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DESENVOLVIMENTO, PROCESSAMENTO E CARACTERIZACAO DE
COMPOSITOS CERAMICOS Si;N4-SiCy

SANDRO APARECIDO BALDACIM

RESUMO
Este trabalho teve como objetivo o desenvolvimento, processamento € caracterizagdo
de compésitos ceramicos SizN, — SiCyy), visando aumentar a tenacidade a fratura dos
materiais monoliticos de SizN4. Os compositos foram obtidos utilizando-se matriz de
nitreto de silicio (Si;Ny) aditivado com nitreto de aluminio (AIN) e éxido de itrio
(Y,03), reforgados com whiskers de carbeto de silicio (SiC,). Para efeito de
comparagdo, foram processadas e caracterizadas composi¢des monoliticas da mesma
matriz utilizada nos compdsitos cerdmicos. No processamento foram utilizados os
métodos de sinterizagdo normal e por prensagem uniaxial a quente. Observou-se a
dependéncia dos resultados com a fragdo volumétrica de SiC(y), quantidade de aditivos
e processo de sinterizagéo utilizados, obtendo-se propriedades fisicas (Paparente = 3,15 —
3,20 g/em’) e mecénicas (microdureza = 14 a 17 GPa , Kic = 7,5 4 10,5 MPa.m'? ¢
o =450 a 700 MPa) que os colocam em condigdes favoraveis para serem utilizados
em aplicagdes estruturais, como por exemplo, ferramentas de corte. Nos ensaios
tribolégicos pino contra disco, os coeficientes de atrito e desgaste foram @nﬂuenciados
pela massa especifica aparente, observando mecanismos de desgaste por microabrasio
e reagdes triboquimicas. Por microscopia eletronica de transmissdo, observou-se a
presenga de fase vitrea na interface whiskers/matriz, evidenciando uma ligagdo
interfacial que possibilitou atuagdo dos mecanismos de tenacificagdo por deflexdo de
trinca e ponte de trinca, detectados por microscopia eletronica de varredura. O objetivo
de se reforgar a matriz cerdmica com SiC,) foi alcangado, obtendo-se um acréscimo
nos valores de tenacidade a fratura em torno de 60 a 70% comparado ao material

‘monolitico, aumentando sua confiabilidade para aplicagGes estruturais.
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DEVELOPMENT, PROCESSING AND CHARACTERIZATION OF
CERAMICS COMPOSITES Si3N;-SiCy

SANDRO APARECIDO BALDACIM

ABSTRACT
This work has as objective the development, processing and characterization of
ceramics composites SizNy — SiC) , aiming at increasing the fracture toughness of
monolithic silicon nitride. The composites were made from silicon nitride (SizN,)
matrix based with aluminum nitride (AIN) and yttrium oxide (Y»03) as sintering aids,
reinforced by silicon carbide whiskers (SiC)). For comparison, monolithic silicon
nitride compositions were also processed and characterized. The sintering process has
been performed using pressureless and uniaxial hot pressing. It was observed the
dependence of results with SiC(,) volumetric fraction, additives amount and sintering
process utilized. The physical properties (p =~ 3,15 — 3,20 g/cm’) and mechanical
properties (hardness = 14 a4 17 GPa , K;; = 7,5 4 10,5 MPa.m'? and o = 450 a 700
MPa) were obtained. This materials enable to structural applications, such as, cutting
tools. Tribological tests pin-disc showed the influence of specific mass in the friction
and wear coefficients, observing microabrasion and tribochemicals reactions as the
wear mechanisms. By transmission electron microscopy, glassy phase in the
SiCwymatrix interface was observed, indicating interfacial bonding which can activate
crack deflection and crack bridging toughening mechanisms, detected by scanning
electron microscopy. The purpose in reinforcing the ceramic matrix with SiC,, was
reached, obtained an increase of fracture toughness around 60 to 70% compared to

monolithic materials, increasing its reliability for structural applications.
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INTRODUCAO

Nas tltimas décadas, um grande esfor¢o vem sendo direcionado para o
desenvolvimento e aprimoramento de técnicas de preparagdo e processamento de
pds, especialmente para a obten¢io de materiais cerdmicos, monoliticos e/ou
compositos, capazes de suportar condi¢Ges extremas de solicitagdes mecénicas.

As questdes fundamentais no processamento de cerdmicas para fins
estruturais referem-se ao aumento de tenacidade a fratura, diminui¢do do tamanho
de micro-defeitos (capazes de ocasionar falhas catastréficas em servico) e, ainda, a
diminui¢do do grau de dispersio de valores de resisténcia mecénica. Isto afeta
diretamente a confiabilidade dos materiais sujeitos a intensas solicitagGes
mecénicas, pois a fragilidade é uma caracteristica dos materiais ceramicos, ou seja,
rompem-se drasticamente apos terem sofrido pequena ou nenhuma deformagéo
plastica.

\ Buscando uma evolug@o do conhecimento cientifico e tecnoldgico, no pais,
com relagio aos compodsitos cerdmicos, este trabalho concentrou-se no
desenvolvimento, processamento e caracterizagdo de compoésitos a base de nitreto
de silicio (Si3zN4) refor¢ados com whiskers de carbeto de silicio (SiCy)), com a
finalidade de melhorar as propriedades mecanicas, principalmente no que diz
respeito & tenacidade & fratura, buscando minimizar o problema da fragilidade e
aumentar a sua confiabilidade em aplica¢Ges estruturais.

Neste trabalho sugere-se uma rota alternativa para a fabricagdo de
compdsitos ceramicos, pela técnica de processamento a umido, onde os whiskers,
sem nenhum pré-tratamento (remog¢dio de impurezas na superficie), sdo
incorporados diretamente 3 matriz cerimica, com o objetivo de se obter uma boa
homogeneidade da mistura do p6 da matriz de Si;N, e a fase de reforgo SiCyy, €,
consequentemente, proporcionar melhores resultados com respeito as propriedades

fisicas e mecanicas.




Outro aspecto interessante deste trabalho foi a utilizagdo do processo de
sinterizagdo normal, até entdo muito questionada, em diversos trabalhos, quanto a
possibilidade de se obter propriedades fisicas € mecénicas para aplicages
estruturais, devido a interferéncia dos SiCy, na densificagdo do composito.

Com relagdo as etapas de caracteriza¢do, pode-se destacar:

- andlises por microscopia eletronica de transmissdo, procurando
correlacionar as caracteristicas da interface whiskers/matriz com os
mecanismos atuantes para o aumento da tenacidade a fratura;

- determinag@o da tenacidade a fratura pelos métodos de indentacgio e barra
entalhada, buscando uma maior analise dos resultados obtidos e;

- ensaios triboldgicos pino contra disco, para determinar os mecanismos de
desgaste e quantificar os coeficientes de atrito e de desgaste dos pinos
ceramicos em contato com ferro fundido.

Dentre estas etapas, os resultados obtidos nos ensaios triboldgicos pino
contra disco (composito-ferro fundido) sdo muito revelantes, sendo encontrados na
literatura poucos trabalhos relacionados a estes materiais.

~ Este trabalho esta estruturado da seguinte forma. Os capitulos 1 e 2
apresentam uma revisdo bibliografica, com busca a nivel nacional e internacional,
proporcionando uma base tedrica € experimental, para a realizagdo deste trabalho.
No capitulo 3 estdo descritas as etapas referentes ao processamento e caracterizagio
das composigdes envolvidas. No processamento foram utilizados os métodos de
sinteriza¢@o normal e por prensagem uniaxial a quente e caracterizadas com respeito
as suas propriedades fisicas (andlise granulométrica, massa especifica aparente,
difracdo de raios-X e microscopia eletronica de varredura e transmissdo) e
mecénicas (microdureza, tenacidade & fratura, resisténcia 4 ruptura em flexdio e
ensaios triboldgicos pino contra disco). Os resultados e as discussdes, geradas no
desenvolvimento do trabalho, estio apresentados no capitulo 4. O capitulo 5
apresenta as consideragdes finais, conclusdes e as sugestdes para trabalhos futuros.
Os apéndices mostram algumas informagdes e resultados complementares, seguidos

da referéncia bibliografica.
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CAPITULOI

Conceitos Gerais

I.1 - Introdugio _

As cermicas para fins estruturais podem ser utilizadas na forma de produtos

monoliticos e compdsitos, obtidos pelas inclusdo de refor¢o como plaquetas, fibras

e/ou whiskers, em uma matriz cerdmica. S3o empregadas como componentes

sujeitos a abrasdo e ataque quimico, ferramentas de corte para usinagem de metais,

elementos refratarios especiais, biocerdmicas para implantes Osseos € dentarios,
dentre outros [1].

Algumas aplicagdes de materiais cerdmicos nas industrias automotiva,

aeroespacial, termomecanica, entre outras, estdo apresentados na tabela I.1 [2].

Tabela 1.1 — Algumas aplica¢des de materiais ceramicos [2].

Areas Aplicacdes

Produgdo e Conversédo de Energia Valvulas para gases de alta temperaturas,
revestimento das cdmaras dos reatores a

fusio, etc.

Processo Metalurgico Encapsulamento de termopares, moldes

para fundigdo, etc.

Processo Térmico Componentes para turbina a gas, motores

diesel, motores a gasolina, etc.

Produgéo Industrial Ferramentas de corte, trocadores de calor,

acessorios para soldagem e brasagem, etc.

Pesquisas Militares Protegdo de antenas de radar,

revestimentos de canos de arma de fogo




Para que um material seja utilizado em aplicagdes especiais, sujeitas a
rigorosas condigdes de uso, ele deve, em geral, apresentar algumas propriedades,
como por exemplo, elevada temperatura de fusdo, elevada resisténcia mecénica, a
qual deve ser mantida a altas temperaturas, elevada resisténcia a abrasdo, alta
resisténcia ao ataque quimico, massa especifica relativamente baixa e expanséo
térmica baixa.

Devido as peculiaridades dos tipos de ligagdes presentes nos materiais
cerdmicos (ligagbes iOnicas e covalentes), espera-se que os mesmos respondam
melhor aos requisitos citados acima, quando comparados com materiais metalicos e
poliméricos [3].

Em virtude da for¢a da ligagdo covalente, a mobilidade atomica é baixa,
proporcionando as cerdmicas alta dureza e resisténcia a flexdo. Por outro lado, tal
ligagdo as tornam frageis, devido aos defeitos introduzidos, e a tendéncia destes
materiais falharem de maneira catastréfica tem sido o principal fator limitante de
seu uso em aplicagdes estruturais.

Porém, com a evolugdo do conhecimento cientifico e tecnolégico e,
particularmente, com os avangos no dominio das técnicas de processamento de pos,
tém sido possivel, cada vez mais, tirar-se um melhor proveito das propriedades
intrinsecas dos materiais cerdmicos, tendo como resultado principal a diminuigio da
fragilidade pela redugdo de defeitos e aumento da tenacidade pelo incremento de
reforgo como fibras, whiskers e/ou plaquetas, no caso dos compdsitos. Isto é feito
por meio de produgio de cerdmicas que combinam, de forma unica, propriedades
tais como a alta resisténcia mecanica, estabilidade dimensional, alta dureza, boa
resisténcia a corrosdo, baixo coeficiente de atrito e moédulo de elasticidade

relativamente alito [4].

I.2 - Ceridmicas covalentes

Os materiais cerdmicos covalentes tém despertado grande interesse em
fun¢do de suas propriedades mecanicas e térmicas, dentre as quais destaca-se a
resisténcia a fluéncia, fruto do forte carater direcional das liga¢des presentes, que

mantém a estabilidade estrutural a temperaturas elevadas [5].
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Devido a grande dificuldade no processo de sinterizagdo dos materiais
cerdmicos covalentes, os progressos recentes na fabricagéo dos referidos materiais,
por meio da otimiza¢dio de aditivos de sinterizagdo [6-7], do desenvolvimento de
rotas ndo convencionais de preparagio de pos, de processos especiais de
conformagio € da utilizagdo do método de sinterizagdo sem pressdo, tem resultado
em materiais com massa especifica aparente proxima a teérica [8-10].

Dentre os principais materiais cerdmicos de cariter predominantemente
covalente, utilizados em aplicagdes especiais, destacam-se o nitreto de silicio
(Si3N,), carbeto de silicio (SiC) e as solugdes solidas de aluminio e nitreto de
silicio, denominada sialons (Si-Al-O-N) [11].

I.2.1 — Nitreto de silicio (Si;N,)

O nitreto de silicio apresenta um carater covalente em suas ligagdes
atdmicas da ordem de 70% e dissocia-se em temperaturas superiores a 1900°C [11].

Se, por um lado, a natureza covalente das ligagdes do Si3N4 permitem-lhe

vantajosas propriedades mecénicas, constituem-se, por outro lado, num sério
obsticulo para uma plena densificagio do material durante o processo de
sinterizagdo, sendo necessdrio a utilizagdo de aditivos quimicos e altas

temperaturas [11].

Por esta razdo este material tem sido alvo de intensas pesquisas ao longo das
ultimas décadas e notaveis progressos vem sendo realizados na érea de

processamento, permitindo a obten¢do de materiais densos e resistentes.

Dentre os métodos alternativos utilizados no processamento do nitreto de
silicio (Si3Ny4), podem ser citados a sinterizagdo reativa (RBSN - Reaction Bonded
Silicon Nitride) [12-19], sinterizagio normal (NSSN - Normal Sintering Silicon
Nitride) [20-23], sinterizagdo por prensagem uniaxial a quente (HPSN - Hot
Pressed Silicon Nitride) [24-36], sinterizagdo por prensagem isostatica a quente
(HIPSN - Hot Isostatic Pressing Silicon Nitride)[37-41] e sinterizagdo assistida por
pressdo de gas [42-43].




O nitreto de silicio apresenta-se & temperatura ambiente em duas formas
alotropicas, designadas de fase alfa (o) e fase beta (B). Ambas possuem a mesma
composi¢do quimica e aproximadamente a mesma massa especifica
(3,1940,01 g/cm’). Ambas sdo hexagonais, sendo, porém, o eixo vertical da

estrutura a igual ao dobro da estrutura B [44-45].

A transformagdo de fase a—p ocorre entre 1400 e 1500 °C, dependendo da
técnica utilizada para a sua obtengdo. Esta transformagdo desempenha um
importante papel na densificagdo e nas propriedades mecanicas do material

resultante [46).

Os materiais cerdmicos a base de nitreto de silicio podem ser sinterizados
com 6xidos como o Ce,0;, MgO, Y,03, apresentando uma microestrutura formada
por grios predominantemente prismaticos 3, com elevada razdo de aspecto (relagéo
comprimento pelo didmetro), circundado por uma fase intergranular amorfa ou
parcialmente cristalina, rica nas composig¢&es dos aditivos de sinterizagdo.

Em virtude de suas excelentes propriedades, tais como a alta dureza,
resisténcia mecanica, condutividade térmica, baixo coeficiente de expansio térmica
e boa resisténcia 2 oxidag@o em altas temperaturas e ao choque térmico, o nitreto de
silicio tem sido empregado nas industrias aerondutica e espacial [47].

Outra aplicacfio bastante difundida € a sua utilizagdo como ferramentas de
corte, pois os valores relativamente elevados de dureza e tenacidade a fratura
(principalmente a altas temperaturas), bem como sua estabilidade quimica, o torna

capaz de substituir as ligas metalicas ou metal duro [48].

I.2.2 — Carbeto de silicio (SiC)

O carbeto de silicio apresenta ligagdes covalentes de maior intensidade
(88% de caréter covalente) do que o nitreto de silicio, o que lhe dd uma certa
vantagem quanto & estabilidade estrutural em temperaturas elevadas. Apresenta
ainda uma menor tendéncia 3 decomposi¢do térmica, tendendo a dissociar-se a

temperatura superior a 2400 °C [11].
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O carbeto de silicio, bem como o nitreto de silicio, possuem caracteristicas
que os colocam em condi¢des favoraveis perante outros materiais, incluindo tanto
os 6xidos como os que apresentam carater predominantemente covalente.

Excluindo a resisténcia ao desgaste, que €, a grosso modo, comparavel entre
os dois materiais, e a resisténcia & compressio que, na maioria dos casos, ndo
constitui um fator determinante para aplicagdo das cerdmicas avangadas, os dois
materiais se alternam em fung¢@o de propriedades especificas [49].

O carbeto de silicio possui uma resisténcia mecénica um pouco inferior ao
nitreto de silicio, porém, a influéncia & temperatura nesta propriedade é menos
marcante do que a verificada para o nitreto de silicio, permitindo trabalhar em
temperaturas superiores a 1400 °C [5].

Apresenta, também, uma alta resisténcia a fluéncia e a oxidagdo a altas
temperaturas, o que o torna adequado para aplicagdes de longa duragio em
temperaturas elevadas. Por outro lado, o nitreto de silicio, quando comparado com o
carbeto de silicio, apresenta maior resisténcia ao choque térmico, menor
condutividade térmica e maior tenacidade (alta energia de fratura), o que o torna
mais adequado para aplicagdes termomecanicas [5]. Portanto, percebe-se que cada

material tem sua aplicabilidade e suas restrigdes.

1.2.3 - Sialons

Na procura de aditivos de sinterizagdo para cerdmicas covalentes de
nitrogénio, que permitisse a densificagdo destes materiais sem a aplicagdo de
pressdo externa, chegou-se, ainda no inicio da década de 70, a descoberta de uma
nova familia de materiais cerdmicos com propriedades bastante promissoras.

Oyama [50] e Jack [51] observaram que o aluminio e o oxigénio podem
incorporar-se em grandes quantidades a rede do 3-Si;N,4, sem alterar a sua estrutura.

Misturas de p6s de nitreto de aluminio (AIN), alumina (Al,0;) e nitreto de
silicio (Si;N4) podem ser compactadas e sinterizadas, resultando em corpos densos
com uma estrutura cristalina idéntica a do B-Si;N,, diferenciando-se apenas por uma

célula unitaria ligeiramente maior.



Esta nova familia de materiais ficou sendo conhecida como sialons, uma vez
que sdo composi¢Bes do sistema quaterndrio Si-Al-O-N. Um sialon pode ser
considerado como uma solugdo s6lida em nitreto de silicio, com uma férmula geral
que pode ser representada por Sig,AlyOxNgy, onde 4,2 < x > 0. A estrutura
resultante, por ser idéntica & do B-SizNy, costuma ser designada por B-Sialon [52-
54].

Por outro lado, um segundo tipo de solugdo sélida € baseado na estrutura
a-Si3Ng, sendo denominado de o-Sialon, tendo uma familia generalizada por
Me,(Si,Al);,(O,N);6, na qual n < 2 e Me refere-se a um elemento metalico ou terras
raras [55-57].

Esta solugio s6lida pode incorporar muitos cations, com rela¢io aos aditivos
que sdo requeridos para melhorar a densifica¢do na sinterizagio via fase liquida, em
suas lacunas intersticiais e, portanto, oferece a oportunidade de se obter um material
com pequena quantidade de fase vitrea, exibindo, também, uma alta dureza e uma
melhor resisténcia ao choque térmico, quando comparado ao -sialon [58].

Analisando o sistema ternario Si;N4-AIN-Y,03, mostrado na figura 1.1 [56],
tem-se que o sistema a-SizN, forma uma solugdo sélida limitada com Y,0; e AIN.
O elemento Me estabiliza a estrutura trigonal a-SisN, que, por conseguinte,

estabiliza o equilibrio de solug@o sélida entre a-SizNy e B- SisNy.

Y203

SigN, AN

Figura I.1 - Prisma de concentragdo para o sistema
Si3N4-AIN-YN-Si0,-Al,03-Y,0;[56].
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No sistema Y-a sialon existe uma regido chamada de “o-sialon parcialmente
estabilizado”, onde as fases a-sialon e -SizN4 coexistem em equilibrio, com uma
quantidade minima de fase vitrea, onde a razdo o/, que depende da concentragio
de itria, exerce influéncia direta nas propriedades mecanicas do material [59].

A formacio e densificagdo do a-sialon procedem através da dissolugio do
SizN4 e AIN dentro do liquido e, em seguida, reprecipitagdo, acompanhada pela
formagdo de uma fase transiente liquida e fase so6lida. Como os ingredientes do
liquido sdo acomodados dentro da estrutura o, durante a sinterizagéo, a viscosidade
e a quantidade de fase liquida aumenta e diminui, respectivamente. Esta variag@o na
viscosidade e quantidade de fase liquida é responsavel pelo retardamento da cinética
de densificagdo no estagio de solug@o-reprecipitagio [60].

Ambos a e B-sialon, juntamente com outros tipos de fases do sialon baseado
sobre a estrutura Wurzite tipo AIN, sdo compativeis ao sistema Y-Si-Al-O-N,
particularmente dentro do plano SizN4-AIN.ALO;-YN.3AIN, que contém o
a-sialon [61]. As multifases cerdmicas, baseadas sobre os diferentes tipos de sialon,
oferecem uma variedade de propriedades devido as diferentes morfologias de grios
e as propriedades intrinsecas das fases presentes [62].

Estes  materiais cerdmicos ndo sdo  considerados  materiais
predominantemente covalentes, porque quanto maior o conteudo de 6xido no
sistema, maior se torna o cardter iOnico das liga¢cdes atdmicas envolvidas,
sinterizando com menos dificuldade que os materiais ceramicos predominantemente
covalentes.

Pesquisadores [63] tém apontado vantagens destes materiais em relagdo aos
outros materiais ja citados, principalmente, por sua maior resisténcia & oxidag&o,
menor coeficiente de dilatago térmica (= 2,7 x 10 °C™), alta dureza, mesmo em
temperaturas elevadas, ¢ maior resisténcia a fluéncia até 1400 °C. Também,
apresentam resisténcia a flexdo da ordem de 840 MPa, dureza Vickers em torno de
1650 Kgf/mm” & temperatura ambiente ( 960 Kgf/mm?® 950 °C ) e massa especifica
de aproximadamente 3,20 g/cm’, préxima a massa especifica tedrica desta familia

de materiais ceramicos.


http://Si3N4-AlN.Al2O3-YN.3AlN

Por estas caracteristicas, o sialon tem sido muito utilizado para fins
estruturais em temperaturas elevadas como, por exemplo, insertos para ferramentas
de corte utilizados na usinagem de ligas de ago, levando vantagens neste campo de
aplica¢dio sobre a alumina e os nitretos ou carbetos ceramicos. Estudo [63] tem
mostrado que o sialon apresenta uma excelente performance no corte de ago-

carbono em velocidades de até 300 m/min.

I.3 — Processamento de materiais cerimicos

1.3.1 — Matérias-primas

O desenvolvimento microestrutural de um material cerdmico depende de
varios fatores mas, em particular, para que um controle efetivo possa ser exercido,
as caracteristicas dos pds de partida devem ser rigorosamente controladas [64].

Por exemplo, sob o ponto de vista de sinterizagdo, sfo reconhecidos os
beneficios do uso de pds com particulas de pequeno tamanho, pois a forga motriz
para a sinterizag@o ¢ fornecida pelo excesso de energia superficial que as particulas
do po exibem. Os valores dessa energia sdo inversamente proporcionais ao tamanho
de particulas. Assim, quanto menores as particulas, maior serd a energia superficial
e, conséqﬁentemente, maior sera a forga motriz para a sinterizagdo [64].

Em relagdo a etapa de conformag@o, os pdés muito finos tendem a se
aglomerar devido as forgas de atragdo de Van der Waals, resultando em pouca
fluidez do pd, prejudicando, por exemplo, o preenchimento perfeito de um molde na
técnica de prensagem. Portanto, embora o tamanho ideal de particulas de um pé
cerdmico seja ainda discutido, verifica-se, experimentalmente, que estd na faixa
entre 0.1 e 1.0 pm [64].

Analisando a distribuigio de tamanho de particulas, existem argumentos
favoraveis a utilizag@o de pés com distribui¢des amplas, pois originam compactos
com uma elevada densidade a verde e, consequentemente, com uma pequena
retragdo na sinterizagdo. Porém, uma ampla distribui¢io conduz ao crescimento
rapido dos grdos durante a sinterizagdo, podendo n3o ser desejavel em varios casos
[651.
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De maneira geral, recomenda-se o uso de uma estreita distribui¢do de
tamanho de particulas, por ser resistente ao crescimento excessivo das particulas e a
formagdo de microestrutura grosseira. Existem estudos [65] que indicam que com
uma distribui¢do intermediaria de tamanho de particulas, podem ser produzidos
compactos a verde facilmente sinterizaveis, com densidade final satisfatdria.

Com relagdo a forma das particulas, existe um ponto de concordéncia, tendo
em vista a facilidade de empacotamento e a obten¢do de densidades a verde
homogéneas, que particulas equiaxiais sdo preferidas. Chowdry e Cannon [66]
mostraram que a sinterizagdo do B-Al,O; com particulas equiaxiais permitiu a
obten¢do de compactos com até 97 % da densidade teérica, além de limitar o
crescimento de grios, o0 mesmo ndo ocorrendo com o uso de particulas aciculares.

O comportamento do p6 durante as etapas de conformagdo e sinterizagéo €
influenciado pelo estado de aglomeragfio de suas particulas, pois eles determinam
como o pb se comportara durante o seu manuseio € como as particulas empacotardo
e se rearranjardo durante o processo de conformag@o.

Outro aspecto importante da influéncia dos aglomerados diz respeito as
tensdes que se desenvolvem, durante a sinterizagdo, quando uma regido do
compacto contendo aglomerados é submetida a uma retragio mais rapida do que o
material ao redor. Assim, estas tensdes criam defeitos microestruturais (trincas,
porosidades) que sdo prejudiciais as propriedades mecénicas do material produzido.
Portanto, a eliminagdo de aglomerados € vista como uma exigéncia fundamental,
pois, ndo s3io somente prejudiciais a0 comportamento do material durante a
sinterizag@0, mas, também, para as tentativas de se obter um material cerdmico

estrutural confiavel [67].

I.3.2 - Moagem / homogeneizacio

A moagem ¢ a menos documentada de todas as operagdes de fabricagido dos
materiais cerdmicos [68]. Segundo Greskovich [69], o desenvolvimento de uma
teoria unificada de moagem ¢é extremamente dificil, devido a variedades de eventos
complexos que dependem do material, dos pardmetros estabelecidos na moagem e

dos equipamentos utilizados.
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O processo de moagem quebra os aglomerados, implicando em beneficios ao
material compactado e ao processo, pois, propriedades do produto final, como a
microestrutura fina e alta resisténcia mecdnica [70], estio estreitamente
relacionadas ao processo de moagem, por requererem pequeno tamanho de
particulas. Assim, a auséncia de aglomerados fortes deve ser uma condigdo basica
para ceramicas especiais.

O processo de moagem pode ser & seco ou a umido. No primeiro, o
empacotamento na parede do moinho constitui 0 seu principal problema,
dificultando a descarga e diminuindo a eficiéncia da moagem. Devido ao
empacotamento, a presenc¢a de aglomerados ndo cominuidos afeta a microestrutura
e as propriedades finais do produto.

As tendéncias de empacotamento durante a moagem decrescem com o
aumento do didmetro do moinho, aumento da relagdo em peso do meio de moagem
sobre o material e uso de aditivos para moagem 4 seco [70].

No processo de moagem & umido, que tem sido largamente utilizado na
preparacdo de materiais ceramicos, usam-se como aditivos efetivos na diminui¢do
de empacotamento, a trietanolamina, parafina, dcido oleico e os dlcoois [70].

Um dos principais equipamentos utilizados na industria cerdmica para a
moagem fina de materiais € o moinho de bolas. A forma mais simples é um cilindro
oco, revestido ou ndo, contendo esferas duras e resistentes, geralmente do mesmo
tipo do material a ser moido. Quando o cilindro gira, as esferas chocam-se uma com
as outras, moendo o material presente entre elas, conduzindo a uma cominuigio
homogénea, alongando a curva de distribui¢do de tamanho de particulas [71].

A eficiéncia da moagem depende de muitos fatores, tais como a velocidade
de rotagdo do moinho, tamanho e densidade das esferas, quantidade de carga e
quantidade de aditivos liquidos. |

A utilizag8o de velocidades em uma faixa de 50-70% da velocidade critica
do moinho, que € determinada pelo raio interno do mesmo, é considerada ideal, pois

provoca maior taxa de cominuig3o.

COMISSAO NACIONAL DE ENERGIA NUCLEAR/SP  IPEa 12
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