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1.INTRODUGCAO

Um dos principais desenvolvimentos que tem sido realizado na alumina
translicida é o aumento da sua transmitancia, pois acarreta no aumento da
eficacia luminosa da lampada de sédio!’. Este desenvolvimento tem sido
realizado principalmente pela otimizagdo dos teores (e sistemas) de aditivos e
otimizagdo da microestrutura, mas praticamente ndo existem andlises
quantitativas dos efeitos dos diferentes mecanismos de espalhamento na
transmitdncia da alumina. A quantificacdo pode permitir uma analise mais
detalhada e segura para se verificar a efetividade de melhorias introduzidas,
em relagdo a analise qualitativa, e pode possibilitar a correlagcdo com modelos,
o que favorece a compreensdo dos mecanismos envolvidos e permite realizar
extrapolagGes (ou interpolagdes) para otimizagdo das melhorias. Além disso, a
maioria dos estudos tém sido realizados apenas com a andlise da
transmitancia em linha.

Neste trabalho pretende-se dar continuidade ao estudo e a compreensio
das propriedades 6pticas da alumina translicida, que teve inicio no ambito do
Projeto-Tipo realizado em cooperagdo entre o IPT (Instituto de Pesquisas
Tecnologicas) e a JICA (Japan International Cooperation Agency), intitulado
Capacitagdo Tecnologica em Materiais (alumina translicida) no periodo de
1993 a 1997 e que culminou com a Tese de Doutoramento™ de Yoshimura
intitulado "Alumina translicida com adigdo de MgO, CaO, Y,05".

Neste trabalho, Yoshimura!® mediu a transmitancia em linha de amostras
de alumina translicida em um comprimento de onda fixo (600nm) e analisou os
resultados em termos de uma equacdo "ampliada” de Beer-Lambert, o que
permitiu a quantificagcdo dos coeficientes de espalhamento destas amostras.
Alguns questionamentos que surgiram ap6s este trabalho® foram: como varia
o coeficiente de espalhamento com o comprimento de onda?; qual o melhor
comprimento de onda para se avaliar as propriedades oticas da alumina
translicida?; qual é a relagdo entre transmitancia em linha e transmitancia
total?; como variam a transmitancia em linha e a transmitancia total com o

comprimento de onda?; é possivel aplicar a equagao do tipo Beer-Lambert para



interpretar os resultados de transmitancia total e determinar os coeficientes de
espalhamento ou verificar a influéncia da rugosidade superficial?.

Neste trabalho serdo utilizadas as mesmas amostras analisadas por
Yoshimura em sua primeira série experimental, amostras com sistemas de
aditivos MgO, MgO-Ca0O e MgO-Y,03-CaO. Em particular a influéncia da
rugosidade superficial sera avaliada em amostras de vidro. Optou-se neste
estagio pelo vidro (e ndo pela alumina translicida), por ele ser opticamente
mais homogéneo, e assim nao apresenta outros fatores, como por exemplo
particulas de segunda fase e contornos de grios, que possam ter potencial de
interagir com a rugosidade.

Os objetivos especificos deste trabalho s3o:

i) avaliar a influéncia da rugosidade superficial na transmitancia em linha e
na transmiténcia total.

ii) avaliar a influéncia do comprimento de onda na transmitancia em linha e
na transmitancia total na faixa visivel em amostras de alumina translicida com
0 intuito de se determinar o(s) melhor(es) comprimentos de onda para analise
das propriedades oOpticas.

iii) analisar comparativamente a transmitancia em linha e a transmitancia
total nas amostras.

iv) interpretar os resultados de transmitancia em linha e transmitancia total
pela equagdo de Beer-Lambert e avaliar a influéncia do comprimento de onda
nos coeficientes de absorgao e/ou espalhamento.

V) correlacionar os resultados de propriedades 6ticas com a microestrutura.

Quanto & organizagdo do trabalho, inicialmente sera apresentada uma
revisao bibliografica dos principais assuntos que devem ser de conhecimento
do leitor para um amplo entendimento do trabalho. Primeiramente sera
mostrado um pequeno resumo de sinterizagdo e microestrutura relacionados
com os efeitos dos aditivos na alumina. Apresentaremos também uma breve
explicagdo de algumas das principais propriedades opticas bem como uma
nogao sobre o que é, e como funciona um espectrofotdbmetro. Por fim serdo
apresentadas as justificativas para a realizag&o do trabalho.

A parte experimental é dividida em duas partes. A primeira parte € um
trabalho onde se verificou a influéncia da rugosidade superficial na

transmitancia do vidro. Este trabalho sera apresentado no 44° Congresso



Brasileiro de Engenharia e Ciéncias dos Materiais, a ser realizado entre 03 e 06
de dezembro de 2000, em S&o Pedro - Sdo Paulo.
Na segunda parte apresenta-se os resultados e as andlises relativos as

amostras de alumina translucida.



2.REVISAO DA LITERATURA

2.1.ASPECTOS GERAIS

Muitos materiais cerdmicos policristalinos produzidos a partir de
sinterizagao de pods sdo opacos. Entretanto, a maioria dos materiais ceramicos
cristalinos apresentam certo grau de transparéncia a luz, principalmente
quando na forma de monocristal, como é o caso da safira (monocristal de
alumina). Em geral os materiais dielétricos apresentam boa transmissdo na
parte optica do espectro de comprimento de onda, que envolve as regiéeé do
ultravioleta, visivel e infravermelho!®. Assim, a maioria dos materiais ceramicos
apresenta intrinsecamente certo grau de transparéncia a luz visivel. As
ceramicas policristalinas geralmente s3o opacas por conterem
heterogeneidades O&pticas, como poros, contornos de grdo, impurezas e
segundas fases, que atuam como centros de absorgao e/ou de espalhamento
da luz. A questdo central para obtengdo de cerdmicas policristalinas
transparentes € como produzir uma ceramica a partir de um po de elevada
pureza que apresente densificagdo total na sinterizagdo. O avango na
compreensao dos fendmenos envolvidos na sinterizagdo possibilitou a
producdo de ceramicas policristalinas transparentes ou translucidas (também
conhecidas como ceramicas opticas).

A ceramica policristalina 6ptica dominante em termos de uso é o Al,O3
devido a sua estabilidade termodinamica e boas propriedades fisicas/®. A
principal aplicagao da alumina translucida € em lampada de sodio (de alta
pressdo) como material de contengdo do arco elétrico. Quando o vapor de
sodio & estimulado sob alta pressao (e temperatura), a linha espectral de
emissao do vapor de sodio é alargada, produzindo luz dourada-branca. Nestas
condigoes, os vidros de soda-cal e de silica utilizados como tubos de descarga
elétrica em ldmpadas de sddio de baixa pressao e de mercurio de alta pressao,
respectivamente, nao resistem a forte acdo corrosiva do sddio. Recentemente
a alumina translucida também tem sido cogitada para ser aplicada em lampada

de haleto metalico.



A alumina translucida foi descoberta a pouco mais de quarenta anos, por
R.L. Coble que mostrou que adigdes de pequena quantidade de MgO no p6 de
alumina pura inibia a ocorréncia do crescimento anormal de grios enormes,
possibilitando que a alumina fosse sinterizada em temperaturas elevadas,
atingindo densidade proxima da tedrica. Antes dele St. Pierre et al propuseram
um processo de produgdo desta alumina, mas a partir dos resultados de Coble
que se verificou que era o MgO provindo das paredes de refratarios dos fornos
que "contaminava" as amostras puras de alumina e permitia a densificagio
total. Isto ndo era possivel sem a presenca do MgO, pois a ocorréncia do
crescimento anormal de grdos antes da amostra alcangar densificagdo total
causa aprisionamento de poros nos interiores do grio, e estes ndo sao
eliminados com facilidade, devido a lenta difusdo das lacunas pela rede
cristalina. Os poros ocasionam grande espalhamento de luz, o que prejudica as
propriedades opticas como a transmitancia.

Desde a publicagdo do trabalho de Coble, diversos trabalhos tentam
otimizar o processo de produgdo da alumina, bem como melhorar suas
propriedades finais, como aumentar a transmissdo de luz, aumentar a
resisténcia ao choque térmico, aumentar a resisténcia a corrosdo por sédio,
diminuir a temperatura de sinterizagdo e atingir o teor de aditivos ideal. O
principal efeito do MgO é homogeneizar o desenvolvimento da microestrutura,
inibindo a formagéo dos gréos grandes anisotrépicos™.

O principal mecanismo proposto para o efeito do MgO na sinterizagdo no
estado sdlido da alumina € a diminuigdo da mobilidade do contorno de gréo por
arraste de soluto!®. Outros mecanismos que também parecem atuar s3o™: i)
ancoramento do contorno pela mudanga da forma do poro de equilibrio devido
a alteragéo dos valores relativos de energia de superficie e energia de contorno
de grao; ii) aumento da taxa de densificagdo em relagdo a taxa de crescimento
de gréo; e iii) aumento da mobilidade do poro pelo aumento da taxa de difuséo
superficial.

Resultados recentes mostram entretanto que o crescimento anormal de
grao na alumina parece estar relacionado com a presenga de fase liquida
formada principalmente com as impurezas Ca e Si. Muitas vezes os grios

grandes crescidos anormalmente na alumina apresentam morfologia alongada



com contormos facetados®, sendo que geralmente as facetas longas sao
paralelas ao plano basal e contém um filme de fase amorfa contendo Al, Si e
Ca®"". Estas facetas basais com filme de fase vitrea sdo observadas tanto em
alumina sinterizada com fase liquidal'® quanto em alumina contendo apenas
teores residuais de Si e Cal®'".

A observacéo de fase amorfa nos contornos de grdo facetados, que
induzem o crescimento anormal de grao na alumina, aumentou a complexidade
do estudo do efeito do MgO. Varios mecanismos tém sido propostos para
explicar o efeito do MgO na sinterizagdo da alumina contendo fase liquida,
como®'*3: i) aumento da solubilidade de impurezas formadoras de fase
liquida; ii) pfomogéo de molhamento uniforme dos contornos de grao pela fase
liquida alterando as energias de interface liquido-solido; iii) cristalizagéo parcial
da fase liquida que bloqueia o transporte de matéria de um grdo para o outro; e
iv) inibigdo do transporte de matéria pelo liquido aumentando sua viscosidade
ou blogueando as reagdes de dissolugao-reprecipitacado na interface grao-
liquido. Ainda existem poucos estudos experimentais relativos a influéncia
destes mecanismos na alumina. Aparentemente a interpretagdo do(s) efeito(s)

do MgO na sinterizagao da alumina ainda esta longe de ser finalizada.

2.1.1.Alumina Translicida

Neste trabalho estuda-se a alumina translicida para uso principalmente
em lampadas de vapor de sodio de alta pressao, onde se quer transparéncia a
luz, para um melhor aproveitamento de energia da lampada. Outros fatores
como resisténcia a corrosdo por sodio, resisténcia mecénica, processabilidade,
que também s&o importantes, ndo serdo analisados, ja que este estudo tem
outro enfoque.

A presenga do MgO é considerada quase que obrigatéria quando se
deseja a producdo de alumina translicida, desde que se comegou a sua
produgéo. No inicio ndo se tinha certeza do que causava a sua translucidez,
porém Coble em 1959 verificou que era o MgO proveniente dos refratarios do

forno o principal responsavel por este fato, pois inibia o crescimento anormal de



grao na alumina, impedindo o aprisionamento de poros, principal obstaculo da

transmissao da luz.

A rota descrita por Coble para producdo da alumina translicida
envolve!:

i) utiizacado de pdé de alumina de alta pureza com particulas
submicromeétricas;

i) preparagao de uma mistura de p6 de alumina com até 0,5% em peso de
MgO finamente disperso;

iil) prensagem da mistura para formacdo de um compactado com
densidade a verde de pelo menos 35% da densidade teorica;

iv) pré-queima do compactado em atmosfera contendo oxigénio entre 1000°
e 1200°C; (aparentemente nesta faixa de temperatura ocorre uma boa
redistribuicado do MgO no corpo verde[13]);

V) sinterizagdo do compactado entre 1700° e 1950°C em vacuo ou
hidrogénio; (para que o poro seja totalmente eliminado é necessario que
0 gas aprisionado no seu interior tenha solubilidade na alumina, como é
o caso do hidrogénio e do oxigénio).

Embora, apdés ~40 anos de intenso estudo, ainda nao se tenha elucidado
0 mecanismo pelo qual o MgO atua, houve muitos desenvolvimentos relativos a
produgdo de alumina com elevada transparéncia a luz visivel. Foram
desenvolvidos novos sistemas de aditivos de sinterizagao (por ex. refs.[14-16]),
otimizacdo de pardmetros de sinterizacdo, como refs. [17,18], e novos
processos complementares, como polimento quimico!'.

Apesar de todos estes desenvolvimentos, existem poucos estudos
fundamentais sobre a influéncia das heterogeneidades Opticas nas
propriedades oOpticas da alumina translicida, e em geral de ceramicas
policristalinas. Por exemplo, praticamente nao existem avaliagdes quantitativas
das influéncias da rugosidade superficial e dos microconstituintes (por ex.,
contorno de grao, poro e particula de segunda fase) nos diferentes coeficientes

de espalhamento da luz.



2.2.PROPRIEDADES OPTICAS

Para uma boa compreensao dos efeitos analisados neste trabalho (a
transmitancia na alumina transliucida), € necessario um entendimento basico
das propriedades Opticas para posteriormente podermos compreender suas
causas e consequéncias e assim corrigi-las, melhorando as caracteristicas do

material, dentre elas sua transparéncia.
2.2 1.Transmitancia (T)

Um feixe de luz, ou qualquer radiagao eletromagnética, é atenuado ao
passar por um solido pela absorgao intrinseca do material e pelo espalhamento
por heterogeneidades o&pticas. Nas ceramicas sinterizadas as principais
heterogeneidades oOpticas sdo as superficies, as fases secundarias (incluindo
poros) e os contornos de grao. Em cada um destes sitios ocorre uma mudanga
de indice de refragao e portanto uma certa quantidade de espalhamento. As
impurezas podem contribuir na atenuacao diretamente por absor¢io, quando
em solugao, ou por absor¢ao e espalhamento, quando presente como fase
secundarial?®2".

Basicamente existem dois tipos de transmitancia: em linha e total. A
transmiténcia em linha pode ser definida como a razdo (inversa) da quantidade
de energia radiante que incide em uma dada amostra, dentro de um cone de
entrada especificado, pela energia radiante emergente contida dentro de um
cone com o mesmo limite angular do cone de entrada, em geral inferior a 10°.
A transmitancia total é definida como a razdo (inversa) da quantidade de
energia radiante que incide em uma dada amostra pela energia radiante
emergente contida em todos os angulos determinada com o auxilio de uma

2 Um equipamento bastante utilizado para medigdo de

esfera integradora
transmitancia € o espectrofotometro. Os materiais transparentes, como a safira
e o vidro, apresentam transmitdncia em linha proxima a transmitancia total,
mas os materiais que apresentam centros de espalhamento podem apresentar
transmitancia em linha inferior a transmitancia total. Segundo Coble®? a

transmitancia em linha € mais significativa para representar a transparéncia de



corpos de alumina do que a transmitancia total, pois valores de transmitincia
total bem acima de 90% podem ser obtidos em um material, como o vidro
fosco, sem que se alcance qualquer grau substancial de transparéncia.
Segundo Rhodes e Weil", quando a aplicacdo € em lampada, a transmitancia
total € mais critica do que a transmitancia em linha. Entretanto, Maekawa?
mostrou que é necessario aumentar tanto a transmitdncia total quanto a
transmitancia em linha do tubo de alumina policristalina para que a lampada
que utiliza este tubo alcance eficacia luminosa similar as das lampadas que
utilizam tubos de safira ou de alumina polida quimicamente.

No caso da incidéncia normal em uma ceramica policristalina com
espessura e, a fragao de luz transmitida (transmitancia) T é dada pela equacéo

de Beer-Lambert!?"):

T=1/I=(1-R) exp[- (o + Sp+b)-¢]; (1)
onde, lp € a intensidade inicial, / € a intensidade transmitida, R € a reflectancia,
a é o coeficiente de absorcdo, Sp é o coeficiente de espalhamento por
particulas de segunda fase (incluindo poros) e Sb é o coeficiente de
espalhamento por contormos de grao. R e a sado propriedades intrinsecas do
material, e os coeficientes Sp e Sb estao relacionados com a microestrutura da
amostral?!l,

O fator de espalhamento por particulas de segunda fase depende do
tamanho da particula em relagdo ao comprimento de onda da radiagao
incidente e do indice de refragdo relativo entre a particula e o meio®?". O
espalhamento é maior quanto maior € a diferenga entre os indices de refracao
da particula e do meio em que esta incorporada. Ha varias evidéncias de que o
poro € o principal centro de espalhamento de luz na alumina sinterizada
translucida, pois a diferenga entre os indices de refracado de ambos € muito
elevada. Fases secundarias, como espinélio, decorrente de impurezas e/ou
aditivos de sinterizagao também causam espalhamento da luz. O mecanismo
de espalhamento por particula pode ser reconhecido pela sua dependéncia
com o comprimento de onda da radiagdo incidente A>%°: para os centros de
espalhamento muito menores que A, a teoria de Rayleigh prevé que o
espalhamento é proporcional a A* e aumenta com o aumento do tamanho da

particula; para os centros de espalhamento da ordem de A, vale a teoria de
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espalhamento de Mie, que € uma fungdo complexa de A e mostra que o
espalhamento € maximo quando o tamanho de particula é aproximadamente
igual a ); e para os centros de espalhamento maiores que A, o espalhamento

independente de A e diminui com o0 aumento do tamanho da particula.

Budworth?" introduziu o conceito do coeficiente de espalhamento por
contorno de grio. Segundo este autor, o espalhamento pelos contornos € dada
por:

T=1/10=exp(—xce/l). (2)
onde, x é o fator de espalhamento por contorno de gréo, e € a espessurae /€ 0
tamanho de grao médio determinado pelo método do intercepto linear. O termo
x/I foi denominado coeficiente de espalhamento por contornos de gréo Sb, em
analogia ao coeficiente de espalhamento por particulas de segunda fase Sp'l.

Budworth®®"! considera que a influéncia do espalhamento por contornos
de grdo s6 & observada em amostras praticamente isentas de poros. Ele
considera que o espalhamento pelos contornos de grdo em amostras de
magnésia (MgO) ndo deve ser um processo intrinseco, por ela ser opticamente
isotropica, mas pode ser decorrente da heterogeneidade dptica causada pela
provavel presenga de aditivo residual nos contornos de grdo. O efeito do
espalhamento por contorno de grdo na alumina tem sido pouco estudado, mas
ha algumas indicagbes de que as impurezas segregadas nos contornos de
grao influenciam a transmitancia da alumina®. Kwon et al®¥! observaram
elevada transmitancia em linha em amostra de alumina com tamanho de gréao
submicrométrico preparada por sinter forging de alumina derivada de sol-gel
(sem o uso de aditivos). Consideraram que este resultado foi decorrente do
baixo nivel de impureza contida na alumina que diminuiu o efeito de

espalhamento no contorno de gréo®!.
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2.2.2.0utros fendbmenos opticos

A reflexdo é dada quando um raio luminoso incide sobre a superficie de
separagéo de dois meios. A luz refletida sobre a primeira superficie de contato
toma o nome de componente difusa, e € medida pela reflexdao em linha com o

@5 A luz refletida em todas as diregdes constitui a

uso de um light trap
componente total(difusa e especular) e é responsavel pela cor, sendo medida
com white diffused plate'®®,

A absorgdo é o logaritmo na base dez do reciproco da transmitancia,
sendo a fracdo de energia nem transmitida, nem refletida, mas sim absorvida
pelo material®.

Quando a luz passa de um meio para outro, ou seja atravessa uma
interface, ocorre um fendmeno chamado refragdo, ocasionado por uma
mudanga de densidade entre as fases.

O indice de refragao (n) esta relacionado com a velocidade da luz no
material, sendo uma propriedade intrinseca do material. Logo qualquer
superficie interna muda a trajetéria do feixe e o angulo de refragdo, pois a
velocidade da luz ¢ diferente.

O indice de refragao varia com o comprimento de onda da luz. Para as
freqiéncias mais altas, e comprimentos de onda menores, os indices de
refragcdo sdo mais altos®. A dispersao é definida como a variagdo do indice de
refragdo (6n) pela variacdo do comprimento de onda (51), a disperséo (5n/5).)
também é maior para os menores comprimentos de onda'®.

O brilho, ou reflexdo especular pode ser definido como o grau até o qual
determinada superficie possui a propriedade de refletir a luz como um espelho

perfeito!*.,
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2.2 3.Birrefringéncia

A birrefringéncia é a diferenga entre o indice de refragdo do raio mais

(28 A birrefringéncia ocorre na

rapido e o indice de refragdo do mais lento
alumina, pois ela apresenta estrutura hexagonal e anisotropia optica e é
considerada importante por alguns autores para o estudo das propriedades
Opticas, porém é considerada desprezivel na alumina por outros autores por
apresentar valores préximos. Quando medidos na regido do visivel, a 589,3nm
apresenta indice de refragdo de 1,7686 na diregdo perpendicular ao eixo ¢ (da
estrutura hexagonal) e 1,7604 na paralela, resultando num valor de
birrefringéncia de An=0,0082/%°,

Os cristais que s3o0 opticamente anisotropicos apresentam o fenémeno
de birrefringéncia ou refragdo dupla, onde cada onda incidente resulta em duas
ondas refratadas®®”. Como a alumina tem estrutura hexagonal e apresenta
anisotropia Optica, a estrutura policristalina pode apresentar o fendmeno de
refragdo dupla ou birrefringéncia da luz também nos contornos de grdo. O
contorno de gréao na alumina pode, assim, ser um centro de espalhamento de
luz devido a birrefringéncia’. Algumas ceramicas policristalinas com estruturas
cubicas e sem anisotropia Optica tém sido preparadas com elevada
transparéncia na regiéo do visivel (transmitancia em linha proxima a total) por
meio de sinterizagdo normal, como as ceramicas MgO®® e Y,04?%. Alguns
trabalhos®?*?%3"l denominam a alumina como transparente, mas apresentam
transmiténcias em linha na regido do visivel ndo muito elevadas (<50%),
indicando nestes casos que se trata de alumina transliicida no visivel. Qutros
trabalhos®*? indicam que a maioria da alumina policristalina densa é
translicida. Na literatura existem duas cormrentes de trabalhos: os que
consideram desprezivel o efeito da birrefringéncia na alumina e os que
consideram significativo o espalhamento por este efeito.

Grimm et al.®¥, Budworth?" e Peelen (segundo ref. [34]) argumentaram
que o espalhamento causado pela birrefringéncia no contorno de grao é
desprezivel na alumina, pois a sua anisotropia Optica € pequena
(birrefringéncia An=0,0082"%), Estimando-se a perda por reflexdo em cada

contorno pela relagdo de Fresnel, constata-se que a perda por reflexdo nos
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contornos de grdo € desprezivel em amostra de 1mm de espessura com
tamanho de grdo da ordem de 1um ou mais!¥. Esta estimativa mostra que o
retro espalhamento devido a reflexdo nos contornos de grao é desprezivel na
alumina translucida sinterizada, que apresenta geralmente tamanho de grao de
dezenas de micrémetros.

Rhodes et alP® analisaram amostras de alumina policristalina
produzidas por forjamento a quente, que apresentaram forte textura {0001}
normal a dire¢do de conformagdo. As amostras analisadas nas diregdes c e a
apresentaram transmitincias totais proximas (~77% em 0,55um), e
transmiténcias em linha de 61% e 54%, respectivamente. Aparentemente esta
diferenca sé pode ter sido causada pela diferenga no espalhamento por
refragdo nos contornos de grao nestas duas orientagbes, e é forte evidéncia de
que a birrefringéncia afeta significativamente a transmitdncia em linha da
alumina policristalinal®. As elevadas transmitancias em linha observadas
devem ter sido decorrentes da redugdo da birrefringéncia causada pela textura
cristalografica®. Como as transmitancias totais foram aproximadamente
iguais, o espalhamento por refragdo birrefringente nos contornos de grio da
alumina foi considerado um processo de espalhamento avante (influencia
apenas a transmitancia em linha), diferente da porosidade, que causa
significativo retro espalhamento®®.

Segundo Charles et al'™ a alumina policristalina sinterizada (com
aditivo) com tamanho de grdo médio inferior a ~15um apresenta baixas
propriedades épticas. Yamamoto™ observou aumento da transmitancia em
linha com o aumento do tamanho de grao na alumina e considerou que isto foi
decorrente da diminuigdo do espalhamento pela birrefringéncia e da diminuigéo
do espalhamento devido & camada segregada de MgO nos contornos de gréo.
Os resultados apresentados indicam que a influéncia da birrefringéncia deve
ser desprezivel na transmitancia total, mas pode ser significativo na
transmitdncia em linha. Logo, mesmo que a alumina policristalina seja
totalmente densa (sem segunda fase), ela nao é totalmente transparente, mas

sim translucida, devido ao espalhamento por birrefringéncia®.
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2.2.4.Translucidez

Um material transliucido & definido como aquele em que a luz o
atravessa, dando uma imagem difusa do que esta do outro lado ou seja ndo

permite uma clara visdo, dos objetos que ndo estdo em contato com ele!®®.
2.2.5.Espalhamento de luz

Séo diversos os fatores que podem causar o espalhamento da luz, numa
estrutura como a alumina, tais como birrefringéncia, ja citado, espalhamento
por contornos de grao, por ser uma regido com alto indice de defeitos,
espalhamento por particulas de segunda fase, apesar destas se encontrarem
em pequena quantidade neste trabalho, espalhamento por poros, e
espalhamento por rugosidade superficial, que recebeu um estudo especifico,

feito em vidros, que foi agregado a este trabalho.
2.2.6.Leis fundamentais

Neste trabalho utilizaremos principalmente a lei de Beer-Lambert, que

pode ser descrita, para um material policristralino, como a alumina, na forma:
T=(1-R)?exp[-(c+Sp+ Sb).e] (1)

onde, T é a transmitédncia, R é a reflectancia, a € o coeficiente de absorgao do
material, Sp é o coeficiente de espalhamento por particulas de segunda fase,
Sb é o coeficiente de espalhamento por contornos de grao, e e é a espessura
do material, sendo os outros espalhamentos considerados despreziveis para

este estudo.
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Neste trabalho utilizaremos também, para efeito de comparagdo, a
equagéo proposta por Yoshimural, parecida com a de Beer-Lambert, porém
acrescida de um termo de espalhamento superficial microestrutural pré-

exponencial, assim definido, que nos leva a equacio:
T=(1-R)P?.(1-S8s)’exp[-(o. + Sp + Sb ).e] (2)

onde se repetem os termos da equagdo de Beer-Lambert, e Ss é o fator de
espalhamento superficial microestrutural, que independe da espessura do
material. Este fator esta relacionado com as duas superficies do material, como
a reflecténcia, por isso é elevado a segunda poténcia, e ocorre na alumina
translucida devido a formagdo de uma microestrutura anémala, constituida de
uma camada de graos enormes na superficie com poros subsuperficiais, fato

constatado por Yoshimura.

2.3.ESPECTROFOTOMETRO
2.3.1.Introdugao

Em 1941 foi criado o espectrofotdmetro Becman DU , com optica de
quartzo e fonte para medidas no ultravioleta, isso fez com que os espectros
obtidos tivessem maior credibilidade e pudessem ser obtidos em tempo
razoavel, permitindo o desenvolvimento desta area da caracterizagdo de
materiais.

Certas alteragdes da configuragao eletrénica e da energia das moléculas
sdo a origem dos espectros na regido visivel e ultravioleta do espectro
eletromagnético®. Neste trabalho sera estudada apenas a faixa de 350 a
750nm, banda espectral do espectrofotbmetro convencional para medidas no
visivel.

O espectrofotdmetro mede através de sensores 6pticos a fragao de luz
que atravessa o material ou que por ele € refletida, sendo a absor¢cao medida

indiretamente como a fragdo nao transmitida, ou nao refletida. Sua grande
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utilizagdo consiste em estudos de suspensdes liquidas onde se quer definir a
concentragdo, diretamente relacionada com a absorgdo, de uma fase no
liquido. Neste trabalho porém sera utilizado como uma comparagdo direta de

uma propriedade do material, a transmissao de luz.

2.3.2.Definigao®”

Para este trabalho se definira espectrofotdmetro como um instrumento
com uma fenda de entrada, um sistema dispersante e uma ou duas fendas de
saida, com as quais se efetuam medidas em determinados comprimentos de
onda, associadas a um dispositivo que permite determinar a relagdo das
energias radiantes de dois feixes eletromagnéticos, em fungio do comprimento

de onda.

2.3.3.Slit

O slit (abertura) é definido como a abertura de fenda pela qual o feixe
eletromagnético de luz ira passar para se tornar paralelo, o que significa na
pratica que este ndo pode exceder um cone de 10°. A importancia desta
abertura € dar foco ao feixe, ou seja ndo pode ser tdo pequena que impega a
passagem do feixe completo, nem tdo grande que espalhe o feixe; sua
variagao € ajustada pelo nivel de ruido do sinal de saida. Escolhe-se um slit

que resulte em um baixo nivel de ruidos.

2.3.4.Velocidade de varredura

O scan speed (velocidade de varredura) é a velocidade da variagdo do
feixe que incide na amostra e é importante na precisdo da andlise
principalmente quando temos picos em determinados comprimentos de onda
que precisam ser identificados e ndo podem ser ocultos por uma varredura

rapida.
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2.3.5.White diffused plate (placa difusora branca) e Ligth trap ("armadilha"

de luz)

Quando sao feitas medidas de reflectdncia com auxilio da esfera
integradora, podemos optar por medir a reflectancia total com o white diffused
plate, que € uma superficie totalmente branca que reflete 100% da luz incidente
nele, fazendo com que a luz refletida pela amostra em todas as diregdes seja
totalmente captada, ou medir a reflectancia difusa, com o /ligth trap , pois este
absorve os feixes de luz que refletem especularmente. O white diffused plate é

utilizado também nas medidas de transmitancia total.

2.3.6.Componentes basicos®”

Em todos os instrumentos de medigao de absorgio tem de existir uma
fonte de radiagdes que cobre a regido espectral a explorar, com um dispositivo
que permite a discriminagdo entre as diversas freqiéncias, por meio da
dispersdo do feixe, a custa de um prisma ou de uma rede de difragdo, com
separagdo das diferentes radiagbes que o constituem, de acordo com o
comprimento de onda (ou a frequéncia). Uma fenda (slit) ajustavel de modo a
permitir a passagem de qualquer largura de banda (de 0.1nm a 5nm)
posicionados anteriormente a amostra.

No modo de detecgdo da transmitancia, a amostra absorve certa fragao
da luz incidente, reflete uma parte, e transmite o restante, que vai sensibilizar
um detetor, no qual é transformada em um sinal elétrico, que é enviado a um
amplificador e dai parte para um computador que através de um software

apropriado converte o sinal em uma informagao (medida).
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Figura 1: Esquema de um espectrofotometro de feixe duplo (no espago) Cary,

Modelo 14, apds ref [37] (capitulo 3 - pagina 87 - figura 3-28).

2.3.7.Esfera integradora

Para medidas de transmitancia total e reflectancia é fundamental o uso
da esfera integradora, que capta todas as diregbes em que a luz é emitida apds
a sua passagem ou reflexdao na amostra. Para o caso da transmitancia total,
objeto de estudo neste trabalho, tanto a transmitancia em linha como a luz
espalhada sdao somadas e captadas através das sucessivas reflexdes perfeitas
ocorridas na parede da esfera, que € revestida por uma camada de 6xido de

magnesio.
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2.4.JUSTIFICATIVAS PARA A REALIZAGAO DO TRABALHO

Este trabalho € um complemento do trabalho: ALUMINA TRANSLUCIDA
COM ADIGCAO DE MgO, CaO, Y,0s, tese apresentada a Escola Politécnica da
Universidade de Sao Paulo para obtengdo do titulo de Doutor em Engenharia
de Humberto Naoyuki Yoshimura no ano 2000. Tendo em vista que o trabalho
aqui presente é uma continuagao deste estudo, e que varios resultados,
analises, e até amostras desta tese serdo utilizadas para dar continuidade ao
estudo, segue-se um pequeno resumo do que ja foi feito por Yoshimura. Porém
para um entendimento completo do assunto, e ndo s6 deste trabalho,
recomenda-se a leitura da referida tese!, ressaltando que continuamente
havera referéncia a ela, bem como utilizagdo de dados nela contidos.

Diversas amostras foram utilizadas na tese, porém as amostras
utilizadas para este trabalho, compdem a primeira série experimental com
amostras de alumina transliucida denominadas N, O, P, que diferem pelos
sistemas de aditivos de sinterizagdo utilizados, onde N € uma amostra com
teores iniciais de 300ppm de MgO e 150ppm de CaO, a amostra O com
300ppm de MgO, 100ppm de Y203 e 50ppm de CaO, e amostra P com apenas
300ppm de MgO (amostra de referéncia). O intuito de Yoshimura era analisar o
efeito destes aditivos, CaO e Y;0;, na presenga de MgO, na translucidez da
alumina, através das medidas de transmitancia em linha na faixa do visivel,
mais precisamente a 600nm. O estudo dos diversos efeitos causados pelos
aditivos, condigbes de sinterizagdo e espessura, levaram a proposi¢do de um
termo pré exponencial na equagdo de Beer-Lambert, equagéo que relaciona a
transmitéancia em funcdo da espessura da amostra. Foram obtidos diversos
outros resultados nesta tese, porém daremos enfoque aos ja citados pois este
trabalho visa complementar esta tese com as medidas de transmitancia total
nas amostras N, O, P, ja citadas, medi¢gao da transmitancia em linha em outros
comprimentos de onda do visivel, ndo s6 a 600nm, e analisar o efeito da
rugosidade superficial na transmitancia em linha e total.

Poucos trabalhos apresentam estimativas quantitativas relativas aos
coeficientes de espalhamento em cerdmicas policristalinas. No caso da
transmitancia em linha, Grimm et al.”® denominaram o termo (a+Sp+Sb) da

equacdo 1 de coeficiente de perda em linha. Grimm et al.®® e Rhodes et al.?”
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observaram boa correlagdo dos valores de transmitancia em linha em 4,5um de
comprimento de onda (regido do infravermelho) com a equagido 1, e
determinaram o coeficiente de perda em linha (a+Sp+Sb) de: 0,30mm™ em
amostras de alumina sinterizadas®; e de 0,15mm™ em amostras de alumina
forjadas a quente®®. Yoshimura et al.®® também observaram boa correlagdo
em 0,7um (regido do visivel), e determinaram o coeficiente de perda em linha
ao redor de 1,0mm™ em amostras de alumina sinterizadas com diferentes
sistemas de aditivos.

Yoshimura constatou que a evaporagao de MgO, durante a sinterizacao,
pode resultar na formagao de uma microestrutura anémala constituida de uma
camada superficial de graos enormes (da ordem de milimetros no plano da
superficie e com espessura ao redor de 100uym) ao redor da regido interna
policristalina (tamanho de grdo ao redor de 30um). Uma das principais
caracteristicas microestruturais, em termos oOpticos, associada a esta camada
foi a formacgao de poros na regido subsuperficial (em geral a uma distancia de
algumas dezenas de micrOmetros em relagdo a superficie), decorrente do
crescimento anormal de graos antes da densificagdo total da alumina nesta
regidao, sendo que o restante da amostra era praticamente isenta de poros.
Observou-se que a densidade de poros subsuperficiais, que era praticamente
constante ao redor da amostra, depende em parte do sistema e da quantidade
de aditivos, mas praticamente independe da espessura da amostra. As
amostras de alumina dopadas com MgO e CaO apresentaram menos poros
subsuperficiais do que a amostra dopada apenas com MgO, e as amostras
dopadas com MgO, CaO e Y,0O; praticamente nao apresentaram poros.
Apenas a amostra deste ultimo sistema de aditivos apresentou valores de
transmitancia em linha em 600nm seguindo a equagdo (1). No caso das
amostras dos outros dois sistemas de aditivos, os resultados de transmitancia
foram interpretados com a introdugdo de um novo termo de espalhamento na
equacao de Beer-Lambert, que passou a ser descrita pela equacgao (2).

A analise por esta equagdo possibilitou determinar o coeficiente de
perda em linha (a+Sp+Sb) e o fator de espalhamento superficial microestrutural
Ss, que nas amostras estudadas variaram entre ~1 e 3mm™ e entre ~0 e 0,5,

respectivamente. Ainda neste trabalho!®, os coeficientes de espalhamento por
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contorno de grdo Sb foram estimados com base na equagdo 2, e os
coeficientes de espalhamento por particulas de segunda fase Sp foram
estimados pela subtragdao dos coeficientes (a+Sp+Sb) e Sb, desprezando o
coeficiente de absorg¢ao intrinseco a. Os valores dos coeficientes Sb e Sp
variaram entre ~0,6 e 2,2mm™ e entre ~0 e 0,8mm™, respectivamente!®.

Este trabalho tem por fim continuar a avangar na compreensao dos
mecanismos de espalhamento da luz na alumina translicida, e sempre que

possivel quantificar a influéncia destes mecanismos.
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3.EFEITOS DA RUGOSIDADE SUPERFICIAL NA
TRANSMITANCIA LUMINOSA DO VIDRO DE
SODA CAL.

(trabalho apresentado no 44° Congresso Brasileiro de Engenharia e Ciéncias
dos Materiais, 2000)
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EFEITOS DA RUGOSIDADE SUPERFICIAL NA TRANSMITANCIA LUMINOSA
DO VIDRO DE SODA-CAL

Ract, F.L. (1), Da Costa, V.L.C. (1); Luiz, M.L. (2); Ferreira Janior, A .F.G. (3); Martins,
O.L.B. (3); Goldenstein, H. (4); Yoshimura, H.N. (1)

(1) Instituto de Pesquisas Tecnologicas do Estado de Sdo Paulo S.A. - IPT-SP - Divisio de
Quimica - Agrupamento de Materiais Inorginicos
(2) CEBRACE - Cristal Plano Ltda. - Unidade Jacarei, Grupo Saint Gobain
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(4) Escola Politécnica da Universidade de Sdo Paulo - EPUSP - Departamento de
Engenharia Metalurgica e de Materiais

Resumo
Neste trabalho investiga-se a influéncia de diferentes niveis de rugosidade na transmitincia
em linha e na transmiténcia total, na faixa do visivel, em amostras de vidros de soda-cal com
diferentes espessuras. As superficies das amostras de espessura igual a 1,5, 12, 15 ¢ 19mm
foram sucessivamente lixadas com lixas grau 400, 320 e 220, para alteragio da rugosidade
superficial. Apos cada etapa de lixamento foram medidas a rugosidade (Ra), espessura,
transmitancia em linha e transmitancia total. As amostras antes de serem lixadas apresentaram
valores de transmitdncia em linha e total muito proximos, ¢ a magnitude destes valores
diminuiram com o aumento da espessura. A andlise pela equagio de Beer-Lambert resultou
em valores de coeficiente de absor¢fio de ~0,0lmm™! e de reflectancia de ~0,03. O aumento da
rugosidade por lixamento causou diminui¢do mais acentuada da transmitdncia em linha do
que a total. Além disso, a transmitdncia em linha praticamente n3o variou com a espessura,
enquanto que a transmitincia total diminuiu com o aumento da espessura. A analise dos
resultados de transmitancia total com a equagfio de Beer-Lambert mostrou que o aumento da
rugosidade causou aumento do coeficiente de absor¢do ¢ da reflectdncia. Em relagio as
amostras com superficies lisas, as amostras lixadas com lixa 220 (Ra ~0,7um) apresentaram

aumento de ~100% no coeficiente de absorgio e de ~260% na reflectincia.

Palavras chaves: vidro, transmitincia, rugosidade.
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Abstract
The influence of different levels of roughness on in-line transmittance and total transmittance
1s investigated in this work for different-thick sodium-lime glass samples. The surface of
samples with thickness measuring 1.5, 12, 15, and 19mm were continuously abraded with
sandpapers grade 400, 320, and 220 to change the surface roughness. After each polishing
step, the roughness (Ra), thickness, in-line transmittance, and total transmittance were
measured. The as received samples (with smooth surfaces) showed similar in-line and total
transmittance values, which reduced as the thickness increased. The analysis by the Beer-
Lambert's equation resulted in absorption factors of ~0.0lmm™ and reflectance factors of
~0.03. The roughness increase by abrasion caused a more marked decrease of in-line
transmittance than the total transmittance. Besides, the in-line transmittance practically
showed no variation with thickness, while the total transmittance decreased as the thickness
increased. The total transmittance result analysis performed using the Beer-Lambert's
equation has showed that the roughness increasing caused the increase of absorption and
reflectance factors. For samples with smooth surfaces, the samples polished with sandpaper
200 (Ra ~0.7um) showed an increase of ~100% on the absorption coefficient and ~260% on

reflectance.

Key words: glass, transmittance, and roughness.

Introducao

A rugosidade superficial em materiais cerdmicos Opticos e em materiais vitreos tem
grande importéncia para o estudo da transmitincia da luz, pois ela altera a fragdo de luz que ¢
transmitida pelo material.

A transmitdncia € a razio entre a energia radiante transmitida pelo material e a que
sobre ela incide, podendo ser em linha (somente uma fragdo transmitida dentro de um cone
com angulo definido, por exemplo 5°) ou total (a energia transmitida em todas as dire¢des).
Um equipamento muito utilizado para medir a transmiténcia € o espectrofotdmetro, sendo que
o de feixe duplo compara um feixe de referéncia com o feixe que atravessa a amostra. A
medi¢do da transmitancia total requer o uso de uma esfera integradora para captar a radiagdo

transmitida em todas as dire¢des.
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A energia incidente no material ndo € transmitida totalmente, pois parte dela se perde
devido a varios fatores, como absorgéo intrinseca, poros, rugosidade, contornos de grao em
materiais policristalinos, impurezas ou presenga de segundas fases, ou seja qualquer fator que
possa causar absor¢&o ou desvio do feixe incidente por espalhamento pela mudanga local no
indice de refragio 2.

O espalhamento pode ser retro ou avante, sendo que o retroespalhamento influi tanto
na transmitincia total como na em linha € o espalhamento avante, influi praticamente apenas
na transmitincia em linha, visto que ele desvia a trajetéria da luz, porém atravessa a amostra.

A transmitdncia T em um material com espessura (ou caminho optico) t segue a

equagio de Beer-Lambert &
T=(1-R) .exp(-at), Equacdo 1

onde, R € a reflectdncia e o € o coeficiente de absorgéio do material.

Estudos envolvendo a transmitdncia muitas vezes tratam apenas da transmitincia em
linha “®. Para se analisar a transparéncia ou a translucidez de um material, ambas as
transmiténcias, em linha e total, sdo importantes, pois a total quantifica a luz total que passa
pelo material, enquanto que a em linha indica o quanto o feixe de luz desvia da sua diregéo
inicial, dando uma idéia da sua translucidez, ou seja do nivel de definigio da imagem a uma
distdncia da interface. No caso de uma janela de banheiro é necessario uma alta transmitancia
total, para se aproveitar a luz do dia, porém uma baixa transmitincia em linha, para que os
objetos ndo tenham boa definigdo quando visualizados através deste vidro. Por outro lado se o
objetivo € a construgdo de uma lente, tanto a transmitincia total como a em linha devem ser
altas.

Parte do grupo envolvido neste trabalho vem desenvolvendo estudos sobre
propriedades opticas da alumina translicida ©°. Ceramicas opticas policristalinas apresentam
diversos centros de espalhamento, como poros, particulas de segunda fase e contornos de
gréo. Além disso, a alumina por ser opticamente anisotrpica também apresenta o fendmeno
da birrefringéncia nos contornos de grio, que causa espalhamento da luz ©. Neste trabalho,
no intuito de se verificar isoladamente a influéncia da rugosidade sem que houvesse uma
possivel interagdo com outras heterogeneidades opticas, optou-se em estudar um material
opticamente mais homogéneo do que a alumina translicida, no caso o vidro.

Assim, investiga-se aqui a influéncia da rugosidade na transmitincia em linha e total

de amostras de vidro de soda-cal. A analise é realizada com a equagio de Beer-Lambert para
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se avaliar quantitativamente a influéncia da rugosidade nas propriedades épticas do material.
No conhecimento dos autores esta forma de analise ainda ndo foi aplicada para avaliar o efeito
da rugosidade.

Procedimento Experimental

Quatro amostras de vidro sodo-calcicas produzidas pelo processo floar ’ com
espessuras de 1,5, 12, 15, ¢ 19mm foram escolhidas para o estudo, sendo que todas
apresentavam superficies com praticamente a mesma rugosidade inicial. As amostras foram
sucessivamente lixadas manualmente com lixas 400, 320 e 220. Apos cada lixamento foram
medidas a rugosidade, a espessura e as transmitincias em linha e total.

Utilizou-se um espectrofotdmetro (U-3000 Hitachi) para medigdo da transmitdncia em
linha. A medigéo da transmitincia total foi realizada com uma esfera integradora de didmetro
150mm acoplada ao mesmo equipamento. Realizou-se uma varredura na faixa de 350 a
750nm, com abertura (s/if) de 2,0mm, lampada de tungsténio, velocidade de varredura de
300nm/min., intervalo de medigdo de 0,5nm e seguindo recomendagdes da norma ASTM E
903-96. As analises foram realizadas no comprimento de onda da linha D do sédio
(A=589nm).

Para as medidas de rugosidade utilizou-se um perfildmetro (Surftest 301 Mitutoyo),
onde se mediu a rugosidade média Ra. As espessuras das amostras foram medidas com um

micrometro digital (Mitutoyo).

Resultados e Discussio

A figura 1 apresenta as curvas espectrais da transmitincia em linha na faixa de 350 a
750nm das amostras com superficies lisas, sem lixamento. Observou-se (como esperado) que
a transmiténcia foi menor quanto mais espessa a amostra em toda a faixa de comprimento de
onda estudada (figura 1). As curvas de transmitincia total das amostras com superficies lisas
foram préximas das em linha.

Os valores médios de rugosidade e da espessura das amostras com superficies lisas ou
lixadas se encontram na tabela I. A espessura praticamente nio foi alterada com o lixamento.
As amostras com superficies lisas ou lixadas com lixa 400, 320, 220 apresentaram rugosidade

Ra média de 0,05, 0,26, 0,59 e 0,74pum, respectivamente.
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Figura 1 — Transmitincia em linha em fungio do comprimento de onda das amostras com

superficies lisas com diferentes espessuras.

Tabela I- Rugosidade média Ra e espessura t das amostras.

t nominal (mm) 1,5 12 15 19

t medida (mm) 1,54 11,98 15,24 18,88
Ra (pum) - lisa 0,05 0,05 0,05 0,05
Ra (pm) - lixa 400 0,36 0,20 0,20 0,30
Ra (pm) - lixa 320 0,47 0,62 0,63 0,65
Ra (pm) - lixa 220 0,76 0,63 0,68 0,79

A figura 2 apresenta a transmitincia total em fung¢do da espessura ¢ da rugosidade das

amostras de vidro. Para cada rugosidade foi ajustada uma curva exponencial sobre os

resultados experimentais. As curvas ajustadas apresentaram coeficiente de correlagio (R

superior a 98%. Os termos pré-exponencial e exponencial das equagSes destas curvas foram

correlacionados com a equagdo de Beer-Lambert (equagdo 1) para determinagio da

reflectdncia R e do coeficiente de absor¢éo o, que estio apresentados na tabela II. O valor da
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reflectidncia R da amostra com superficie lisa de 0,03 se aproxima do limite teérico minimo de

0,04 determinado pela Lei de Brewster ®.

Transmitdncia total (%)

100 —

80 —

3
J

T
>+ 0¢

N
o
|

Rugosidade Ra
0,05um (lisa)
0,28um (lixa 400)
0,59um (lixa 320)
0,74pm (lixa 220)

5 10

Espessura (mm)

| |
15 20

Figura 2 — Transmiténcia total em 589nm em fungdo da espessura e da rugosidade. Foram

ajustadas curvas exponenciais sobre os valores experimentais.

Tabela II - Valores do termo (1-R)’, da reflectancia R e do coeficiente de absor¢do o da

equacdo de Beer-Lambert em fungdo da rugosidade estimados pelas curvas exponenciais

ajustadas na figura 2.
Rugosidade média - Ra 0,051m 0,281m 0,59um 0,74p.m
(1-R) 0,937 0,822 0,797 0,783
Reflectiincia (R) 0,032 0,093 0,107 0,115
Absorgio (o) 0,009 0,009 0,015 0,019

A figura 3 apresenta a reflectdncia R ¢ o coeficiente de absorgfio a, estimados pelos

resultados da transmiténcia total, em fung¢do da rugosidade. Por esta analise notou-se que a

reflectincia R aumentou conforme se aumentou a rugosidade, sendo que aumento €Xpressivo

foi observado na passagem da superficie lisa para a superficie lixada com lixa 400. Isto

indicou que o aumento da rugosidade aumenta o retroespalhamento e diminui a transmitéincia.
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Uma possivel explicagdo para este efeito seria a mudanga do dngulo de incidéncia do feixe de
luz, uma vez que o lixamento causa formagdo de relevos e altera localmente a normalidade do
plano de superficie. Como a perda por reflexdo ¢ minima quando a incidéncia do feixe é

normal & superficie (considerando o feixe de luz ndo polarizado) ®, os relevos tendem a

aumentar esta perda.

0.12 - 0.04
0.10 — ! =
Al £
0.03 H
0.08 — o
© s
-5 5
g 7]
€ 0.06 002 &
-] -]
= T
@ e
0.04 — s
S
—001 %
o
0.02 —| ©

0.00 — - | | . 0.00

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

Rugosidade Ra (uym)
Figura 3 - Reflectincia R e coeficiente de absorgdo o em fungfo da rugosidade. (Valores

estimados pelos resultados da transmitncia total.)

O coeficiente de absor¢do o também apresentou tendéncias de aumento com o
aumento da rugosidade (figura 3). Neste caso, os relevos superficiais parecem agir como
centros de espalhamento avante, o que poderia causar o aumento do caminho 6ptico
percorrido pelo feixe. Outra possibilidade seria o aprisionamento do feixe de luz entre os
relevos superficiais que teria o efeito de aumentar o coeficiente de absor¢gio ®. Ndo foi
possivel avaliar o efeito da rugosidade na transmitincia em linha com base na equagio de
Beer-Lambert, como realizado com a transmiténcia total, pois nio se obteve bons ajustes de
curvas exponenciais de transmitincia em linha com a espessura.

Observou-se entretanto ao se plotar a transmitincia em linha em func#io da rugosidade
(figura 4) que a diminuigdo da transmitincia em linha foi muito mais acentuada com a

rugosidade do que com a espessura, podendo considerar como pequeno o efeito da espessura
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na transmitdncia em linha frente ao efeito da rugosidade. Observou-se bom ajuste de
diminui¢do da transmitdncia em linha com poténcia negativa da rugosidade (figura 4). Este
resultado mostra que os relevos superficiais causam forte espalhamento avante, o que acarreta

na diminuigdo acentuada da transmitincia em linha.

100 —‘
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< | P
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— 80 — !
S I : 1 12mm
L] s
:E J 15mm |
£ 60 . 19mm |
)
i)
O
c |
S 40 =
£ .
@ |
c
o
Y
0 | ! ‘ ] i ]
0.0 0.2 04 0.6 0.8 1.0

Rugosidade Ra (um)

Figura 4 - Transmitincia em linha em 589nm em fungfio da rugosidade de amostras com

diferentes espessuras. A curva de poténcia foi ajustada sobre todos os valores experimentais.

A figura 5 mostra que para amostras com superficie lisas a transmitincia em linha é
proxima da total, o que ¢ tipico de material transparente, € para amostras com superficies
rugosas a transmitincia em linha é muito menor que a transmitancia total, tipico de amostras
translucidas.

Este resultado t€m implicagdo pratica importante, pois para converter uma amostra
transparente em translicida ¢ importante aumentar a rugosidade, mas para manter elevada a

claridade interna de um espago fisico delimitado por esta amostra, ¢ importante espessura

fina.
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Figura 5 — Transmitdncia em linha e total em fungo da espessura de amostras com superficies

lisas ou rugosas.

Conclusoes

A analise da transmitancia na faixa do visivel (especificamente a 589nm) de amostras
de vidro com espessura variando entre 1,5 ¢ 19mm e com diferentes niveis de rugosidade
média Ra alterada por lixamento mostrou que:
1) o aumento da rugosidade diminuiu tanto a transmiténcia total como a em linha, sendo que a
diminuigdo foi mais acentuada na transmitincia em linha;
1) a transmiténcia total das amostras em uma dada rugosidade variou exponencialmente com
a espessura; a andlise pela equacdo de Beer-Lambert mostrou que o aumento da rugosidade
causou aumento tanto da reflectdncia como do coeficiente de absorg¢io relacionados com a
transmitancia total;
ii1) somente as amostras com superficies lisas apresentaram transmitancia em linha seguindo a
equagdo de Beer-Lambert; a transmitincia em linha das amostras com superficies rugosas
(lixadas) foi determinada principalmente pela rugosidade, sendo praticamente independente

da espessura.
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4.1 MATERIAIS E METODOS
4.1.1.MATERIAIS

de translicida

anteriormente por Yoshimura® na sua primeira série experimental, onde ele

Serdao analisadas amostras alumina preparadas
analisou comparativamente a influéncia dos sistemas de aditivos MgO, MgO-CaO
e MgO-Y,03-Ca0 na evolugado da microestrutura e na transmitancia em linha da
alumina. As amostras foram preparadas a partir de um p6 de alumina de elevada
pureza (Showa Denko UA 5105), no qual se adicionou os aditivos na forma de
solugao dos respectivos nitrato ou cloreto. O corpo verde na forma de disco de
didmetro 15mm, obtido por prensagem uniaxial com 200MPa, foi inicialmente pré-
queimado em ar a 1100°C e em seguida sinterizado a 1850°C por tempos de 1, 3
e 8h sob vacuo em um forno elétrico (Nems NM-15). As amostras denominadas N,
O e P, cujas composigdes nominais iniciais de aditivos estio apresentados na
tabela 1, foram ajustadas de forma a apresentar espessuras nominais apds
sinterizagdo de 0,5, 0,7 e 1,0mm. Informagbes adicionais podem ser obtidas na

ref. [4].

Tabela 1: Composi¢cdes nominais iniciais de aditivos das amostras de alumina

translicida N, O e P.

Amostra MgO (ppm) [ Ca0 (ppm) | Y203 (ppm)
N 300 150 -
(o) 300 50 100
P 300 - —
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4.1.2.RESULTADOS PREVIOS DE CARACTERIZAGAO DOS MATERIAIS

Apresenta-se aqui as principais observagdes relativas as amostras N
(300ppm MgO-150ppm Ca0), O (300ppm MgO-100ppm Y,03-50ppm CaO) e P
(300ppm MgO) realizadas por Yoshimura®!:

i) em todas as amostras, a transmitancia em linha em 600nm aumentou com
o aumento do tempo de sinterizagao e diminuiu com o aumento da espessura da
amostra; as amostras N (MgO-CaO) e O (MgO-Y,03;-Ca0) apresentaram maiores
valores de transmitancia em linha do que a amostra P (MgO), e a amostra O
apresentou, a partir de 3h, maiores valores do que a amostra N, quando
comparadas em condigdes iguais de espessura e tempo de sinterizagao (figura 2);
a andlise dos resultados de transmitancia em linha em 600nm em fungdo da
espessura mostrou que apenas a amostra O (MgO-Y,05-Ca0O) apresentou
conformidade com a equacao de Beer-Lambert (equagao 1), enquanto as demais
amostras foram interpretadas com a equagao ampliada de Beer-Lambert (equagéo
2);

i) algumas amostras apresentaram formag¢ao de uma microestrutura anémala
que Yoshimura® denominou de camada superficial de graos enormes, envolvendo
a regido interna de grdos pequenos; os graos enormes apresentaram dimensoes
da ordem de milimetros no plano da superficie e espessura ao redor de 100um; a
formacdo desta camada é decorrente da evaporagido do MgO durante a
sinterizagdo; esta microestrutura é apresentada esquematicamente na figura 3; a
formacao desta camada pode deixar poros residuais concentrados préximos a
superficie, denominada por Yoshimura® de poros subsuperficiais; a diferenga
entre as quantidades destes poros foi a principal responsavel pela diferenga de
transmitancia entre as amostras, seguida pelo efeito do tamanho de gréo; a
variagdo do tamanho de grdo médio da regido interna de pequenos grédos com o
tempo de sinterizagdo € apresentada na figura 4; todas as amostras apresentaram

poucas particulas de segunda fase e poros em seu interior.
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4.1.3.ANALISE DE TRANSMITANCIA

A andlise da transmitancia foi realizada em um espectrofotdmetro de feixe
duplo (Hitachi U-3000) acoplado a um microcomputador PC com um programa
formato Windows que convertia as informacgdes recebidas em graficos do tipo %T
por A capaz de operar na faixa de comprimento de onda entre 190 e 900nm,
sendo que a fonte de luz utilizada na regido do visivel foi uma lampada de iodeto
de tungsténio. Para medicdo da transmitdncia total foi acoplada ao
espectrofotdmetro uma esfera integradora de 150mm de didmetro.

A escolha dos paradmetros foi feita com base em outros experimentos
semelhantes, e pré-analises realizadas anteriormente aos experimentos.Com isto
usou-se o siit, scan speed, sampling interval, etc de forma a minimizar os ruidos e
obter uma melhor definigao das diferengas entre cada amostra, sendo conservado
0s mesmos parametros para todas as amostras, salvo o tipo de transmitancia
medida (em linha ou total).

A andlise dos resultados foi realizada com o auxilio do programa comercial

e do Excel.
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Figura 2: Transmitancia em linha em 600nm em fungdo do tempo de
sinterizagdo das amostras N (300ppm MgO-150ppm Ca0), O (300ppm MgO-

100ppm Y>03-50ppm Ca0) e P (300ppm MgO) sinterizadas a 1850°C em vacuo
com espessuras de 0,5mm!.
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Figura 3: Esquema da segdo de uma alumina com formagdo da camada
superficial de graos enormes ao redor da regido interna policristalina de pequenos

graos.
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Figura 4: Tamanho de grao médio em fungdo do tempo de sinterizacio das
amostras N, O e P sinterizadas a 1850°C em vacuo.
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4.2.RESULTADOS

Os resultados serdo apresentados em duas partes: a primeira contém os
resultados de transmitdncia em linha e a segunda contém os resultados de
transmitancia total. Ambas sdo apresentadas em fungio do efeito da espessura,
teor de aditivos, e tempo de sinterizagdo. Os Apéndices I e II apresentam os

valores de transmitancia que sdo apresentados graficamente a seguir.

4.2.1.TRANSMITANCIA EM LINHA EM FUNGAO DO COMPRIMENTO DE
ONDA

Na andlise da transmitancia em linha na faixa de comprimento de onda A de
350 a 750nm de amostras N (300ppm MgO e 150ppm CaO), O (300ppm MgO,
100ppm Y203 e 50ppm de CaO) e P (300ppm MgO) sinterizadas a 1850°C em
vacuo por tempos de 1, 3 e 8h com espessuras de 0,5, 0,7 e 1,0mm, observou-se

que:

i) Efeito global:
- a transmitancia em linha diminuiu com a diminuigdo do comprimento de onda

para todas as amostras nas diversas condig¢Oes e espessuras. (figura 5, 6, 7)

ii) Efeito da espessura:
- nas amostras N, O e P, sinterizadas em 1, 3 e 8 horas, a transmitancia em
linha diminuiu com o aumento da espessura da amostra ao longo de toda faixa

de comprimento de onda estudada. (Figura 5)

i) Efeito do tempo de sinterizagao:

- o0 aumento do tempo de sinterizagdo causou aumento na transmitancia em
linha, independente da espessura e do sistema de aditivos, ac longo de toda
faixa de comprimento de onda estudada. (Figura 6)

- este aumento foi menor nas amostras N. (Figura 6c)
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iv) Efeito do teor de aditivos:

- a amostra O, com MgO, Y,03; e CaO, para 3h (Figura 7b) e 8h (Figura 7c)
de sinterizagdo apresentou maior transmitancia em linha que as demais, porém
para 1h (figura 7a) de sinterizagdo a amostra N, com MgO e CaO, apresentou
maior transmitancia em linha, ficando a amostra P, s6 com MgO, sempre com

transmitancia em linha abaixo das demais, para qualquer comprimento de onda.
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Figura 5 — Curva espectral da transmitancia em linha, nas amostras N(a), O(b) e P(c), com 3
horas de sinterizagdo e 0,5, 0,7, 1,0mm de espessura, mostrando o efeito da espessura.
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Figura 6 - Curva espectral da transmitancia em linha, nas amostras N(a), O(b) e P(c), com
0,7/mm de espessura e sinterizadas a 1, 3 e 8 horas, mostrando o efeito do tempo de

sinterizagao.
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Figura 7 - Curva espectral da transmitancia em linha em funcdo do comprimento de onda,
das amostras N, O e P com 1h de sinterizagdo e 1,0mm (a), com 3h de sinterizacdo e
0,7mm (b), com 8h de sinterizagdo e 0,5mm(c), mostrando o efeito do sistema de aditivos e

de sinterizac2o.
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4.2.2 TRANSMITANCIA TOTAL EM FUNGAO DO COMPRIMENTO DE ONDA

Foram levantadas curvas de transmitancia total em fun¢do do comprimento
de onda para cada amostra N, O e P, nas suas diversas espessuras e diferentes

tempos de sinterizagdo. Observou-se que:

i) Efeito global;

- a transmitancia total decresce com a diminuigdo do comprimento de onda, com
uma taxa de diminuigdo menor do que a observada na transmitancia em linha,
para as trés amostras, nas diversas condigdes e diferentes espessuras. (figura
8)

- a transmitancia total mostrou-se sempre maior que a transmitancia em linha,
conforme era esperado pela prépria definicdo das mesmas. (figura 8)

- na faixa entre 450 e 700nm a transmitancia total € aproximadamente constante

(varia no maximo ~2%)(figura 8).

)] Efeito da espessura:
- em geral a transmitancia total aumentou com o aumento da espessura
semelhante ao ocorrido com a transmitancia em linha.(Figura 9a e 9c), mas em

alguns casos esta tendéncia nao foi observada (figura 9b).

iii) Efeito do tempo de sinterizagao:

- o aumento do tempo de sinterizagdo causou de forma geral, um aumento na
transmitancia total das amostras. (figura 10a e 10b).

- o0 aumento da transmitancia total com o aumento do tempo de sinterizagéo,
teve um efeito maior entre os tempos de 1h para 3h, do que de 3h para 8h.
(figuras 10b e 10c).
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iv) Efeito do teor de aditivos:

- em geral a amostra P apresentou sempre menor transmitancia total que as
demais. (figura 11).

- as amostras O de 1h e 3h apresentaram maiores transmitancias totais que as
amostras N de 1h e 3h respectivamente, quando comparadas no mesmo
tempo de sinterizacdo e na mesma espessura.(Figuras 11a e 11b). Ja para 8h
ambas apresentaram valores similares quando comparadas nas mesmas

condigdes de espessura e comprimento de onda. (figura 11c).
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Figura 8 - Curvas espectrais das transmitancia em linha e total, nas amostras N com 1h de
sinterizacdo (a), O com 3h de sinterizagdo (b) e P com 8h de sinterizag3o (c) com 0,5, 0,7,
1,0mm de espessura, mostrando as diferengas entre os dois tipos de transmitancia.
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N com 3h de sinterizagdo (b), P com 3h de sinterizagéo (c) com 0,5, 0,7, 1,0mm de
espessura.
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Figura 10 - Curva espectral da transmitéancia total, nas amostras N com 0,7mm (a), O com
0,7mm (b) e P com 0,5mm (c) sinterizadas por 1,3 e 8h mostrando o efeito do tempo de
sinterizagao.
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Figura 11 - Curva espectral da transmitancia total, nas amostras com 1h de tempo de
sinterizagio (a), com 3h de tempo de sinterizagao (b), com 8h de tempo de sinterizacéo (c)
das amostras N, O, P com 0,5mm de espessura, mostrando o efeito do teor de aditivos.



51

4.3.DISCUSSAO

Um dos objetivos deste trabalho era verificar qual o comprimento de onda
mais conveniente para estudo das propriedades éticas da alumina translicida para
aplicagdo em lampadas. Observou-se que a transmitancia (em linha e total)
decrescia com a diminuicdo do comprimento de onda para todos os casos
estudados conforme visto na figura 8.

As curvas de transmitancia em fungdo do comprimento de onda
apresentavam uma variagao sutil com o comprimento de onda, com tendéncia
similar entre duas amostras com o0 mesmo tempo de sinterizagdo e 0 mesmo teor
de aditivos, como na figura 8.

Diversos comprimentos de onda (400, 600 e 700nm) foram escolhidos para
analisar o efeito dos aditivos, tempo de sinterizacao e espessura na transmitancia
em linha e total. Conforme vemos na figura 12 a escolha de qualquer comprimento
de onda na faixa do visivel para analise qualitativa dos efeitos na transmitancia
nos indica a mesma tendéncia.

Apo6s a analise nos diversos comprimentos de onda optou-se por estudar as
variagdes da transmitancia em linha e total em 600nm, conforme ja havia sido feito
por Yoshimura! em seu estudo de transmitancia em linha com as mesmas
amostras.

Um outro objetivo deste estudo era a determinagdo da melhor transmitancia
(em linha ou total) para a andlise comparativa entre amostras a fim de se
determinar a de maior eficiéncia na passagem da luz para ldampadas. Foi realizada
a 600nm uma analise da relagao da transmitancia em linha e da transmitancia total
(figura 13). Observando as figuras 13b e 13c nota-se um agrupamento das
amostras com 0,5mm e das amostras com MgO (P). A tendéncia aparente destas
“amostras nos fornece uma relagdo entre os dois tipos de transmiténcia estudados
para os casos da amostra com MgO e das amostras com 0,5mm de espessura.
Havendo uma relagio entre as transmitancias pode-se definir, para estes casos
citados especificamente, um valor aproximado da transmitancia total dada a sua

transmitancia em linha e vice-versa.
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Outras tendéncias ndo ficaram tao explicitas nas amostras N e O, porém a
figura 9¢ indica que a relacdo entre as transmitancias parece ser diferente da
relagdo encontrada nas amostras P.

Para a maioria das amostras observou-se que as amostras de maior
transmitancia em linha eram também as de maior transmitancia total. Aléem de
termos algumas excegodes a esta regra, notou-se que a variagéo da transmitancia
em linha com a espessura, tempo de sinterizagdo e teor de aditivos ndo era a
mesma que a variagdo da transmitancia total para estes fatores.

O estudo das duas transmitancias mostrou-se necessario para uma melhor
definicdo de qual amostra apresentava maior translucidez, visto que n&o se definiu
uma relagdo direta entre as transmitancias em linha e total. A andlise das duas
transmitancias também foi importante para uma melhor compreensdo de alguns
fenbmenos o6pticos.

Analisando somente a transmitancia em linha em fungdo da espessura em
um Unico comprimento de onda nio se observou uma boa relagao com a equagéao
de Beer-Lambert (equacgéo 1). Essa falta de relagédo é devido ao fato do valor pré
exponencial encontrado ser diferente de acordo com o teor de aditivos; era
esperado que todas as amostras tivessem a mesma refleténcia e que esta fosse a
mesma refletdncia da safira, cristal de alumina translicida, pois a refletancia foi
considerada uma caracteristica do material. Introduzimos entdo, tal qual
Yoshimura, um termo pré-exponencial (1-Ss)? (equagéo 2) relacionado a camada
superficial de poros subsuperficiais na equagdo de Beer-Lambert referente a um
fator pré exponencial caracteristico destas amostras; a jungdo dos termos pre
exponenciais (equagdo 2) nos fornece um valor de refletancia aparente chamada
de R'.

O valor de R’ também foi calculado para transmitancia em linha em fung&o
da espessura para outros comprimentos de onda. Para cada amostra de alumina
transliicida, com diferentes teores de aditivos e diferentes tempos de sinterizagéo
foi feita uma aproximagio exponencial de sua transmiténcia em linha em fungéo
da espessura da amostra; este mesmo estudo se repetiu em diversos
comprimentos de onda (350, 400, 450, 500, 550, 600, 650, 700 e 750nm). Embora



53

qualitativamente para todos os comprimentos de onda estudados se tenha obtido
tendéncias parecidas, os valores pré exponencial de refletancia aparente (R’) bem
como o exponencial (o) variaram ao longo do comprimento de onda. Na figura
14a observamos a variagdo de R’ em fun¢do do comprimento de onda, R’ tem
uma tendéncia a diminuir com o aumento do comprimento de onda para todas as
aluminas analisadas. A figura 14b nos mostra a variagao de o' com o comprimento
de onda onde o fator exponencial aparentemente varia pouco com o comprimento
de onda, nao mostrando nenhuma tendéncia de variagdo com o comprimento de
onda.

Na analise particular da transmitancia total pela espessura pretendia-se
desenvolver o mesmo tratamento dado a transmitancia em linha. Esperava-se
obter o mesmo valor de reflexao e diferentes valores do fator exponencial ('), pois
este trata da soma da absorgcao e do espalhamento. A absorgao € intrinseca do
material e nao varia com a mudanga da transmitancia medida, mas o
espalhamento varia com a microestrutura da amostra e € a principal variagcao
denotada quando medimos transmitancia total ao invés de transmiténcia em linha.

A aproximacao exponencial ndo teve bom ajuste para a maioria das
amostras (R? menor que 0,6), apenas trés dos nove conjuntos de amostras
estudadas apresentaram bom ajuste exponencial, conforme figura 15. Nas
amostras onde houve um bom ajuste exponencial observou-se que o fator
exponencial ligado a absor¢do e ao espalhamento diminuiu cerca de dez vezes.
Considerando o espalhamento a causa mais provavel da diferenca entre as
transmitancias em linha e total temos um indicio da importancia do espalhamento
avante nas amostras de alumina transliucida estudadas.

O espalhamento avante € causado principalmente por contorno de grdo e
particulas de 2%fase. Entre 3 e 8 horas se nota em algumas amostras (figuras 10b
e 10c) uma saturagdo na transmitancia total, indicando uma possivel densificagao
maxima da alumina. E provavel que ndo haja diminuigdo do nimero de poros; se
isto ocorresse haveria diminuicdo no retro espalhamento com efeito na
transmitancia total, entretanto nota-se para estas mesmas amostras uma

significativa alteragdo na transmitdncia em linha, que foi relacionada a um
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espalhamento avante, conseqiiéncia provavel de um aumento do tamanho de

grao, fato notado em analises microestruturais da tese de Yoshimura®.
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4.4.CONCLUSAO

Para as amostras deste trabalho de alumina translucida, com aditivos de
300ppm de MgO, 300ppm de MgO-150ppm de CaO, e 300ppm de MgO-100ppm
Y,03-50ppm de CaO, com espessuras de 0,5, 0,7 e 1,0mm, sinterizadas por 1, 3
e 8horas, em vacuo a 1850°C, observou-se que:

A) A transmitancia em linha diminuiu com a diminui¢do do comprimento de onda
para todas as amostras nas diversas condigdes. Apesar desta diminuicdo nio
ser constante ao longo do comprimento de onda, nem ter a mesma inclinagdo
em todas as condigdes estudadas, notou-se que, para qualquer comprimento
de onda escolhido, as analises qualitativas indicavam os mesmos resultados.
Para a transmitancia total o fato se repetiu, houve diminuigdo da transmitancia
com a diminuigdo do comprimento de onda.

Para estudos qualitativos, em casos similares ao apresentado, recomenda-se o
uso de apenas um comprimento de onda para cada tipo de transmitancia, em
linha e total. Especificamente para o caso de alumina translicida que atuara
em lampadas de sddio recomenda-se o uso do comprimento de onda de
589,3nm, ou proximo a este, como 600nm por exemplo, por dois motivos: o
primeiro é que este valor de 589,3nm € o pico maximo do sodio, conhecido
como linha D do sédio; e o segundo é que este valor ja vem sendo utilizado em

outros trabalhos.

B) Ao cruzarmos as curvas de transmitancia total com as de transmitancia em
linha, em 600nm, observamos duas tendéncias: primeiro que as amostras so
com MgO apresentaram uma tendéncia de variagdo diferente das amostras N
e O; e segundo que as amostras de 0,5mm de espessura apresentaram uma
tendéncia diferente das de 0,7 e 1,0mm de espessura.

Muitos estudos tratam apenas da transmitancia em linha, outros sé da total, e
ndo ha um consenso na literatura de qual dos dois tipos de transmiténcia &
mais indicado para informar, neste caso, qual a melhor transmitancia a ser

estudada para tornar a alumina mais translicida. As diferentes tendéncias das
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curvas de transmitancia total por transmitancia em linha nos indicam que, neste
caso, ndo ha uma regra geral que relaciona diretamente a transmiténcia total
com a em linha. Por ndo ter sido ainda encontrada uma relagao direta entre as
transmitancias, se faz por necessario o estudo das duas transmitancias na

determinagao da melhor translucidez.

C) Na avaliagdo da transmitancia em linha (em diversos comprimentos de onda)

D)

em fungdo da espessura, as amostras de alumina translicida nao
apresentaram boa relagdo com a equagdo de Beer-Lambert (equagio 1)
introduzimos entdo, tal qual Yoshimural®, um termo pré-exponencial (1-Ss)®
(equagdo 2); a multiplicagdo dos termos pré exponenciais (equagao 2) nos
fornece um valor de reflectancia aparente chamada de R'.

A reflectancia aparente R' sofreu variagdo com o comprimento de onda,
diminuindo com o aumento do comprimento de onda, variagdo esta similar ao
comportamento do indice de refragdo em vidros?39,

Na analise do comportamento do ajuste exponencial, seguindo a equagao de
Beer-Lambert, vemos que o fator de absorgdo (a) pouco varia com o0

comprimento de onda, ora crescente, ora decrescente.

Na avaliagdo da transmitancia total em fungio da espessura das amostras de
alumina translicidas apenas algumas apresentaram bom ajuste exponencial
(em qualquer comprimento de onda), porém nas amostras onde foi possivel
este ajuste notou-se uma acentuada queda no a. Este fator (o) considera além
da absorcio intrinseca do material o seu espalhamento (retro e avante); para
transmitancia total a variagdo do fator a € menor pois ndo ha influéncia do
espalhamento avante.

Portanto o alto valor de o na transmitancia em linha (em relagdo a total) indica

que grande parte dele é dado pelo espalhamento avante.

Entre 3 e 8 horas se nota em algumas amostras uma saturagdo na

transmitancia total, indicando uma possivel densificagdo maxima da amostra,



pois ndo havendo alteragdo na transmitancia total é provavel que n&o haja
diminuicdo do numero de poros, que causaria retro espalhamento com efeito
detectavel na transmitancia total. Nota-se para estas mesmas amostras uma
significativa alteragdo na transmitancia em linha, que foi relacionada a um
espalhamento avante, conseqiiéncia provavel de um aumento do tamanho de

grao, fato notado em analises microestruturais da tese de Yoshimura.
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