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No pkebente tkabalho, a avaliação do e6eito doh pkincipaib 
pahâmethob ahboeiadob à denbi6icação, tkanh6ohmaCão de ¡Sake  e 
dukeza do nitketo de hilí.eio pkenbado a quente, 6oi heatizada 
utitizando -be um método ebtatíbtìeo de expekimentob. Ah vahiáveih 
eonbidehadas 6okan: ubo de aditivob (íthia e alumina), tempo, 
tempekatuka, 	taxa de aquecimento /kebókiamento e pkebbão 	de 

	

Ipkenhagen. Como kebultado concluiu-he que ah vahiáveih 	que 
apkebentakam maiok e6eito hobhe ab eakactekihtíeah do den4i6icado 
6oham ab adiCÕeb de itkia e alumina e a tempekatuka de 
denbi6ica¢ão . 

lE66ect o6 Pkincipal Pahametekh Upon The Síntekability o6 Silicon 
Nithide Oen6i6icated By Not Pkebbing 

ABSTRACT 

In the pkehent mokk, the e66ect o6 pkincipal pahametekb 
abbociated to the denbí6ication, phabe tkanb6ohmation and handnehb 
lob bilicon nitkide obtained by hot pkehbing, aab evaluated uhing a 
ibLatihtic method ‘oh expekímentb. The vakiableb conbidehed in the 
pkebent btudy meke: additiveb ( ytthia and alumina), time, 
ltempekatuke, heating/cooling hateb and pkebbuke. Ah hebultb, dab 
Iobbekved that the vakiableb that moat in6luenced upon the 
Ichakactekibticb o6 the bilicon nitkide cehamicb peke tempehatuke 
and addition o6 ytthia and alumina. 
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1- INïRODUCÃO 

Cenâmicab ébthutuhaib de alto debempenho bão matehiaib que 
pobbuem, em bi, phophiedadeb taib como, hetencão da hebibtêneia 
mecânica até aliab tempekatuhab, elevada dukeza, boa hebibtência à 
cokkobão e ehobão, baixo coe6iciente de ókicCão, elevado módulo de 
elabticidade e baixa denbidade. Cekâmicab ebtkutukaib bão 
utilizadab como hecobhimento, em compóbitob e em peCab 
monolíticab. Ab maioheb aplieaCÕeb debteb matehiaib incluem  at 
óehkamentab de cohte, componenteb kebibtenteb ao debgabte en uma 
vakiedade de meio) abkabivob, bio-cekâmicab, componenteb de 
motokeb, em aplicaCÕeb enekgéticab e nucleakeb, denthe outkab. 

Cekâmicab ebtkuiuhaib bão óeitab ubualmente a paktik de 
compobtob óxidob como a alumina e a zikcônia pakcialmente 
ebtabilizada e de compobtob phedominantemente covalenteb, taib 
como o cakbeto de bilí,cio e o nitketo de bilício;'além dob SIALON. 

Dentke a) cekâmicab ebtkutukaib, ab covalenteb a babe de 
nitketo 	de 	bilício 	tem athaído a atenCão 	paka 	o 	beu 
de)envolvimento, 	bej a 	na 	bubca da 	bí,ntebe 	de 	pób 	de 
cakactekibticab bupekioheb, beja pelo' debenvolvimento de 
compobiCÕeb e métodob de melhoh denbi6icacão, uma vez que, en 
6uneã0 da natukeza dab li9ac5eb eovalenteb, a biniekabilidade pok 
auto-dióubão é limitada. Dob phincipaib métodob de denbi6icaCão, 
que incluem: nitheto de bilLeio ligado poh heaCão (Reaction 
Bonding Silicon Nithide-RBSN), bintekizaCão nokmal (No/mat 
Sintehing o6 Silicon Nitkide-NSSN), pkenbagem a quente (Hot 
pkebbing-HP) e pkenbagem ibobtática a quente (Hot Ibobtatic 
Phebbin9-HIP), a phenbagem a quente e a pkenbagem ibobtática a 
quente bão ob pkineipaib, no atual ebtado da akte, e que pekmiten 
obtek cokpob de Si 3 N 4  de maiok denbi6ieacão (99% a 100% da 
denbidade teóhica) e melhoheb pkopkiedadeb mecãnicab. 

0 objetivo do phebente tkabalho (poi  'o de ebtudak a 
in6luência dab phincipaib vakiáveib kelacionadab à )intehabilidáde 
do nitketo de bilício com adicõeb de itkia e alumina, um bibtena 
cekâmico que denbióieado a quente tem bido utilizado paha a 
phoduCão de componenteb ebthutukaib l -9 , o que 6oi Àealizado 
utilizando-be um planejamento expehimentat ebtatíbtico. Ab 
vakiáveib de contkole óokam a pokobidade apakente, o pekcentual de 
tkanb6okmacão oi - > 8 -Si 3N e a dukeza Viekekb. 

0 planejamento expekimental envolveu a utilizaCâo da 
Abokdagem Ebtatíbtica de Plackett-Buhman 10 -12 . Ebta abokdagen 
pekmi.te be tkatak um gkande númeko de vakiáveib com um pequeno 
númek.o de expehimentob e é babeada em bloeob de balancob 
incompletob paka: 8, 12, 16, 20, ... e 100 expekinentob (E), en 
doi) níveib (N), bupekioh (t) e in6ehiok (-), exibtindo ainda 
outkob modelo) bábicob paka: N= 3, 5, e 7. Cada bloco de "N" 
expekimentob é adequado paha o ebtudo de "N - I" vakiávei). A) 
Vakiávei) de ebtudo 6oham aquelab de maiok in6luência bobke ab 
eahaetekíbtieab do cohpo denbi6icado. A tabela I apkebenta o 
quadho dab vakì.àveib con ob beub he)pectivob níveib "+" e "-". A 
tabela II Hobtka o quadko de expehimentob abbociadob à tabela I. 
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Tabela 

Tabela 

tipo 
STARCK 

Tabela 

I 	- Quadho de vahiáveib do phoghama de expehimentob 

H.C. 
cufab 
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Taxa de 	aquee./he1,6A.( ° C/min) 
ithia(%) 
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i7- Ouadho de Exnehimentob AbbocLadob a tabela I 
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2- 	METODOLOGIA 

cahactehibticab 

	

Ab 	matihiab-phimab utilizadab 	6o4am o nitheto de 	bilíeio 
LC-125, 	óxido 	de 	ithi0 	99,95%, 	ambob phoduzidob 	pela 

	

e, 	alumina 	A-I6SG, 	phoduzida 	pela 	ALCOA; 
bão aphebentadab na tabela III. 

III- Cahaciehibllcab dab matéhiab-phimab utilizadab 

MATÉRIA 
PRIMA 

ÁREA 
SUPERF 
(1R 2 )g) 

ANÁLISE 	QUÍMICA(% pebo) 

Fe 2 O3 	Ca0 	Mg0 	Al2O3 	Na2 O 	K 2 O 	P 2 O 5 	S&O 2  

Si3N 4 
 Y203 

Al 2 0 3  

13,0 
8,1 
7,2 

	

.159 	.361 	.015 	.075 	.011 	<.005 	.009 	- 

	

.007 	.008 	.003 	.019 	.007 	(.005 	.006 	- 

	

.017 	.025 	.039 	bal. 	.079 	<.005 	.015 	<.001 

Ah 	medidab 	de áhea bupeh6icial ebpeci6ica 	6oham 	óeitab 
athavéb 	da técnica do BET 	e a análibe química poh 	ebpecthomethia 
de abbohcão atiimica. 
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Análise pok dibkaçao de haiob X (DRX) das matékiab-pkimab  
mobtkou que o nitketo de silício é 100% ckibtaLino, contendo 7,61  
de ,-Si 3 N 4 ; a alumina 100% babe K e a íthia 100% ck&btalina.  

A pkepakacao da miStuha de PóS' paha phenbagem 	óoi 
antecedida pok um estudo keológieo em meio aquoso que mobtkou  
coincidência de compoktamento do nitketo de silício e da alumina,  
tanto no pH ácido quanto no pH básico. Entketanto, a ítkia keagiu  
em meio ácido, bohmando complexos, conbokme análise pok DRX,  
pekmanecendo estável em meio básico, no pH 6avohável a mibtuha  
nitketo de bilício/alumina, conbokme mobthado na biguka I. 0  
estudo keológieo boi kealizado com um kehometko BROOKFIELD, con  
sistema de aquisição de dados pok computadok.  

tm 	to 	  

°D  1 	e J1 1 0  0 7 ■  e i0  11 m 19  11  
F+1  

OXIDO OE ÍURIC  
EI
di 

1 TR4VìO- t09/100mI úG114  

D 

D 0  10  10 t
P 	

M  O  O ID 
0̂ 1n1 n^  

la  / 	q,0 
o-^-o-•--0•---•1.^-,+  

o NIiREO DE_SILÍCID ° ALI.MINR  

• 
; 
^^ ĈD1Vt?̂ JTI ̂   

Figuka 1- Compoktamento keológico do nitketo de silício, ítkia  
alumina em meio aquoso  

A mibtuha dab matékiab-pkimab óoí healizada em um moinho  
tipo "atkitok" phoduzido peta UNION PROCESS, a 600 RPM, pok 60  
minutos. 0k, elementos de moagem bokam ebbekab de nitketo de  
Silício e a kelaçao mabSa de elementos de moagem/massa de matekial  
boi de 4.A mibtuha boi healizada em meio aquoso no pH 10, bem a  
adição de liganteb ou lubkibicantes. 0 debloculante ó0i a base de  
amônia e após a secagem do pó kesultante da mibtuha, o mesmo  ó0i 
ghanulado em peneiha de malha 60 meth.  

A denbibicacao das compobiçõeb boi healizada em uma pkenba  
a quente, até 2500 0 C, pkoduzida pela THERMAL TECHNOLOGY, sob  
atmoSbeka de nitkogénio, utilizando-Se matkiz de ghabite keveStida  
com nitketo de boko. A aplicação da phebbão óoi healizada  
gkadativamente a paktik da tempekatuka de 1000 0 C, de bokma que a  
tempekatuka de denbibicaçao Selecionada, no início do tempo de  
patamak, 100% da phebbão eStivetbe aplicada.  

A 	avaliação 	da 	tintekabilcdade 	das 	compobfçõeb  
dents ticadat óoí healizada atkavéb dab medidas da pokobidade  
apakente, conbokme a nokma NBR 6220 e, da tkanbóokmacao de babe  
do 	5í 3 N 4 , pela convekhao das inLenbidadeb kelatavaS dab kaiak,  
doh dióhatoghamab 	em ókacáo em peso dab 	babes 	pkebenteb.  
Paha o d-Si 3 N 4  a baia de kebehência ¡poi a da dahecao [2102 e pana  
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o 	 N4 &oi a da dikeção (1011. A contabilização dab óabeb  
amoh&abóoi healizada p el a medida da áRea entRe 20o e 50o do  
"backgkound" dob di&katogkamab do nitketo de bilício completamente.  

ino e o da amobtha conbidekada. Ab medidab de duReza  
&okam kealí.iadab uLitizando -be eakga de 10 Kgó e tempo de  

ap/icação  da eakga de 15 begundob, em um du*ômetho WOLPERT-WERKE.  

A avaliação dab cakacteki6tica4  mickoebthutukaib 	óoi  
_______ da pox mic*obcopia eletkônica de vaRheduRa em amobthab  
beccionadab, poR dibco adiamantado, na diReção de aplicação da  
cahgao, polidab até 01(um) mickometko. A miekoebtkutuha &ot  
kevelada pok ataque téhmico bob atmob&eka de nitRogênio, na  
tempeRatuRa de 1600 ° C paha ab compobiçõeb denhi&ieadab em 1700 ° C e  
em 1400 0 C paka ab demaib compobiçõeb. 0 tempo de ataque &oi de 10  
minutob.  

3- RESULTADOS E DISCUSSXO  

A tabela IV aPkebenLa ob Rebultadob obtidob, calculadob  
paha um nível de conóiabitidade de 95% do vatoR médio. Ab éabeb  
denominadab "outkab" 6ão eklbtalinab e não &oham id¢ntlólcadab  
nebte tkabalho.  

Tabela IV- Rebultadob da pRogRamação de ezpekimentob  

EXPERIMENTO 

(no ) 

POROSIDADE 
APARENTE 

(t) 

DUREZA 
Nv  

FASES 	PRESENTES(%)  

Si 3 N 4  amokóa ouihab  

d ,13  

•
•
 N

 q
!
 N

N
O

 n
  C

O
  

0
 0

  0
  
0

  
0
  0

  
0
  
0

  
45,88 	t 	0,32 34+ 	4 92,4 7,6 -  - 

19,98 	+ 	0,17 688+25 29,6 70,4 -  - 

0,34 	+ 	0,06 1984+143 51,9 46,8 1,3  - 

2,20 	t 	0,09 975+35 38,4 29,9 31,7  - 

24,02 	+ 	0,19 493+61 57,2 15,4 - 27,4  
1,18 	+ 	0,06 1280 	+84 9,1 82,6 - 8,3  
3,78 	t 	0,09 834 	+20 70,9 26,9 2,2  - 

50,30 	t 	0,40 7 	+ 	3 89,6 10,4 -  - 

Ob 	eóeitob 	e níveib de 	bignióieância 	ebtatibtica  
detekmínadob pelo Tebte "t" de Student, de acoRdo com a aboRdagen  
de Plackett-8ukman l0- 12 , hão mobthadob na tabela V,  paha  
bigni&icâncía ebtat&h k ca maio* que 90%.  

Ob hebultadob da tabela V mobtkam que ab vahiáveib de  
imaiok in&luêneia bobhe a pokobidade apaRente óoRam,  
kebpeetivamente, a tempehatuha de phenbagem ( vakiável A), a  
adição de ithia (vahiável G), a adição de alumina (vakiável C), o  
tempo de patamaR (vahiável D) e a pkebbão de pkenbagem (vahiável  
iE). A tara de aquecimento /hebóhiamento (vahiávet F) apkebentou  
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baixa bigniticânCi4, pkovavelmente pelo tato da denbitiCacãO do 
nitheto de bilício não bek poh auto-ditubão e bia pok bintekizacão 
abbibiida pela pkebenca de óabeb lí.quidab. A kebpeito da 
Lhanbóohmacão do nitketo de bilïcio da óabe d - >B, vekiticou - be que 
ab vakiàveib de action, inóluéncia tokaa a teapekatuka de 
denbiticacão e a adicão de alumina, o que é explicável pok 
que4t0e4 abbociadab à tekmodinâaica dab 6a4e4 pkebenteb. No 
entanto, emboka a adicão de itkia não apkebentabbe a bignióicãncia 
ebtatíbtica da alumina na thanbtohaacão paha M-Si3N 4 , a 
mickoebthutuha óokmada óoi cakactekizada pela pkebenca de gkãob 
colunakeb, maio 6avokável àb pkopkiedadeb aecânicab deita 
cehâaica 9  ( erpehlmentob 03 e 04), ao conthákio dab coapobicõeb 
com bomenLe adicã0 de alumina ao nitketo de biliCiO ( eLp¢kiaentob 
02 e 06), que aphebentaham michoebtkutuhab coa gkanuloaetkia do 
tipo equiazial, contokae vibto na 6iguka 2. 

rabela V- E6eitob e 4igni6icância ebtaLLbLica paka oh  e;pekiaentob 
kealizadob 

VARIÁVEL POROS. 	APARAS► ) N 4 (1) DUREZA Hv 

E6. Sig. E.  Sig. Et . Sig. 

A 
8 
C 
0 
E 
F 
G 

-25,07 
- 1,00 
-12,44 
+ 8,19 
-11,33 
- 0,28 
-21,75 

98 

97 
96 
95 

98 

+42,3 
- 	5,1 
+25,2 
- 	2,4 
+ 	9,5 
- 	4,8 
-13,0 

96 

93 

+891,5 
-306,6 
+ 	75,1 
+ 	27,5 
+494,3 
-181,3 
+571,2 

90 

Figuka 2- FoLontichogka6ia4 obtidab ea MEV dob ecpeAimeniob: a)02 
b)06, c)03 e, d)04. 	2000 X. 
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A 	hebpeito 	da duheza, bomente 	a 	tempehatuha 	de 
denbióicacão aphebentou-be ebtatibticamente bigni.óieaLiva no nível 
conbi,dehado, o que ehedita-be ao tato da 6ohte dependência da 
dukeza com a denbidade do matehial e debta eon a tempehatuha de 
denbiticacão. 

4- CONCLUSÃO 

Ob hebultadob aphebentadob nebte lhabalho mobtham que a 
utilização de phoghamacõeb de expehimentob, como a Abohdagem de 
Plaekett-Buhman, conbtitui -be em impohtante tehhamental paha o 
ebtudo do e6eito de vahiáveib potencialmente impohtanteb na 
oliteizacão doh  phocebbob, o que be thadus em maximização de tempo 
de pebquiba e, conbequentemente, de e6iciêneia; ao contháhio do 
que oco /0( e no método Cl(lbbiCO de pebquiba, que ConbibLe em ebtudah 
o e6ei.t0 de uma detehminada vahiável eonbehvando todab ab outhab 
conbtanteb, em gehal ineóiciente. 

A hebpeito da otimização do phocebbo- de obtenção de 
cehámicab de nitheto de h i /Le io, de cahactehibtieab adequadab ao 
ubo CORO  componenteb ebthutuhaib e denbi6icadab poh phenbagem a 
quente, devem beh conbidehadab  como phìneipaib vahiáveib, ah 
adicõeb de alumina e í.thi,a ao nitheto de bilíeio e a tempehatuha, 
6oham ah que aphebentaham oh  maioheb eteitob, emboha vahiáveib, 
como poh exemplo, a phebbão de phenbagem tivebbe inóluëncia 
bigni6icatíva, phincipalmemte no que be he6ehe à obtenção de 
denbi,6ieadob de baixa pohobidade. 
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