados em 

relação ao testes de flexão a três pontos quando se deseja obter dados de projeto.  

Uma amostra submetida um teste de flexão a quatro pontos está mostrada na 

figura 8. A parte central da barras (entre os dois pontos internos) é uniformemente 

dobrada e nela o momento de flexão é constante.  

Testes de flexão com carregamento a quatro pontos são a técnica mais 

largamente utilizada para medidas de resistência de cerâmicos numa faixa de 

temperaturas quando não se está interessado no fenômeno de fluência. 

 

Figura 8 – Diagrama esquemático da configuração de norma do teste de flexão a quatro pontos.  

3.5.2  Fractografia  

A fractografia vem sendo usada por mais de um século para examinar a 

natureza de superfícies de fratura, especialmente em materiais metálicos e 

particularmente para diferenciar comportamentos frágeis e dúcteis, e entre eventos de 

fratura por tensão de fadiga. Entretanto seu uso em materiais cerâmicos tem sido de 
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certa forma limitado. Primeiramente, as marcas de fratura tendem a ser obscurecidas 

pela microestrutura, devido ao uso de amostras de baixa resistência e materiais de grão 

grosseiros. Em um dois primeiros textos de manufatura de cerâmicos, Bourry, enquanto 

examinando a superfície de fratura limitou-se a observações sobre o entendimento  do 

tamanho de grão, porosidade e homogeneidade, e não sobre a origem da fratura. 

Finalmente, devido a desenvolvimentos nos últimos trinta anos, tem-se produzido 

cerâmicas de grãos finos e mesmo monocristais de uma grande variedade de tipos que 

por sua vez produzem superfícies de fratura com marcas claras possibilitando a 

avaliação fractográfica.12  

Nesse projeto, a fractografia foi usada pra traçar onde na etapa de produção os 

defeitos foram originados. Superfícies de fratura de materiais apenas extrudados foram 

comparados com superfícies de fratura de materiais sinterizados usando conceitos de 

fractografia. O foco foi no comportamento geral do grupo de amostras, entretanto houve 

casos especiais onde a superfície foi analisada com mais profundidade, então focando 

no ponto de origem da fratura.  

Como foi mencionado anteriormente, o processo de extrusão consiste numa 

série de etapas, e cada etapa pode ser responsável pela introdução de falhas no 

produto final. Também, cada uma dessas etapas tem um grande número de variáveis a 

serem controladas. Isso torna difícil monitorar e torna-se muito importante perceber 

onde os defeitos são introduzidos. Assim, a fractografia é uma ferramenta muito 

importante para o controle de processo, pois é possível traçar e descobrir onde eles 

foram introduzidos.  

A fractografia trabalha com figuras da superfície de fratura. A observação 

dessas superfícies  indica a origem da fratura e a maneira como a trinca se propagou 

resultando na fratura do material. Correlacionando essas informações com as condições 
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de processo, é possível descobrir a origem da fratura e por conseqüência melhorar o 

processo e as propriedades do material. 

3.5.3  Análise de Weibull 

Medidas de resistência numa série de amostras cerâmicas nominalmente 

idênticas produzem tipicamente resultados espalhados. Então a resistência à fratura de 

cerâmicas avançadas é tratada como uma variável contínua randômica. A explicação 

para essa condição é que, em materiais frágeis, como os cerâmicos, a fratura 

normalmente começa em defeitos. A resistência de um material está relacionada com o 

tipo e tamanho do maior defeito encontrado no material que varia de amostra para 

amostra. Assim, a resistência de materiais frágeis não é definida por um número 

simples. Para um lote de amostras idênticas, uma função de distribuição de resistência é 

necessária, a qual descreve a probabilidade de fratura dependente do estado de 

tensões e de sua amplitude. Usualmente, a distribuição estatística usada para esses fins 

é a distribuição de Weibull. Essa distribuição está baseada na teoria da ligação mais 

fraca na qual a fratura de um elemento simples causa a fratura de toda a amostra.13 

A distribuição de Weibull apresenta certas restrições. O tratamento estatístico 

considera as seguintes condições:14  

(i) A fratura de qualquer falha leva a fratura total. 

(ii) O material é homogêneo no sentido da distribuição de falhas em seu volume.  

A prática mostra que, a resistência de materiais frágeis em todos os casos 

segue a estatística de Weibull, desde que os defeitos estejam espaçados e 

homogeneamente distribuídos no volume e a densidade de defeitos críticos ( locais 

onde as tensões de tração locais são altas o suficiente para destruir a coesão do 

material) seja proporcional a energia da amplitude de tensões. Isso ocorre 
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freqüentemente (pelo menos em um intervalo limitado de tamanho de trincas), mas não 

em todos os casos.  

A distribuição estatística de Weibull é obtida seguindo alguns procedimentos 

matemáticos. Isso representa o uso de um tratamento matemático especial e o uso de 

equações características. Um objetivo dessa prática é a representação consistente de 

dados de resistência. Para esse fim, o procedimento a seguir foi usado para obter-se a 

representação gráfica dos dados recomendada. Inicialmente, os dados de resistência 

são obtidos a partir de testes de laboratório são classificados em ordem ascendente e 

então é calculada a probabilidade de fratura Pf de acordo com o estimador que foi 

definido para cada amostra:15 

Pf (? i) = (i-0.5)/N 

Onde: 

i – número de cada espécie 

N – número total de espécies testadas 

Foi computado o logaritmo natural de tensão de fratura de ith e o logaritmo 

natural de [1/(1-Pf)], isto é, o duplo logaritmo da quantidade em parênteses, onde Pf é 

associada a tensão de fratura de i. O gráfico obtido considera ln{ln[1/(1-Pf)]} como 

coordenadas ordenadas, e o ln (? ) como coordenada abscissa. O eixo ordenado é 

chamado como probabilidade de fratura e Pf. Similarmente, a abscissa é chamada como 

tensão de fratura, onde as unidades usadas são em megapascal ou pascal. 
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4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

O procedimento experimental descrito nesse trabalho foi realizado no Institudo 

Suiço EMPA, localizado na cidade de Dübendorf na Suiça. 

Dois sistemas de massas diferentes foram estudados. Em ambos os sistemas a 

porção sólida foi óxido de zircônio tetragonal estabilizado com 3 mol. % Ítria (Tosoh- 

Zirconia TZ-3Y-E) e como ligante foi usado metilcelulose (Methocel K15M- Prochen AG).  

O sistema ainda apresentou com aditivos polietileno glicol 600 diácido (Fluka Chemika- 

81230) usado como plastificante, ácido oleico (Fluka Chemika – 75093) como 

lubrificante, e água desmineralizada. A diferença entre os dois sistemas foi a quantidade 

relativa de cada componente. A composição das duas massas serão dadas a seguir nas 

tabelas 3 e 4.  Detalhe sobre a função de cada componente do sistema foi discutido 

separadamente nas secções anteriores.  

4.1  Procedimentos de Manufatura da Massa 

Três diferentes misturadores de cisalhamento e duas composições de reagentes 

foram usados na preparação das massas cerâmicas extrudáveis. Três lotes de amostras 

foram misturados no Haake rheomix, quatro no misturador IKA horizontal e três no 

misturador IKA vertical. 

Os três lotes preparados no Haake Rheomix foram primeiramente misturados 

em um pequeno misturador, denominado KitchenAid por ser usado em produção 

alimentícia. Todos os componentes da massa foram postos no misturador e misturados 

por 10 minutos  antes de serem passados a câmara do misturador Haake. Informações 

detalhadas do procedimento estão dadas na tabela 3 e 6.  
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Nos lotes preparados nos misturadores IKA, os componentes não sofreram 

mistura prévia. Eles foram diretamente colocados nas respectivas câmaras dos 

misturadores. Informações mais detalhadas do procedimento são mostradas na tabela 

4,5 e 6. 

PRIMEIRO SISTEMA – Maior quantidade de ligante e menor quantidade de água.  

Tabela 3 – Formulação e condição de mistura usados para obter as massas Zr25 e Zr26. 

 MISTURADOR DE CISALHAMENTO HAAKE  
 Zr25 Zr26 

Composição (vol. %) (wt %) (vol. %) (wt %) 
ZrO2 45 82,72 45 82,72 
Água 47,42 14,9 47,42 14,9 

Metilcelulose  2,52 0,79 2,52 0,79 
PEG 600 2,53 0,8 2,53 0,8 

Òleo  2,52 0,79 2,52 0,79 
Pré Mistura 10min no Kitchen Aid 10min no Kitchen Aid 

Tempo de mistura 180min 180min 
Temperatura de 

mistura 
(21-25)°C (21-25)°C 

Velocidade de 
mistura 

5RPM 5RPM 

Nível de 
preenchimento 

90% 70% 

 
Tabela 4 – Formulação e condição de mistura usadas para obter as massas IKA3 e IKA5. 

 MISTURADOR IKA HORIZONTAL  MISTURADOR IKA VERTICAL 
 IKA3 IKA5 

Composição (vol. %) (wt %) (vol. %) (wt %) 
ZrO2 45,00 82,72 45,00 82,71 
Água 47,42 14,90 47,42 14.,90 

Metilcelulose  2,52 0,79 2,2 0,80 
PEG 600 2,53 0,80 2,53 0,80 

Òleo  2,53 0,79 2,53 0,80 
Pré Mistura Não Não 

Tempo de mistura 70min 2h 
Temperatura de 

mistura 
30°C RT 

Velocidade de 
mistura 

60RPM duas direções de rotação 

Nível de 
preenchimento 

60% 30% 
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SEGUNDO SISTEMA – Baixa quantidade de ligante e maior quantidade de água 

 

Tabela 5 – Formulação e condição de mistura usados para obter as massas IKA1b, IKA1c e IKA6. 

 MISTURADOR IKA HORIZONTAL  
 IKA1b IKA1c IKA6 

Composição (vol. %) (wt %) (vol. %) (wt %) (vol. %) (wt %) 
ZrO2 45,00 82,71 45,00 82,71 45,00 82,71 
Água 48,52 15,26 48,52 15,26 48,52 15,26 

Metilcelulose  1,42 0,45 1,42 0,45 1.42 0,45 
PEG 600 2,53 0,80 2,53 0,80 2,53 0,80 

Òleo  2,53 0,79 2,53 0,79 2,53 0,79 
Pré Mistura Não Não Não 

Tempo de mistura 120min 120min 120min 
Temperatura de 

mistura 
30°C 30°C (30-50)°C 

Velocidade de 
mistura 

30RPM 60RPM 60RPM 

Nível de 
preenchimento 

60% 60% 60% 

Tabela 6 – Formulação e condições de mistura usadas para obter as massas Zr23 e IKA1d.  

 MISTURADOR DE CISALHAMENTO 
HAAKE 

MISTURADOR IKA VERTICAL  

 Zr23 IKA1d 
Composição (vol. %) (wt %) (vol. %) (wt %) 

ZrO2 45,00 82,72 45,00 82,71 
Água 48,52 15,25 48,52 15,26 

Metilcelulose  1,42 0,45 1,42 0,45 
PEG 600 2,53 0,80 2,53 0,80 

Òleo  2,52 0,79 2,53 0,79 
Pré Mistura 10min no Kitchen Aid Não 

Tempo de mistura 50min 120min 
Temperatura de 

mistura 
(22-43)°C RT 

Velocidade de 
mistura 

10RPM 2 direções de rotação 

Nível de 
preenchimento 

90% 30% 
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4.2  Procedimento de Análise das Massas: Reologia Capilar  

Os dois sistemas utilizando celulose como ligante não requerem gradiente de 

temperatura para serem extrudados, embora alguns autores16 mencionem vantagens na 

utilização do ponto de gel do ligante.  

Um volume aproximadamente de 50cm3 de cada lote preparado foi testado 

seguindo o mesmo programa a temperatura ambiente no reômetro capilar RH7 

Flowmaster da Bohlin Instrument Rosand. Uma matriz com diâmetro de 2mm e 

comprimento de 32mm foi usada. As massas foram testadas aproximadamente  

24 horas depois de serem misturadas e cisalhadas.  

O programa de reologia consiste em aumentar a taxa de cisalhamento e fazer 

medidas subseqüentes da pressão necessária para manter aquela taxa aplicada.  

Quando a pressão estabiliza, pontos são coletados, esses pontos serão usados para 

cálculos de viscosidades.  
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Figura 9 – Programa usado para estudar a reologia das massas.  

Não foi possível atingir o máximo valor de taxa de cisalhamento definido em 

todos os lotes. Observando a figura 10, é possível ver que as amostras não possuem 
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um comportamento uniforme, e demora certo tempo para estabilizar a pressão. Essas 

características de fluxo podem representar inomogeneidades na massa.  
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Figura 10 - Reologia das massas dos lotes IKA1b, IKA1c e IKA1d. 

Os dois sistemas apresentam aproximadamente o mesmo faixa de viscosidade.  
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Figura 11 – Reologia da massa do lote IKA3. 
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Figura 12– Curva de fluxo logaritmo, mostrando a viscosidade aparente para os lotes IKA1b, IKA1c 

e IKA1d. 
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Figura 13 – Curva de fluxo logaritmo, mostrando viscosidade aparente do lote IKA3. 

Cerâmicas normalmente apresentam um comportamento pseudoplástico. Aqui, 

como a taxa de cisalhamento aumenta, um pequeno aumento progressivo de pressão é 

necessário para que se mantenha a taxa. Para esse tipo de materiais não newtonianos, 

viscosidade não é constante mas é função da taxa de cisalhamento.  

É também importante que a massa tenha um tesão de escoamento 

considerável, o que significa, o o fluxo não deve começar até que certo ponto de 
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escoamneto tenha sido alcançado. Tensão de escoamento é essencial para permitir a 

retenção da forma, enquanto por exemplo a secção é secada ou curada.  

4.3  Procedimentos de Extrusão 

Depois de cisalhadas as massas foram guardadas em sacos plásticos e em 

caixas plásticas e colocadas no refrigerador. O processo de extrusão ocorreu, na 

maioria dos casos, um dia após o procedimento de mistura, o que significa que as 

massas permaneceram 24h no refrigerador.  

A extrusão foi feita no mesmo equipamento para todas as massas e usando 

vácuo. O diâmetro da matriz foi de 4.5mm e o comprimento de 83.7mm, dos quais o 

comprimento da matrizfoi 41.0mm.  O potencial, a pressão e a velocidade foram 

controlados e registrados.  

A primeira peça extrudada de cada lote não foi considerada. O aumento de 

pressão era  cessado a cada retirada de bastões com tamanho de 500mm. Então o 

extrudado era manualmente colocado sobre bandejas reforçadas, pronto para secagem 

e posterior corte. Então o aumento de pressão era reiniciado. Em cada processo foi 

possível obter entre 10 a 15 extrudados. 

O processo de secagem foi feito a temperatura ambiente e em atmosfera 

normal. As peças foram deixadas secar por aproximadamente uma semana. Então os 

grandes bastões foram cortados em tamanhos de 75mm e colocados no forno para 

sinterização. Ou foram preparados para os testes mecânicos sem sofrerem sinterização.  
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Tabela 7 –Condições e descrição do processo de extrusão para as massas que continham mais 

ligante.  

 Zr25 Zr26 IKA3 IKA5 
Vácuo Sim sim sim Sim 

Diâmetro da 
matriz 

4.5mm 4.5mm 4.5mm 4.5mm 

Potencial 0.1 0 0 0.5-2.5 
Pressão 45-50 45-47 42-43 140-75 

Velocidade 0.5 –1.6 0-0.6 0.4-0.5 1.4-0.5 
Superfície ++ ++ +++ +++ 
Manuseio +++ +++ +++ +++ 
Extrusão +++ +++ +++ +++ 

 

Tabela 8 - Condições e descrição do processo de extrusão para as massas que continham menos 

ligante.  

 Zr23 IKA1b IKA1c IKA6 IKA1d 
Vácuo Sim Sim Sim Sim  Sim 

Diâmetro da 
matriz 

4.5mm 4.5mm 4.5mm 4.5mm 4.5mm 

Potencial 0 0 0-0.2 0-1 0-0.5 
Pressão 42- 46 42- 46 35-58 52-105 72-77 

Velocidade 0.2-0.7 0.5- 0.7 0.5-0.9 0-0.4 0.1-0.3 
Superfície + +++ +++ + +++ 
Manuseio + ++ ++ + +++ 
Extrusão + ++ ++ + +++ 

 

Onde: 

+ : condição ruim 

++: condição aceitável 

+++: condição boa 
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4.4  Sinterização 

O processo de sinterização ocorreu em altas temperaturas no forno 

Ceram Aix D-5100 HT1750, seguindo o programa descrito abaixo.  

 

 

Figura 14 – Gráfico temperatura X tempo mostrando como o processo de sinterização foi feito. 

Não foi feita nenhuma outra medida ou análise enquanto as amostras estavam 

sendo sinterizadas. 

4.5  Ensaios Mecânicos  

Nesse projeto, as amostras foram testadas usando testes de flexão a quatro 

pontos. Dez amostras sinterizadas e dez amostras apenas extrudadas de cada lote 

foram testadas e o resultados estão expressos em diagramas de Weibull. As condições 

dos testes mecânicos são dados na tabela 9.  
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Tabela 9 – Condições usadas nos testes de flexão de extrudadas:  

 Corpos sinterizados Corpos verdes 
Célula de carga 2kN 2kN 
Seguradores de 

amostras 
4- Point Bending type B of standard 

E843-1 (3X4X45mm) 
4- Point Bending type B of standard 

E843-1 (3X4X45mm) 
Pré-Força 10N 2N 

Velocidade  4.5mm/min 1.5mm/min 
Valor de correção 0.50N 0.50N 
Distância entre os 

pontos 
externos/internos  

40mm / 20mm 40mm / 20mm 

Temperatura RT RT 
Dimensões das 

amostras 
Media da secção transversal raio: 

3.45mm 
comprimento: 50mm 

Média da secção transversal raio: 
4.43mm 

comprimento: 50mm 

 

4.6 Procedimento Fractográfico 

O objetivo inicial do projeto foi correlacionar os defeitos encontrados nos corpos 

verdes e nos corpos sinterizados, e entender se os motivos da fratura sinterizados eram 

os mesmos encontrados nos corpos verdes. Isso significaria que o principal defeito, 

responsável pela fratura, teria sido criado antes da sinterização. Foram feitas fotografias 

de cada amostras em microscópio ótico. E essas fotos foram usadas para encontrar o 

comportamento do grupo e analisar as razões de fratura.  

O lote que apresentou o melhor comportamento mecânico foi analisado mais 

profundamente. A partir desse lote, duas amostras com mais baixas tensões máximas 

de flexão e duas amostras com mais altas tensões máximas de flexão foram escolhidas. 

Essas amostras em especial foram recobertas com uma fina camada de platina e 

novamente observadas em microscópio ótico. Então foi possível definir a área exata 

onde a fratura originou-se. Essas amostras também foram observadas em microscópio 

eletrônico de Varredura, onde foi possível determinar a razão exata para as altas e 

baixas tensões máximas de flexão assim como a razão da fratura.  
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Figura 15 – Fluxograma descrevendo os procedimentos de uma análise fractográfica.17  

A superfície externa de todas as amostras também foi cuidadosamente 

analisada. Principalmente devido às essas análises, foi possível entender os diferentes 

comportamentos de fratura dentro do mesmo lote. 
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5. RESULTADOS E DISCUSSÕES 

5.1 Propriedades Mecânicas e Fractografia 

O dados de resistência obtidos a partir dos ensaios de flexão para amostras do sistema 
com menos ligante estão mostrados na figuras 16 e 17.  

Sintered (system with less binder)
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Figura 16– Distribuição da resistência à flexão de dez amostras sinterizadas de cada lote do 

sistema com menos ligante.  

Em relação ao diagrama de Weibull para a resistência dos corpos verdes, dois 

lotes não estão representados. Isso porque algumas amostras desses lotes fraturaram-

se antes que a força atingisse a pré-força necessária para rodar o ensaio. Assim, 

considerou-se que essas amostras quebraram-se devido à manipulação. Esses dois 

lotes deveriam receber um tratamento matemático especial para que pudessem ser 

encaixados no diagrama junto aos outros lotes, entretanto isso não estará apresentado 

neste trabalho.  

Estudando o diagrama, é possível perceber uma diferença de comportamento 

entre amostras. A curva criada pelos pontos não forma uma reta, o que pode 
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representar que mais de um tipo de defeito está causando a falha no material. Também 

é difícil de entender porque amostras preparadas nas mesmas condições mostram 

distribuições estatísticas tão diferentes. A reprodutibilidade de lotes não foi alcançada.  

O lote produzido com maior valores de tensão máxima de flexão foi IKA1d e o 

mesmo foi observado para os corpos verdes. Focando na distribuição de resistência dos 

corpos sinterizados, foram encontradas duas amostras com resistência a flexão bem 

mais baixa quando comparadas ao resto do grupo. Essas duas amostras foram 

analisadas profundamente usando fractografia, com o objetivo de entender a razão 

desse comportamento tão distinto.  
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 Figura 17 – Distribuição de resistência à flexão para amostras apenas extrudadas de cada lote do 

sistema menos ligante.  

O lote IKA6, cisalhado em condições diferentes porém com a mesma 

formulação, também apresentou altos valores de resistência a flexão. Entretanto, 

apresentou duas amostras com muito baixo valore de tensão máxima de flexão. 

Comparando essas duas distribuições de resistência de produtos sinterizados, IKA1dS e 
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IKA6S, nota-se que elas são bastante similares, mas quando a distribuição de 

resistência de corpos verdes é analisada, fica clara a distinção entre os dois lotes.  

O lote IKA1bS mostrou uma baixa resistência, mas a sua distribuição quase 

alcançou uma reta. A correlação entre corpos verdes e sinterizados é facilmente notada 

na distribuição de Weibull. Estudando a resistência na distribuição de Weibull pode-se 

assumir que a razão do colapso desse lote é devido a um único tipo de falha. 

 Um comportamento similar foi observado para as amostras do lote IKA1c, 

entretanto sua distribuição é mais irregular, apresenta resultados mais espalhados. E 

ainda o comportamento do lote Zr23S é o mais irregular. Existiram algumas amostras 

com altos valores de resistência e outras com valores muito baixos. A homogeneidade 

do tipo de defeito, que é uma das condições para a aplicação da técnica de Weibull, é 

questionável nesse lote. O mesmo efeito foi encontrado para os corpos verdes. 

Depois de analisar as distribuições de resistência nos diagramas de Weibull, 

tornou-se bastante interessante observar a superfície de fratura e tentar encontrar 

razões para comportamentos tão diferentes. Usando fractografia, dois diferentes tipos 

de superfície foram encontrados. A superfície de fratura de amostras nas quais a tensão 

máxima de flexão é maior do que 400 MPa (ln ?  =6) mostram visualmente uma área 

plana, e quando vistas no microscópio mostram fortes veios apontando para a origem da 

fratura. Não existem homogeneidades na superfície. A figura 18 é um exemplo desse 

tipo de superfície. 

A superfície de fratura de amostras com tensão máxima de flexão menor que 

400 Mpa mostram superfície característica completamente diferente. Elas apresentam 

inomogenidades. Diferentes estruturas são encontradas numa mesma superfície que  

mudam e diferem abruptamente. Um exemplo desse tipo de superfície está mostrado na 

figura 19. 
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Figura 18 – Superfície de Fratura da amostra IKA1dS-6 recoberta com platina, mostrando um 

exemplo do tipo de superfície das amostras que apresentaram resistência à flexão maior que 

400MPa. Uma superfície de fratura típica de materiais cerâmicos avançados. A seta indica a 

origem.  

A razão para resistência à flexão com valores abaixo de 400MPa foi encontrada 

quando foi feita uma análise cuidadosa da superfície lateral próxima a fratura. Todas as 

amostras do lado esquerdo do diagrama de Weibull apresentaram trincas na zona de 

carregamento trativo. E por essa causa, essas amostras apresentaram tal baixa 

resistência à flexão.  
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Figura 19 – Superfície de fratura da amostra IKA1bS-4 mostrando um exemplo do tipo de superfície 

de fratura apresentado por amostras com baixo valores de resistência à flexão. (Abt_123_000415) 

Os lotes contendo mais ligante em sua formulação, apresentaram distribuições 

mais estáveis. Os diagramas de Weibull estão mostrados nas figuras 20 e 21. As 

amostras dos lotes IKA3, IKA5 e Zr25 apresentaram quase os mesmos valores de 

resistência considerando a mesma escala utilizada para apresentar valores do sistema 

com menos ligante. Apenas o lote Zr26 apresentou diferença nos valores de resistência.  

Esse fato é interessante, já que as condições de preparação foram quase idênticas às 

usadas para o lote Zr25. A única diferença foi em termos do nível de preenchimento da 

câmara do misturador. Baseado no que foi discutido anteriormente, a massa Zr25 foi 

submetida a uma maior taxa de cisalhamento.  
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Figura 20 – Trincas apresentadas na superfície lateral da amostra Zr23S-8. 

Também nesses lotes, espera-se ter ocorrido mais de um tipo de defeito com 

razão para a fratura das amostras.  

Os corpos verdes dos lotes com mais ligante apresentaram maior resistência 

quando comparados aos lotes verdes com menos quantidade de ligante. Mesmo que  

esse resultado já fosse esperado, já que a adição de ligante melhora a condição de 

resistência mecânica do corpo verde, a variação na tensão máxima de flexão em cada 

lote foi muito larga. A razão para essa grande variação pode ter sido a falta de 

homogeneidade na massa.  
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Figura 21 – Distribuição da resistência a flexão de dez amostras sinterizadas de cada lote do 

sistema com mais ligante. 
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Figura 22 – Distribuição da resistência à flexão de dez amostras apenas extrudadas de cada lote do 

sistema com mais ligante. 
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5.2 Fractografia de Cada Lote 

Com o objetivo de facilitar o estudo e devido às diferenças nas distribuições de 

resistência, as características de fratura de cada lote foram descritas separadamente. A 

descrição das amostras é também útil, pois nem todos os detalhes que foram 

observados no microscópio puderam ser documentados com figuras. Algumas 

pequenas trincas não ficaram claras em fotografias normais e métodos especiais de  

documentação tiveram de ser utilizados. 

Amostras de zircônia usualmente apresentam problemas para serem 

fotografadas em microscópio ótico, devido à alta dispersão de luz.  

Todos os lotes apresentaram trincas visíveis em microscópio na superfície 

lateral. É difícil definir a exata significância dessas trinca na resistência do corpo de 

prova. A localização é um fator importante a ser considerado. Se as trincas estiverem 

localizadas fora da zona de carregamento trativo, elas não influenciam na tensão 

máxima de flexão. 

IKA1bS:  

Todas as amostras desse lote apresentaram grandes trincas. As trincas estão 

distribuídas em toda superfície e não apenas na zona trativa. As trincas apresentam 

diferentes inclinações e, algumas delas seguem o sentido de extrusão (figura 24) e 

outras estão direcionadas perpenticularmente a ele. 

IKA1cS:  

Nesse grupo apenas uma amostra apresentou resistência à flexão maior que 

400MPa. Essa amostra não apresentou trincas na zona trativa, mas foram encontradas 

algumas na zona de compressão. 
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Figura 23 – Superfície externa da amostra IKA1cS -6 (maior resistência) mostrando a presença de 

uma trincas transversal localizada na zona de carregamento compressivo. 

As outras amostras apresentaram trinca em toda superfície externa. A amostras 

com menor resistência  possui muitas trincas localizadas exatamente na zona de 

carregamento trativo. As trincas têm direções variadas, mas preferencialmente seguem 

o sentido de extrusão ou perpenticular a ele.  
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Figura 24 – Superfície lateral da amostra IKA1cS-5 (menor resistência) mostrando as trincas 

presentes exatamente na zona de carregamento trativo. 
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Zr23S:  

Nesse lote duas amostras pertencem ao grupo com tensão máxima de flexão 

maior que 400MPa.  Ambas não apresentam trincas na zona de carregamento trativo. A 

amostra com maior resistência apresentou duas fraturas. A fratura principal apresenta 

superfície característica às amostras com alta resistência (figura 25) enquanto a outra 

parece ter rompido devido a uma trinca (figura 24). Entretanto, examinando a superfície 

não são encontradas mais trincas na zona de carregamento trativo. 

 

Figura 25 – Uma das superfícies de fratura da amostra Zr23S-9. 

A segunda amostra com maior resistência exibe muitas trincas porém fora da 

área de carregamento trativo. Elas são pequenas, e não apresentam direção 

preferencial e ainda estão localizadas numa pequena região restrita. 
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Esse grupo também apresenta a amostra com menor resistência à flexão do 

sistema. É possível encontrar trinca sem utilizar o microscópio. As trincas são enormes 

e circundam toda amostra. A superfície de fratura apresenta muitas inomogenidades e 

diferentes estruturas (figura 27 e 28).  

Figura 26 – Outra superfície de fratura da amostra Zr23S-9. Essa amostra apresentou a maior 

resistência a flexão do lote. 
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Figura 27 – Superfície externa da amostra Zr23S-9 apresentando muitas trincas na zona de 

carregamento trativo. 

 

Figura 28 – Superfície de fratura da amostra Zr23S-9. 
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IKA6S 

A maioria das amostras desse lote pertencem ao grupo de maior resistência, 

tensão de máxima de flexão maior que 400MPa. Entretanto, duas amostras diferem das 

outras, onde foram encontradas trincas. A amostra mais fraca apresenta trincas em toda 

superfície, mas a maioria delas localizada na zona de carregamento compressivo. As 

trincas são pequenas, porém em alta densidade (figura 29). A segunda amostra menos 

resistente também apresento trincas porém ainda menores e em menor densidade  

(figura 30). 

As outras amostras não apresentaram trincas na zona de carregamento trativo. 

A amostra com maior resistência não apresentou nenhuma trinca (figura 31).  

Figura 29 – Superfície de fratura da amostra IKA6S-8. Essa amostras apresentou a menor 

resistência do lote. 
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IKA1dS 

Esse lote foi analisado mais cuidadosamente pois pertenceram a ele as 

amostras com maior tensão máxima de flexão, mas, ao mesmo tempo, a distribuição 

estatística apresentou valores espalhados. As duas amostras mais resistentes e as duas 

amostras mais frágeis foram estudadas e discutidas em detalhe, a descrição será dada 

no seguimento do trabalho. 

Figura 30 – Superfície de fratura da amostra IKA6S-6. Essa amostra apresentou a maior resistência 

do lote. 
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Figura 31 – superfície externa da amostra IKA6S-5 mostrando trincas fora da zona de 

carregamento trativo. Essa amostra apresentou o segundo valor mais baixo de resistência. ( 
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Grupo com mais ligante: 

IKA3S: 

Apenas uma amostra desse lote apresentou resistência a flexão maior que 

400MPa. Embora não tenha sido encontradas outras trincas na zona de carregamento 

trativo, a superfície não parece característica a amostras de alta resistência. A aparência 

da superfície pode ser resultado de um rompimento secundário gerado devido à 

manipulação ou no próprio ensaio mecânico (Figura 32). 

Figura 32 – Superfície de fratura da amostra IKA3S-3. Essas amostra apresentou a maior 

resistência do lote. 

As trincas nas amostras desse lote estão preferencialmente direcionadas no 

sentido de extrusão. A amostra com menor resistência apresenta trincas 

homogeneamente dispersas em toda superfície (figura 33). 
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Figura 33 – Superfície externa da amostra IKA3S -10 mostrando trincas. Essa amostra obteve a 

menor resistência do lote. 

IKA5: 

Mesmo a amostra com maior resistência apresentou trincas, porém localizadas 

fora da ZCT.  A maioria das trincas dessa amostra eram paralelas ao sentido de 

extrusão. A segunda amostra mais resistente, pertencente ao grupo com tensão máxima 

de flexão maior que 400Mpa, exibe trincas na mesma proporção do que a amostra mais 

resistente.  A amostra com menor resistência apresenta uma alta densidade de trincas, 

especialmente localizadas na ZCT. 
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Zr25S: 

A amostra mais fraca deste lote apresentou uma extremamente alta densidade de 

trincas. É difícil entender como está amostra atingiu tal tensão máxima de flexão (figura 

34, 35 e 36). Analisando esse fato, as conclusões que se pode chegar é que a 

densidade de trinca não tem tanta influência na fratura, ou erros estatísticos podem ter 

ocorrido. A amostra com maior resistência não apresenta nenhuma trinca na ZCT.  

 

Figura 34 – Superfície externa da amostra Zr25S-6 mostrando a alta densidade de trincas. Essa 

amostra apresentou a menor resistência do lote (Abt_123_000875). 
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Figura 35 – Superfície externa da amostra Zr25S-6, mostrando trincas.  
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Figura 36 – Superfície externa da amostra Zr25S-6 mostrando trincas.  

Zr26S: 

Esse lote se comportou da mesma forma que todos os outros. Amostras com 

baixa resistência apresentaram bastantes trincas, especialmente na ZCT. Enquanto as 

amostras mais resistentes ficaram livres da influência das trincas. A amostra mais fraca  

deste lote, apresentou inomogenidades na superfície menores do que quando 

comparadas às encontradas nos outros lotes (figura 37). E as trincas encontradas na 

superfície externa estão mais espalhadas e dispersas. 
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Figura 37 – Superfície de fratura da amostra Zr26S -10. Este exemplo apresentou menor resistência 

do lote. 

A superfície da amostra mais forte segue exatamente o esperado: Superfície de 

fratura típica (figura 38 e 39). 
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Figura 38 – Superfície de fratura da amostra Zr26S -7. Essa amostra apresentou mais resistência do 

lote. 
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Figura 39 – Superfície de fratura da amostra Zr26S -6. Essa amostra apresentou a segunda maior 

resistência do lote. As setas mostram trincas introduzidas devido às tensões residuais.  
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5.3 Descrição Especial de Algumas Amostras 

Como foi dito anteriormente, quatro amostras do lote IKA1dS receberem um 

tratamento especial quando nos referimos à qualidade de imagem e magnitude. Os 

resultados e discussões serão mostrados nessa sessão. 

Amostra IKA1dS-8 

A amostra apresentou a menor resistência à flexão do lote. O Valor de tensão 

máxima de flexão foi muito inferior ao das outras amostras. Observando a superfície de 

fratura, a área de origem é facilmente encontrada, uma enorme inomogenidade logo 

onde a tensão trativa é aplicada. Observando uma das superfícies, pode-se assumir que 

a razão da fratura deriva de uma zona com grande porosidade. Entretanto, se as duas 

metades forem postas juntas, uma falta de material é observada (figura 40 e 41).  
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Figura 40 – Superfície de fratura da amostra IKA1dS-8, a amostra menos resistente do lote. 
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Figura 41 – Superfície de fratura da outra metade da amostra IKA1dS-8. 

A superfície de fratura dessa amostra difere completamente das outras. Depois 

de uma análise cuidadosa, algumas trincas foram encontradas próximas a ZCT. 

Observando o aspecto e as características da trinca, pode ser dito que elas estavam 

presentes antes da sinterização (figura 42). Esse mesmo tipo de trinca foi também 

encontrado na segunda amostra menos resistente. 
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Figura 42 – Superfície externa da amostra IKA1dS-8 mostrando as trincas responsáveis pela 

fratura do material. O círculo mostra a origem da fratura. 

Amostra IKA1dS-4 

Essa amostra apresenta claramente defeitos de processo. Algumas trincas 

foram encontradas na superfície, entretanto fora da ZCT. A resistência à flexão foi muito 

menor que as das outras amostras do mesmo lote, mas não comparável à amostra 

IKA1dS-8.  

As falhas encontradas são características de amostras extrudadas. Usualmente, 

elas são conseqüência de processos ineficientes de mistura e cisalhamento, quando 

grandes aglomerados não são destruídos. Embora, esses problemas sejam comuns e 

bem conhecidos, eles são difíceis de serem identificados. Em corpos verdes, eles 

usualmente não aparecem, devido à presença do ligante. O ligante ocupa o espaço 

entre as partículas, envolvendo-as, e por isso tornando difícil encontrar a origem.  



Correlação entre propriedades de corpos extrudados verdes e sinterizados de ZrO2 Página 67 de 83
 

 

 

Figura 43 – Superfície de fratura da amostra IKA1dS-4, focalizando a origem da fratura.  

 

Figura 44 – Superfície de fratura da amostra IKA1dS-4, focalizando a origem da fratura.  
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Figura 45 – Defeito que causou a ruptura da amostra IKA1dS-4. 

 

Figura 46 – Esquema mostrando os grandes grãos que não foram destruídos durante o processo 

de cisalhamento. 
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Quando as duas metades da amostra são vistas juntas, nota-se facilmente uma 

falta de material. Foi admitido que uma certa parte de material se rompeu devido à 

fratura secundária nos procedimentos do teste mecânico (figura 47). 

 

Figura 47 – Duas metades da amostra IKA1dS-4 mostrando que existem uma parte do material 

faltando.  

Amostra IKA1dS-1 

Comparando superfícies de fratura de amostras de maior resistência com 

amostras com menor resistência, foi encontrado que em amostras fortes a superfície é 

mais homogênea e os defeitos tem uma menor magnitude. Assim, com o objetivo de 

encontrar a causa da fratura, um microscópio como o microscópio eletrônico de 

varredura teve de ser usado. Especialmente nessa amostra, a qual é a mais forte do 
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lote. Foi encontrada uma área (com diâmetro de 5 mícron) com uma estrutura diferente. 

Análises de EDX mostraram a presença de cloro, sódio e potássio. A primeira vista é 

possível considerar a área um artefato (algo que foi adicionado a superfície 

posteriormente), mas foram encontradas algumas pontes mostrando que a estrutura 

estava presente antes do ensaio de flexão mecânica.  

 

Figura 48 – Defeito causador da fratura na amostra IKA1dS-1, a amostra mais forte do lote.  
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Figura 49 – Ponte ligando a diferente estrutura ao resto da matriz. Detalhe da amostra IKA1dS-1.  

 

Figura 50 – Outra ponte ligando o defeito ao resto da matriz. . 

A razão para a presença de outros elementos que não apenas zircônio e 

oxigênio não pôde ser encontrada, mas a hipótese mais considerável é a que as 

contaminações foram agregadas a massa durante a etapa de mistura e cisalhamento. 
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Devido à alta energia liberada quando a primeira porção de material quebrou-se, 

toda superfície ficou marcada. Algumas veias aparecem apontando em direção a 

origem. (figura 51) 

 

Figura 51 – Superfície de fratura da amostra IKA1dS-1, a mais forte do lote.  
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Amostra IKA1dS- 6 

Essa amostra apresenta superfície de fratura similar a da amostra IKA1dS-1. 

Existem veias que apontam apontando diretamente para origem, ponto em que a 

primeira porção de material quebrou-se. 

A origem da fratura foi causada por um pequeno defeito o que explica a alta 

tensão de fratura apresentada pela amostra. 

O defeito está localizado exatamente a tensão trativa foi maior, o que pode o 

significar que outras partes da superfície tinham o mesmo grau de fragilidade mas não 

houve tensão suficiente para ativa-los.  

Figura 52 – Superfície de Fratura da amostra IKA1dS-6, a segunda amostra mais forte do lote. 

Inicio da fratura exatamente onde a tensão de tração atingiu seu valor máximo. 
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Utilizando o microscópio eletrônico de varredura foi possível analisar o defeito 

causador. Dois grandes grãos foram encontrados numa área de alto grau de 

porosidade, onde algumas partículas cresceram livres e aleatoriamente. O tamanho da 

região varia de 10 a 20 microns de diâmetro. Essa área de fragilidade foi provavelmente 

à razão para a fratura. Nessa região, os grãos não apresentam uma estrutura comum, 

parece que eles estavam altamente empacotados como aglomerados. A região 

apresenta uma ampla distribuição de tamanho de grão (figuras 53, 54, 55, 56 e 57).  

 

Figura 53 – Detalhe da superfície de fratura da amostra IKA1dS-6. Detalhe mostrando a origem do 

defeito causador da fratura. 
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Figura 54 – Detalhe da origem da fratura da amostra IKA1dS-6.  

 

Figura 55 – Defeito causador da fratura na amostra IKA1dS-6.  
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Figura 56 – Grandes grãos numa área de alta porosidade, defeito causados da fratura na amostra 

IKA1dS-6.  

 

Figura 57 – Esquema mostrando aglomerados que podem ter gerado os grandes grãos.  
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5.4 Análise das Condições de Operação 

É possível reconhecer a razão de falhas examinando cuidadosamente a 

superfície de fratura. Claramente dois padrões de superfície foram encontrados nas 

amostras analisadas nesse projeto. Para cada padrão, foram feitas hipóteses para a 

razão da fratura baseadas nos conceitos e princípios da fractografia. Amostras com 

baixa resistência, tensão máxima de flexão abaixo de 400Mpa, apresentaram 

superfícies não homogêneas contendo diferentes estruturas que mudam abruptamente. 

Nessas amostras foram observadas trincas na superfície externa onde houve aplicação 

de carregamento trativo. 

Amostras com uma alta resistência, tensão máxima de flexão maior que 

400Mpa, apresentam uma superfície lisa. Nesses casos, linhas ou veias marcam a 

superfície e estas apontam exatamente para a origem da fratura. Nessas superfícies é 

possível reconhecer o caminho de propagação da trinca de acordo com o tipo de 

deformação que é deixado na superfície. Observações da superfície externa não 

apontaram para a presença de trincas na zona de carregamento trativo. 

Diferentes lotes, ou seja, diferentes maneiras de produção das massas, foram 

analisados. A reprodutibilidade dos lotes não foi alcançada. O sistema não é estável, 

considerando a susceptibilidade de resultados a pequenas mudanças em parâmetros 

que não puderam ser controlados durante o processamento. Uma caracterização não 

pode ser feita devido a essa instabilidade.   

Defeitos de superfície são comuns em processos de extrusão. Eles são 

conseqüência de instabilidades de fluxo e são apresentados como imperfeições ou tears 

formados na superfície de extrudados. Alguns exemplos típicos de fratura na superfície 
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externa em cerâmicas cilíndricas já foram estudados antes, portanto existe um 

tratamento teórico considerando onde as falhas foram introduzidas.18. Baseados nesses 

conceitos, o aspecto das amostras verdes analisadas nesse trabalho estão 

freqüentemente associadas com defeitos de fluxo na junção da entrada da matriz com o 

comprimento da matriz que é são parcialmente eliminados com o fluxo ao longo do 

comprimento da matriz. Três fatores podem ser identificados, os quais influenciam ou 

não a formação de irregularidades de superfície durante a conformação por extrusão: 

(i) Formulação da Massa: isso depende do tamanho das partículas e sua distribuição, 

da forma das partículas, do percentual de fase líquida presente e da reologia dessa 

fase. A química da superfície de interface entre sólido e líquido e a presença de 

espécies surfactantes também devem ser considerados.  

(ii) Forma da Matriz: Isso inclui fatores geométricos tais como comprimento e diâmetro  

do die land, ângulo de entrado e forma da secção transversal.  

(iii) Condições de Operação: notavelmente a taxa de extrusão e a pressão aplicada. 

A extrusão de todos os lotes foi feita utilizando a mesma matriz, e alguns deles 

tiveram apresentara uma grande quantidade de trincas e outros com uma densidade 

muito pequena, isso descarta que as falhas tenham sido originadas devido à forma da 

matriz.  

Quanto ao que se refere às condições de extrusão e comparação delas com os 

resultados obtidos, uma hipótese pode ser feita para os lotes contendo menos ligante. 

Massas que demandaram uma maior pressão para serem extrudadas e que 

desenvolveram uma baixa velocidade quando extrudadas apresentaram menor 

quantidade de trincas nas amostras testadas (tabelas 7 e 8). A razão pela demanda de 

maior pressão ainda não foi entendida, mas provavelmente isso está relacionado ao fato 

de como as massas foram produzidas.  
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Para lotes contendo mais ligante, esse fenômeno não pode ser notado pois a 

presença extra de ligante não influência a ação compressiva do pistão. O ligante é 

responsável por manter as partículas cerâmicas juntas, ajudando no fluxo. A ação 

orgânica gera um fluxo antes que haja compactação suficiente pelo pistão.  

A diferença de velocidades durante a extrusão pode ser a razão de algumas 

amostras possuírem trincas. Alguns experimentos prévios mostram a influência na 

velocidade de extrusão e apresentam diferentes resultados dependendo do tipo de 

massa utilizado, isso reforça o conceito de que as condições de extrusão são 

independentes do tipo de massa.18 Por outro lado, a razão para a diferente quantidade 

de trincas na superfície externa de cada lote pode ser resultado de uma coincidência 

estatística, partindo que não foram feitas análises prévias da superfície dos extrudados.  

Mais investigações são necessárias para definir as causas da presença de 

trincas nos sistemas estudados. O método usado nesse estudo mostra resultados 

satisfatórios no sentido de permitir a criação de um sistema para produção, teste e 

análises de amostras extrudadas.  

Uma boa distribuição de resistência poderia ser obtida se as superfícies 

externas  das amostras tivessem sido analisada antes da submissão a testes 

mecânicos.  

Algumas sugestões com o objetivo de evitar a fratura de superfície são:18 

1. Onde é possível utilizar uma longa matriz com um pequeno diâmetro, ou seja obter 

uma grande razão entre L/d. Entretanto existe um limite prático-econômico na 

questão do comprimento a ser empregado, já que altas pressões devem ser 

utilizadas e existe uma considerável perda na produtividade.  

2. Uma região de entrada entre o tambor e o comprimento da matrizafilada é 

beneficial para manter a tensão de cisalhamento nas paredes baixa e a resistência 
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interna a deformação alta. Essas condições são ajudadas pela formulação da 

massa. As condições acima também podem ser auxiliadas através da formulação 

da massa de maneira com que o está tenha um altas tensões iniciais, baixos 

valores de cisalhamento e fator de velocidade com a parede.  

3. Lubrificação da parede da matriz, desde que a massa não seja afetada, deverá 

reduzir a tendência a ocorrer fraturas de superfície. Se o extrudado diminuir em 

rigidez com o aumento da temperatura, uma experiência prática é aquecer a 

matriz.  

4. Examinar experimentalmente os efeitos da velocidade de extrusão. Um aumento 

na produtividade pode ser vantajoso ou não. Algumas formulações de massas têm 

as fraturas de superfície aumentadas com o aumento na velocidade e assim como 

em outras essa quantidade diminui. É então importante experimentar a extrusão 

por pistão a várias velocidades e então decidir pela velocidade ideal.  

5. O valor de uma pequena gama de testes em uma extrusora pouco instrumentada 

não deve ser superestimado.  
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6. CONCLUSÃO  

Foi possível encontrar, localizar e classificar origem da fratura através ensaios 

de flexão a quatro pontos e fractografia, utilizando amostras tiradas em diferentes 

estágios do processo de manufatura de peças cerâmicas extrudadas.  

Através da correlação entre superfície de fratura de corpos verde e corpos 

sinterizados, foi mostrado que os defeitos limitantes para a resistência foram 

introduzidos durante a preparação da massa e extrusão e não durante o processo de 

secagem ou sinterização. Além disso, pôde ser demonstrado que o aumento da 

quantidade de ligante torna mais fácil obter amostras com resistência verde satisfatória 

com todos os tipos de misturadores. Entretanto, somente o aumento da quantidade de 

ligante não foi suficiente para extrudar amostras livres de trincas na superfície ou peças 

sinterizadas de resistência aceitável. 

Não foi encontrado interferência significativa dos tipos de mistura utilizados, 

mostrando que as massas não tem um comportamento estável.  

O próximo estágio de desenvolvimento requer melhorias futuras na extrusão de 

massas, como por exemplo pelo mudança no comportamento reológico das massas. 
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