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RESUMO

As ceramicas dos tipos La1xSrxMnOsz (LSMO) apresentam a propriedade de emitancia
varidvel com a temperatura, 0 que tem motivado a sua utilizacdo em dispositivos
inteligentes de radiagdo (smart radiation device — SRD). Este material, com estrutura
cristalina do tipo perovskita, apresenta uma temperatura de transicdo ferromagnética
metalica para paramagnética isolante em torno de 17°C (290 K), que € temperatura
média da faixa operacional de -10 a +45 C da maioria dos equipamentos eletronicos de
satélites Brasileiros. Neste trabalho é proposto o desenvolvimento de cerdmicas
sinterizadas na forma de pastilhas e suas caracteriza¢fes quanto a emitancia em funcgéo
da temperatura. Este material vira a substituir outros elementos de controle térmico,
como as pinturas dos equipamentos eletrénicos. Assim, o uso do material de
emissividade variavel permitira limitar a variagdo de temperatura, contribuindo para
prorrogacdo da vida util de equipamentos e economia de energia elétrica do satélite.
Este segundo relatorio, referente a 12 meses de trabalho, traz a metodologia utilizada na
producdo de amostras sinterizadas do LSMO, a caracterizacdo estrutural do material
sinterizado, a construcdo de dispositivos para a avaliacdo de propriedades térmicas e
imagens obtidas por cameras térmicas das amostras em diferentes temperaturas. Os
resultados das analises fisicas mostram uma coeréncia com os resultados observados
anteriormente pelo LAS. Os resultados das avaliacbes térmicas ainda carecem de ser
analisados por software especifico de maneira a determinar a emissividade em funcéo
da temperatura.

Palavras-chave: Manganita de Lantanio. Emissividade Variavel. Sistemas Térmicos.

Satélite. Ceramica.
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1.Introducdo

Em trabalho anterior uma revisdo bibliografica foi realizada de maneira a prover
critérios de comparacdo para os produtos deste trabalho. Assim, visando manter esta
comparacgdo, sdo reproduzidos na sequencia os resultados encontrados na literatura que

servirdo de subsidios nesta comparacao.

De acordo Wang (2015) ha uma dependéncia da dopagem de Sr na emissividade, Figura
1. Observa-se que dopagens entre 10 e 20% de Sr resultam em uma variagdo brusca da
emissividade préximo temperatura ambiente. Em dopagem com 30% de Sr esta

caracteristica ndo é mais observada.

Figura 1- Dependéncia da dopagem de Sr na emissividade da LSMO.
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Fonte: Wang (2015).

O trabalho de Santana (2020) com LSMO obteve uma densidade relativa de cerca de
95%, sendo preparado com etapas de secagem do pd a 120° por 24h, uma pré calcinagédo
do La>O3 a 1.000°C por 10h, moagem do pé com bolas de 10mm (relacéo de 1:3) com
alcool isopropilico por 60min a 350rpm, desaglomeracdo do pé com almofariz e pistilo,
prensagem uniaxial com alcool isopropilico em pastilhas de 10mm e &cido oleico como
desmoldante a 196MPa e sinterizagdo a 1.300°C por 3h com taxa de aquecimento de

10°C/min. A Figura 2 traz o difratograma de raios X do LSMO obtido.



Figura 2- Difratograma de raios X do LSMO ap0s sinterizacdo a 1.300°C por 3h.
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Fonte: Santana (2020).

Para este LSMO, Santana (2020) obteve uma temperatura de Curie de cerca de 32°C.

Ja com relacdo a densidade aparente, foi encontrada por Ferreira (2016) uma densidade
de 90,5%.

Os trabalhos de Ferreira (2016; 2018), realizado no proprio INPE, estudou a rota de
fabricagdo por sinterizagdo dos precursores La;Oz, MnO, e SrCOs misturados, moidos,
calcinados e sinterizados em uma propor¢do de Laog2sSro,17sMnQOs. Neste trabalho,
observou-se que a temperatura de 1.300°C por 6h foi a que obteve melhores resultados
quanto a formacdo do LSMO, em comparacdo as estruturas sinterizadas a 1250°C e
1.350°C. A 1.350°C houve a formacéo de fases secundarias e a 1.250°C a sinterizacao
resultou em uma estrutura menos densa. A Figura 3 mostra as estruturas observadas por

microscopia eletronica de varredura de superficies polidas e de fratura.



Figura 3- Imagens de microscopia eletrénica de varredura de superficies polidas a) elétrons
secundarios, b) elétrons retro espalhados e c) superficie de fratura.
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Fonte: Ferreira (2016).

Figura 4- a) Imagem por MEV realizada por Ferreira (2018) do p6 calcinado a 1100°C b)
Imagem por MEV realizada por Ferreira (2018) sinterizado a 1300°C
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Sinterizado a 1300°C
Fonte: Ferreira (2018)
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2. Metodologia
2.1. Fabricacdo das amostras de LSMO

Foi escolhida a composicdo de lantanio dopada com estroncio (LSMO)
Lao,g25Sro,17sMNn0O3 para a fabricacdo das pastilhas a serem testadas quanto a suas
propriedades térmicas. De acordo com Santana (2020); Wang (2015); Wu (2010);
Fujishiro et al., (1998), esta composicdo de dopagem com cerca de 20% de Sr apresenta
as caracteristicas térmicas desejadas. Esta composicdo também foi a estudada

anteriormente por Ferreira (2016; 2018).

As etapas de preparacdo e sinterizacdo das amostras foram detalhadas no primeiro

relatério.

A Figura 5 mostra as etapas de processos utilizados na producdo das pastilhas ceramicas

de manganita de lantanio dopada com estroncio (LSMO).

Figura 5- Etapas de fabricacdo de pastilhas ceramicas de manganita de lantanio dopada com
estréncio (LSM).
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Fonte: Autor (2022).

Cerca de 10g dos pds precursores de La203, MnO2 e SrCOgz, pesados em uma proporcéo

de acordo com a Tabela 1, foram misturados em um moinho de bolas de alumina com



cerca de 5mm e peso total de 10g. Ap6s cada mistura o p6 foi seco, em estufa a 110°C,

e desaglomerado em peneira mesh #100 e em seguida calcinado.

Tabela 1- P6s percursores.

Precursores Marca Pureza (%) La0,825Sr0,175Mn03 (g)
La203 Vetec 99,9 5771
MnO. Aldrich 99,0 3,733
SrCOs Vetec 97,0 1,109

Fonte: Autor (2022).

Para as etapas de calcinacdo, foi utilizada uma mufla EDG 1800 programada para o
tratamento térmico a 1.100° por 6h. Foram realizadas 4 calcinacGes. Apds a 4°
calcinacdo o p6 foi compactado utilizando cerca de 1% de uma mistura de acido
polivinilico, visando dar mais fluidez ao p6 durante a compactacdo axial. Uma mistura
de estearina dissolvida em querosene foi utilizada como desmoldante. Apds a
prensagem as pastilhas foram sinterizadas em forno de resisténcia elétrica (Fortelab) a

1.300°C por 6h em atmosfera ambiente.

Figura 6- Pastilhas apds a sinterizacéo.

Fonte: Autor (2022).



A Tabela 2 mostra um resumo dos parametros utilizados em cada etapa do processo.

Tabela 2- Resumo dos parametros utilizados em cada etapa do processo.

Atividade Pardmetros
Secagem Estufa: MnO2 e 0 SrCO3 250°C por 3h
Secagem Estufa: La203 900°C por 2h
Mistura Moinho 200rpm por 60min alcool isopropilico
Secagem Estufa Qumis 100°C por 1h
Desaglomeragdo Peneira 100 mesh
Calcinacdo Mulfla EDG 1800 4 vezes; 1.100°C; 10°C/min; 6h
Compactacéo Prensa Tecmar Matriz @9mm; 160Mpa uniaxial; 5%PVA,; estearina
Sinterizagdo Forno 1300°C 10°C/min; 6h para densidade95%

Fonte: Autor (2022).

2.1.1. Avaliacdo de Densidade Aparente
Amostras de LSMO foram avaliadas quanto a sua densidade aparente por Arquimedes.

Figura 7- Teste de densidade aparente de Arquimedes.

Fonte: Autor (2023)




2.1.2. Avaliacdo por Difracdo de Raio-X
Amostras de LSMO foram avaliadas por difracdo de raio X, em um equipamento
Panalytical do LAS/INPE, com radiacado CuKao em 40kV e 35mA, na faixa de

59<20<70° e varredura com passo angular de 0,05°.

2.1.3. Avaliacdo por Microscopia Eletronica de Varredura
Amostras de LSMO na forma de p6 precursor e do solido sinterizado foram avaliadas
por microscopia eletrénica de varredura em um microscopio de emissdo de campo
(FEG) da marca Tescan modelo Mira3 acoplado a uma estacdo de trabalho, alocado no
LAS/INPE.

2.2. Fabricacdo das amostras de Aluminio 6061
Amostras de Aluminio 6061, material inicialmente utilizado na aplicacdo desejada,
foram anodizados a temperatura ambiente, com tensdo aproximada de 18Ve corrente
aplicada de 2,1 A, durante 40 min, sendo as concentragdes de &cido sulfurico e o
aluminio dissolvido respectivamente 90g/I e 4g/l, e feito a coloracéo no banho de 3,5L
com 63g de sulfato, 35ml de acido, e 35¢g de anodal, o processo foi realizado 2 vezes,
com 5 amostras cada.

Figura 8- Amostras anodizadas de Aluminio 6061.

Fonte: Autor (2023)

3. Imageamento térmico

3.1. Amostras de LSMO
Amostras de LSMO foram avaliadas termicamente por meio de imageamento com o uso
de uma camera térmica marca Flir, modelo SC 660. A Figura 9 mostra o dispositivo

construido para a aquisicdo das imagens. Nas Figuras 9a) e 9b) observa-se a adi¢do de
7



graxa térmica onde foram inseridas as amostras de LSMO. A Figura 9c) mostra a
camera térmica usada no teste enquanto a Figura 9d) mostra 0s equipamentos
utilizados para realizar o teste, sendo eles, um Datalogger da marca Agilent modelo
34970a e uma fonte da marca Agilent modelo e3634a.

Figura 9- a) b) Adicdo da graxa térmica c) Camera térmica filmando o ensaio d) Equipamentos
utilizados.
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Fonte: Autor (2023)



3.2. Amostras de Aluminio 6061
Amostras de Aluminio 6061 anodizadas de acordo com a norma ECSS-Q-ST-70-03C
Black-anodizing of metals with inorganic dyes foram produzidas e avaliadas
termicamente da mesma maneira que as amostras de LSMO. As amostras de aluminio
anodizado servirdo como comparagdo quanto a emissividade, quando comparadas as
amostras de LSMO, dado que sua emissividade é mencionada na norma. Na Figura 10
observam-se as amostras sendo analisadas e a cdmera termografica gravando o ensaio.

Figura 10- Ensaio termogréafico com as amostras de Aluminio 6061

Fonte: Autor (2023)

4. Resultados e Discussoes
4.1. Densidade Aparente e Densidade Relativa

O resultado obtido para a densidade aparente foi de 5,59g/cm®. A densidade relativa
(DR) foi calculada pela relagdo entre a densidade aparente e a densidade tedrica da ficha
padrdo de difracdo de raios X do ICDD com valor de 6,51g/cm® para 0 LSMP. A
densidade aparente encontrada foi de 85,86%,valor similar ao obtido por Ferreira
(2016), 90,5%. A diferenca encontra-se no fato de que as amostras foram produzidas
neste trabalho por prensagem uniaxial, enquanto que no de Ferreira (2016) foram
obtidas por prensagem em duas etapas, prensagem uniaxial e posteriormente prensadas

isostaticamente.



4.2. Microscopia Eletronica

Figura 11- Imagem por MEV do p6 percursor.
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Fonte: Autor (2022)

Figura 12- Imagem por MEV, superficie de fratura da amostra sinterizada.
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Fonte:

Observa-se que os p6s obtidos, bem como as superficies de fratura dos sélidos

sinterizados sdo similares aos obtidos anteriormente por Ferreira (2018), Figura 3.
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4.3. Difragéo de Raio-X
A Figura 13 mostra a difracdo de raio-X da amostra sinterizada. Observam-se 0s

picos caracteristicos da estrutura do LSMO, similar aos observados por Santana (2020),

Figura 02.

Figura 13- Difracdo de raio-X da amostra sinterizada.
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Fonte: Autor

4.4. Imageamento térmico
A Figura 14 traz as imagens obtidas pela cdmera térmica durante o ciclo de aquecimento

das amostras.
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Figura 14- Imagens da camera térmica para as amostras de LSMO a) 22°C, b) 30°C, c) 40°C, d)
50°C, e) 60°C, f) 70°C
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Fonte: Autor (2023)
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Os resultados obtidos ainda estdo sendo avaliados. Para tanto, um software especifico
serd utilizado na obtencéo da emissividade das amostras em diferentes temperaturas.

5. Conclusoes

De acordo com o observado nas atividades relatadas, referentes aos doze meses de
trabalhado da bolsista, foi possivel reproduzir os processos de fabricacdo de manganita
de lantanio dopada com estréncio (LSM) realizado anteriormente pelos Laboratorios
Associados de Sensores e Materiais (LAS) da Coordenacdo de Pesquisa Aplicada e
Desenvolvimento Tecnologico (COPDT), de maneira a fornecer as amostras que
puderam ser avaliadas fisicamente, por MEV, Raio-X, densidade e termicamente pelo
grupo de Engenharia do Produto em conjunto ao grupo de Controle Térmico, ambos da
Divisdo de Mecénica e Controle Espacial. Os resultados das andlises fisicas mostram
uma coeréncia com os resultados observados anteriormente pelo LAS. Os resultados das
avaliacOes térmicas ainda carecem de ser analisados por software especifico de maneira

a determinar a emissividade em funcdo da temperatura.
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