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Elaboracéo e analise de tintas de alumina para manufatura aditiva

Elaboration and analysis of alumina inks for additive manufacturing
Débora da Silva Toscano!, Raphael Euclides Prestes Salem?

RESUMO

Neste trabalho foi desenvolvido uma pasta ceramica feita a base de Al.O3 para uso em impresséo 3D por
meio de manufatura aditiva utilizando carboximetilcelulose (CMC) como um aditivo para fabrica¢éo de um gel
extrudavel, no qual se investigou sua capacidade de formar corpos rigidos e as suas caracteristicas
reolégicas. O p6 de alumina foi misturado a um gel viscoso de CMC, elaborado com 98% de agua destilada
e 2% do aditivo, seguido de mistura em agitador por cerca de 30 minutos. A partir dessa solugdo, foram
produzidas duas amostras, a primeira com 50% de propor¢éo de p6 de Al2O3 em relagédo ao volume final da
solucdo e a segunda com 45% de p6 de Al203 em relacdo ao volume final da solu¢@o. As duas amostras
obtidas foram analisadas reologicamente utilizando um reémetro rotacional e a amostra com 50% de sélidos
foi extrudada de modo manual por meio de uma seringa com bico de diametro de 1,0 mm, para averiguar a
estrutura do corpo extrudado. Os resultados evidenciaram que as misturas possuem viscosidade adequada
para a manufatura aditiva, e que a amostra com 50% de sélidos apresentou boa extrudabilidade aspecto
reolégico mais favoravel do que a com menor. No entanto, observou-se instabilidade do corpo extrudado, no
sentido de manter a sua forma ao longo do tempo necessario para secagem.
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ABSTRACT

In this work, a ceramic paste based on Al20s was developed for use in 3D printing through additive
manufacturing, using carboxymethyl cellulose (CMC) as an additive to create an extrudable gel. The study
investigated its ability to form rigid bodies and its rheological characteristics. Alumina powder was mixed with
a viscous CMC gel, prepared with 98% distilled water and 2% of the additive, followed by stirring for
approximately 30 minutes. From this solution, two samples were produced: the first with a 50% proportion of
Al203 powder in relation to the final solution volume, and the second with 45% of Al2Os powder in relation to
the final solution volume. Both obtained samples were rheologically analyzed using a rotational rheometer,
and the sample with 50% solids was manually extruded using a syringe with a 1.0 mm diameter nozzle to
examine the structure of the extruded body. The results showed that the mixtures had suitable viscosity for
additive manufacturing, and the sample with 50% solids exhibited better extrudability and more favorable
rheological characteristics than the one with a lower proportion of solids. However, instability in maintaining
the shape of the extruded body over the necessary drying time was observed.
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REVISAO BIBLIOGRAFICA

A impressao 3D ou manufatura aditiva € um campo onde o investimento tecnologico
se torna cada vez maior devido ao seu potencial de impactar no futuro da producéo, seja
com metais, polimeros, ceramicas ou compdésitos. Este processo permite a fabricacdo de
pecas complexas de forma automatizada, usando a deposi¢cdo de material camada por
camada, o que fornece inUmeras melhorias para a industria, como, por exemplo, economia
de recursos, além de obtencdo pecas com formas complexas e customizadas.

A impressdo 3D ou manufatura aditiva é uma técnica de fabricacdo onde se
sobrep6em camadas que permitem produzir, diretamente, objetos tridimensionais, a partir
de um protétipo digital [1]. Este € um campo que deve ter um grande impacto em diversas
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areas da industria, pois permite fabricar pecas complexas de forma automatizada. No
entanto, enfrenta desafios na area das ceramicas, como as propriedades mecanicas,
precisdo dimensional e qualidade da superficie [2,3].

A manufatura aditiva conta com diversos métodos para elaborar pecas ceramicas,
onde se destaca a fundi¢cdo por gel, um método capaz de processar formas complexas.
Neste método, os pés sdo dispersos em uma solucdo aquosa, mas um de seus desafios é
garantir resisténcia suficiente nas pecas verdes para desmolda-las sem danos [3].

A reologia é a ciéncia que analisa a deformagéo e do fluxo de matéria. Assim, os
seus fundamentos s&o cruciais em relacdo as suspensdes coloidais, pois no
processamento coloidal o baixo teor de soélidos resulta em uma baixa densidade da
ceramica produzida. Portanto, a capacidade de sinterizacdo e a conformabilidade de pecas
feitas em manufatura aditiva dependem da reologia da suspenséo produzida [1,2].

Entre os parametros reologicos estudados, o mais importante neste estudo é a
viscosidade, que é a resisténcia do liquido a fluidez. Quando ele flui, todas as suas partes
devem estar em movimento, o que faz com que os planos sucessivos das moléculas
deslizem uns sobre 0s outros, e a viscosidade se refere a medida dessa friccdo interna.
Dessa forma, ha varios fatores que afetam essa propriedade, como temperatura,
caracteristicas fisicas das particulas, tipo de interacdo entre elas, concentracdo de
dispersantes, entre outras caracteristicas [4].

Os fluidos podem ser classificados de acordo com a relagdo entre a tensdo de
cisalhamento e a taxa de deformacéo e se dividem entre newtonianos e ndo newtonianos.
Dentre 0os ndo newtonianos, destacam-se 0s pseudoplasticos, cuja viscosidade diminui a
medida que a taxa de cisalhamento aumenta [5], o que pode ser observado na Figura 1.

Figura 1 — Classificac&o dos fluidos em termos de tenséo de
cisalhamento e viscosidade aparente por taxa de cisalhamento.
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MATERIAIS E METODOS
MATERIAIS

Neste trabalho, utilizou-se como matéria-prima a alumina (Al203) CT3000 SG
(Almatis, EUA) com pureza de 99,8% e tamanho médio de particula de Dso = 0,35 um. Este
€ um material com vasta aplicacdo na fabricacdo de ceradmicas, como, por exemplo para
composicédo de tintas, por possuir excelente estabilidade quimica e térmica [6], além de alta
dureza e resisténcia a compressao no produto final.
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Para o processo de fabricacdo da tinta, utilizou-se carboximetilcelulose (CMC) de
grau alimenticio, como agente espessante da suspenséo, a fim de impedir a aglomeracao
das particulas, diminuindo a viscosidade e tornando a suspensao estavel. Além disso, o
CMC é capaz de estabilizar coloides de alumina aquosa com alto teor de sélidos [5].

METODOS

O processo de producgéo da tinta teve como base um experimento realizado por Silva
[5], em que a alumina foi pesada em uma balanca de preciséo e depois foi adicionada a um
gel aquoso com 2% em massa de CMC, preparado por mistura em agitador magnético por
30 minutos a temperatura de 40+2°C, Em seguida, o p6é de Al20s, peneirado em malha 80,
foi adicionado gradualmente ao gel sob agitacdo, até formar uma pasta com aspecto
homogéneo. Realizou-se este processo duas vezes, obtendo-se duas amostras. A
proporcédo da primeira mistura foi de 50% em peso de gel e 50% em peso de p6 de alumina,
enquanto a segunda utilizou 55% em peso de gel e 45% em peso de po de alumina.

A tinta originada da mistura foi dividida em amostras que foram caracterizadas
reologicamente em redmetro rotacional, marca Brookfield (EUA), modelo R/S Plus,
utilizando a configuracdo de placas paralelas com espacamento de 1 mm e coleta de
medidas de viscosidade e tenséo de cisalhamento na faixa de taxa de cisalhamento de 0 —
3000 s, na faixa de temperatura de 25+0,1 °C a 65+0,1 °C, com intervalo de 10°C entre
as coletas, com o auxilio de um banho termostatico, marca Julabo (Alemanha), modelo
F25HE.

Para os testes de extrusao, utilizou-se a suspensédo com 50% em massa de sdlidos,
simulando-se uma “impressao” por meio da extrusdo com uma seringa plastica de 10 mL e
bico de 1,0 mm de didametro, formando estruturas (veios) e deixando-0s secar a temperatura
ambiente por 5 dias. Ap6s a secagem, observou-se e registrou-se a estabilidade
(capacidade de manter a forma) dos corpos extrudados.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As propriedades reoldgicas das tintas ceramicas obtidas foram avaliadas a partir de
curvas de viscosidade por taxa de cisalhamento. A Figura 2 apresenta as curvas de
viscosidade versus taxa de cisalhamento das tintas com 45% de solidos, com variacao de
temperatura de ensaio de 25°C a 65°C.

Figura 2 — Viscosidade x taxa de cisalhamento da tinta com 45% em massa de aluminanas
temperaturas de 25°C a 65°C.
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Fonte: Autoria propria (2023).

Pela Figura 2, observa-se que as tintas, em toda a faixa de temperatura, apresenta
um comportamento pseudopléstico, com ligeira variacdo de viscosidade, sendo esta maior
guanto maior foi a temperatura. Essa diferenca sutil pode estar atribuida a evaporacao
parcial da 4gua presente na mistura, porém € mantida a consisténcia do comportamento
reologico desejavel para aplicacdo como tinta.

A Figura 3 apresenta as curvas de viscosidade versus taxa de cisalhamento a 25°C
das misturas com diferentes fracdes de sdlidos, sendo 45% e 50% em massa de alumina.

Figura 3 — Viscosidade x taxa de cisalhamento com 45% e 50% em massa de alumina a 25°C.
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Fonte: Autoria prépria (2023).
E possivel perceber que, na comparacgéo entre as amostras com diferentes fracdes

de solidos, a amostra com 50% de sélidos apresentou viscosidade maior do que a amostra
contendo 45% de massa sélida. Além disso, a viscosidade no inicio do ensaio mostrou-se
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significativamente maior naquela amostra. Com base neste resultado, observa-se
suspensdes com maior quantidade de sélidos tém maior potencial para a obtencdo de uma
melhor estabilidade de extrudado para as tintas ceramicas que desejam ser utilizadas na
manufatura aditiva, o que poderia permitir a formacéo de estruturas como scaffolds e outras
com forma definida, para a obtenc&o de corpos com resisténcia mecanica a verde.

Os testes de extruséo iniciais, com a suspensdo de 50% de sélidos, mostraram
corpos extrudados com formato regular e continuo. No entanto, passado o periodo de
repouso e secagem, observou-se que eles ndo mantiveram sua forma, espalhando-se no
substrato em que foram depositados. Com base nos resultados apresentados, que sao
preliminares, pode-se inferir que, para se obter uma tinta que mantenha a integridade da
forma do extrudado, é necessario produzir misturas com maiores porcentagens de solidos,
dentro de uma “janela” de comportamento reoldgico que conserve o carater pseudoplastico
da tinta. Deste modo, nas proximas etapas do projeto, serdo realizados testes com maiores
fracdes de solidos, entre outras mudancas de processo, como na producdo do gel e na
preparacao do p6 de alumina a ser utilizado na composicao, de forma a obter, por meio da
extrusdo, um produto que mantenha sua forma integra apds o processo de secagem.

CONCLUSAO

Por meio de mistura simples, obteve-se uma tinta de alumina visando ao uso em
manufatura aditiva ceramica a partir de um gel aquoso de CMC. As tintas inicialmente
elaboradas apresentaram um comportamento reoldgico satisfatorio referentes a gelificacao
de um fluido pseudoplastico. No entanto, a fracdo de solidos utilizada nos testes
preliminares ora apresentados mostraram-se insuficientes, o que indica que maiores
porcentagens de solidos na preparacdo da tinta devem refletir em maior estabilidade de
extrudado, ainda na faixa de comportamento pseudopléstico.
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