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SILVA, O. M. M. Processamento e caracterizagdo do nitreto de silicio
aditivado com carbonato de itrio e concentrado de terras raras.

Guaratingueta, 2000. 155 p. Tese (Doutorado em engenharia

Mecanica) — Faculdade de Engenharia, Campus de Guaratingueta,

Universidade Estadual Paulista.

RESUMO

Este trabalho teve como objetivo o processamento e carateriza¢do do nitreto
de silicio aditivado com carbonato de itria e concentrado de terras raras (CTR)
com nitreto de aluminio em quantidades dissimilares. No processamento
foram utilizados os métodos de sinterizagdo a pressdo atmosférica e
prensagem uniaxial a quente. Para efeito de compara¢do foram também
sinterizados pelos mesmos processos, amostras de nitreto de silicio contendo
nitreto de aluminio e 6xido de itrio, como aditivo, comumente utilizado no
mercado. O nitreto de silicio aditivado com carbonato de itrio e concentrado
de terras raras apresentou caracteristicas fisicas € mecanicas que o coloca em
condigdes favoraveis perante o nitreto de silicio aditivado com 6xido de itrio.
O desempenho dos dois ceramicos se alternam em fun¢do de algumas
propriedades especificas, como por exemplo dureza, tenacidade, massa
especifica, mas as variagdes dos valores ndo foram tdo expressivos, nos testes
realizados a temperatura ambiente. Foram obtidas ferramentas de corte
utilizando-se as composi¢des que apresentaram boas caracteristicas fisicas e
mecdnicas a temperatura ambiente, tanto nas amostras aditivadas com CTR,
quanto nas obtidas com Y,03, para a confecg¢do de ferramentas de corte para o
processo de usinagem por torneamento, de acordo com normas pré-
estabelecidas para este tipo de produto. Ambos materiais foram sinterizados a
pressdo atmosférica. As ferramentas obtidas foram utilizadas em processo de
usinagem por torneamento de um composito Carbono/Carbono. Foram obtidos
previamente aos testes de usinagem do compdsito Carbono/Carbono

parametros tribologicos relativos a interagdo pino e disco ceramico/composito.
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Foi avaliado o coeficiente de atrito e o desgaste dos pinos em fungio da
umidade relativa do ar e da temperatura de ensaio, mantendo-se constante a
velocidade e a carga. Nos testes realizados obtiveram-se parametros que
transferidos ao processo real de usinagem, proporcionaram a ferramenta com
menor coeficiente de desgaste e ao compdsito Carbono/Carbono bom

acabamento superficial. Nos testes realizados com as ferramentas ceramicas

obtidas no presente trabalho, foi observado desgaste por abrasdo, semelhante a

ferramenta importada, com caracteristicas similares, a velocidade de corte de
250m/mim. Conclui-se que o aditivo carbonato de itrio e concentrado de terras
raras ¢ uma alternativa de baixo custo e bom desempenho como precursor na
sinterizag@o e densificagdo do nitreto de silicio a ser utilizado em temperatura

ambiente.

PALAVRAS-CHAVE: Nitreto de silicio, sinterizagdo, tribologia,

carbonato de itrio e concentrado de terras raras.
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SILVA, O. M. M. Processing and characterization of silicon nitride sintered
with carbonate of yttrium and rare earth concentrate. Guaratingueta,

2000. 155 p. Tese (Doutorado em engenharia Mecanica) — Faculdade

de Engenharia, Campus de Guaratinguetd, Universidade Estadual

Paulista.

ABSTRACT

This work had as a main objetive processing and characterization of silicon
nitride sintered with yttrium carbonate of yttrium and rare earth concentrate
with aluminium nitride. The sintering process has been performed using
atmospheric pressure and uniaxial hot pressing. Silicon nitride was also
sintered using aluminium nitride and yttrium oxide as sintering aids. The use
of yttrium carbonate and rare earth concentrate as additive during silicon
nitride sintering gives rise to materials with similar physical and mechanical
characteristics, in relation to yttrium oxide-added silicon nitride. The hardness,
fracture toughness and density from both materials, at room temperature,
showed quite small differences. Cutting tools were obtained using
compositions that presented the best results in terms of physical and
mechanical characteristics, at room temperature, from both rare earth

concentrate sintered silicon nitride and YO3 sintered silicon nitride. The

sintering of both materials has been performed at atmospheric pressure. These
cutting tools were tested at Carbon/Carbon Composites machining.
Tribological tests were performed prior to the Carbon/Carbon machining

process and parameters influencing the pin-disc ceramic/composite interaction
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were evaluated. Friction coeficient and wear of the pins as a function of

relative humidity and temperature were measured. Load and cutting speed

were kept constant. Considering the results obtained in the tribological tests an

actual machining process was perfomed. A cutting tool presenting a low wear
and a Carbon/Carbon composite having a good surface finish was obtained.

The tests showed that the cutting tools obtained in the present work, in relation
to wear, behave in the similar way when compared to a commercial foreign
cutting tool, which have similar characteristics, at a cutting speed of 250
m/min. As a conclusion, the carbonate of yttrium and rare earth concentrate
additives are alternatives of low cost and good performance as precursors

during sintering and densification of silicon nitride at room temperature.

KEYWORD - Silicon nitride, sintering, tribological, carbonate of yttrium and

concentrated rare earth.
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1 INTRODUCAO

O nitreto de silicio possui iniimeras vantagens, dentre as quais se
incluem a baixa expansdo térmica e alto modulo elastico, apresentando alta
resisténcia a choques térmicos'. A dificuldade na sua densificagdo, via
mecanismo de sinterizagdo em fase solida, pressupde o uso de aditivos
formadores de fase liquida geralmente 6xidos metalicos, que reagindo com a
silica presente na superficie dos pds de nitreto de silicio produzem um liquido
a alta temperatura.n

A fase liquida formada, um oxinitreto, permite a atuagdo do mecanismo
de solugdo de a-SizNy e subsequente reprecipitagdo de B-SizNy4, formando uma
fase intergranular, que podera ser vitrea ou cristalina na temperatura ambiente.
A referida fase terA um importante papel nas propriedades mecéanicas do
sinterizado.

Normalmente, sio utilizados como aditivos de sinterizagado do nitreto de
silicio o MgO, Y,03; ou Y,03;+Al,0;, para obtengdo de alta densidade e
melhoria nas propriedades fisicas e mecanicas. Outros aditivos tem sido

pesquisados isoladamente ou em conjunto, buscando sempre melhores niveis

de desempenho e redugdo de custos.’

O presente trabalho teve como objetivo a utilizagdo de um aditivo a
base de oxido de itrio € concentrado de terras raras (CTR), em quantidades
dissimilares em substituigdo aos aditivos comumente utilizados pelas
industrias na obteng¢@o de materiais estruturais a base de Si3Nj.

Uma das vantagens da utilizagdo do CTR € que, sendo ele um sub-
produto do processo de obtengdo do O6xido de itrio puro, seu custo €
aproximadamente 75% menor. Tem sido dada ateng@o especial aos métodos
de densificagdo associados a aplicagdo de pressdo em auxilio a forga motriz de
sinterizagdo, seja por prensagem uniaxial a quente ou por prensagem isostética
a quente. Estes métodos constituem as principais técnicas utilizadas na

fabrica¢do de produtos de nitreto de silicio para aplicagdes estruturais. Por
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outro lado, busca-se também, a utilizagdo de uma rota de sinterizagdo que

dispensa a aplicagdo de altas pressdes, visando uma redugdo do custo de

produgao.

A segunda parte desse trabalho compreende a aplicag@o dos ceramicos
obtidos pelo processo de sinterizag@o a pressdo atmosférica, que apresentaram
propriedades compativeis com dados de literatura, na fabricagdo de
ferramentas de corte, visando sua utilizagdo na usinagem de compositos C/C
A escolha do compdsito C/C para a execug@o dos testes de usinabilidade deve-
se a algumas de suas caracteristicas como a elevada resisténcia a ablag@o e ao
choque térmico, boa resisténcia mecanica, baixa condutividade térmica. Estas
caracteristicas do composito C/C fazem com que a maior parte do calor
gerado, durante o processo de usinagem, seja dissipado pela ferramenta, o que
exigira da mesma alta resisténcia.

Em razdo das dificuldades de encontrar referéncias na literatura sobre
este assunto, surgiu a necessidade de estudar o comportamento tribolégico do
cerdmico a base de nitreto de silicio em deslizamento sobre compdsito C/C.
Sendo este estudo, de suma importancia para o entendimento do fendmeno de
desgaste do compésito C/C.

Neste trabalho faz-se um estudo do comportamento triboldgico desses
materiais, variando-se as condi¢des ambientais tais como umidade relativa do
ar e temperatura, mantendo-se constantes a velocidade e a carga.

Finalmente, apds os testes tribolégicos foram confeccionadas as
ferramentas de corte para a operagdo de usinagem por torneamento do
compdsito C/C. Nos primeiros testes realizados foi verificado um bom

desempenho das ferramentas fabricadas.
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2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 - Ceramicas covalentes

Materiais cerdmicos covalentes sdo compostos por dois ndo metais
(como, por exemplo, o nitreto de silicio SizN;) ou, ocasionalmente, se
apresentam como um elemento puro (como, por exemplo, o diamante ou

silicio). Os atomos, nessa classe de ceramica, unem-se pelo compartilhamento

de elétrons que se completam gerando ligagdes fortemente direcionais. e

A grande vantagem dos cerdmicos covalentes, no que concerne as suas
aplicagdes em temperaturas elevadas, diz respeito a sua resisténcia a fluéncia.
As fortes ligagdes covalentes desses materiais mantém a sua estabilidade
estrutural em temperaturas muito elevadas.”

Uma caracteristica comum nesse caso ¢ o fato de que as ceramicas
covalentes normalmente ndo ocorrem naturalmente, sendo necessaria a sua
sintese, a partir dos componentes isolados.

Devido a grande dificuldade no processo de sinterizagdo dos materiais
ceramicos covalentes (forte carater direcional de sua ligagdo quimica, baixa
concentragdo de defeitos, alta pressdo de vapor a altas temperaturas), grandes
progressos vém sendo realizados para a obtengdo dos referidos materiais por
meio da otimizagdo de aditivos de sinterizagdo’, do desenvolvimento de rotas
ndo convencionais de preparagdo de pOs e precursores, de processos especiais
de conformagdo e, também, de esfor¢os em desenvolver métodos de
sinterizagdo, sem aplicagdo de pressdo, que resultam em materiais com
densidade proxima a tedrica.®®'"”

Dentre os processos especiais para a obtengdo de alguns materiais
ceramicos covalentes densos e resistentes, particularmente o Nitreto de Silicio
(Si3N,), incluem-se a Sinterizagdo Reativa (RBSN - Reaction Bonded Silicon
Nitride)>"16:3233:53:5687.93 * Ginterizagdio Normal (NSSN - Normal Sintering
Silicon Nitride)?”*"*!; Sinterizagdo por Prensagem Uniaxial a Quente (HPSN -

" s 7,11,28,2 9,79,82 12 B S L
Hot Pressed Silicon Nitride)®’!!:282%6268.69.79.828586.128 * ginterizagdo por
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Prensagem Isostatica a Quente (HIPSN - Hot Isostatic Pressing Silicon

Nitride)?*"!?*P41% que serdo discutidos mais adiante.

2.2 - Nitretos

A despeito de muitos nitretos existentes, poucos sdo, no entanto, os que
apresentam aplicagdes industriais, sendo os principais os nitretos de boro

(BN), aluminio (AIN), titdnio (TiN) e silicio (SizNg).***

2.2.1- Nitreto de Silicio (Si;Ny)

O SigNg é um produto com particular interesse nas industrias

aeronautica e espacial, em virtude da sua dureza, resisténcia mecanica, e a
oxidagdo a altas temperaturas, bem como alta condutividade e baixo
coeficiente de expansdo térmica. Essas propriedades fazem com que o Si3Ny
mantenha alta resisténcia a elevadas temperaturas, superando ligas e superligas
metalicas.?'?"14°

O Si;N, é um composto sintético,”® o qual apresenta uma boa
combinagdo de propriedades, onde a tenacidade e dureza se mantém para altas
temperaturas (1500 %C), com elevada resisténcia ao desgaste e a oxidagdo até
1350 °C, valor que passa para um méaximo de 1000 °C no desgaste quimico
com os agos.'®

O Si3Ny possui uma boa condutibilidade térmica e menor expansio, por
isso possui boa resisténcia ao choque térmico.'*?
Os valores comparativamente elevados de dureza e tenacidade

(principalmente a alta temperatura), resisténcia ao choque térmico e

estabilidade quimica® tornam o Si3N4 um dos materiais ceramicos capazes de

substituir as ligas metalicas ou o metal duro em aplicagdes estruturais e de
resisténcia ao desgaste, como por exemplo, ferramentas de corte.'””> Como
ferramenta de corte, sua principal aplicagdo € na usinagem de ferro fundido

cinzento a altas velocidades de corte, com boa estabilidade quimica por
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auséncia de interdifusdo e conseqiiente alta resisténcia ao desgaste da
ferramenta.'®'** Para a usinagem de agos sdo preferiveis as cerdmicas de
alumina, mais resistentes ao desgaste.'®

O Si3Ng apresenta-se a temperatura ambiente em duas formas
alotropicas, designadas de fases alfa (o) e beta (). Ambas possuem a mesma
composigdo quimica e aproximadamente mesma massa especifica (3,19+0,01
g/cm3).>*® O alfa nitreto ¢ hexagonal, com a células unitéria apresentando as
seguintes dimensdes:
a- 7,748+0,001 A ¢-5,61740,001 A
c/a- 0,7250 V-292,0 A3

O beta nitreto é hexagonal, com as células unitarias apresentando as

seguintes dimensdes:”’
a- 7,608+0,00 1A c-2,9 107i0,0005[3£
c/a- 0,3826 V-1459 A3

A temperatura de transi¢do de a—f3 situa-se entre 1400 e 1500 'c.

dependendo da técnica utilizada para a obtengdo do SisNy.”

Devido a natureza covalente das ligagdes o coeficiente de difusdo do
Si;N, é muito baixo;” por isso, para-se obter um corpo a base de SizN; com
propriedades mecanicas satisfatorias recorre-se ao processo de sinterizagao por
fase liquida, com a adigdo de aditivos.®”>'*

Os ceramicos a base de SisN4 sdo sinterizados com o6xidos como:
Ce,03, L0, MgO, Y,0;. A estrutura final ¢ bifasica, formada por grios
cristalinos de SizN,, sobretudo grdos prismaticos B-SisN4 com elevada razédo
de aspecto circundados por uma fase intergranular amorfa ou parcialmente

cristalina, rica nas composi¢des dos aditivos de sinterizagdo.
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2.3 Métodos comerciais de obten¢do de po6s de SizNy

: o, ) s
- Nitretago direta do p6 de silicio™ %

- Redugao carbotérmica do p6 de silica®® *?

- Amondlise do tetracloreto, via intermediario diimida de silicip®38:8%116:125

2.4 Métodos laboratoriais de obtengido de pos de Si3N4

- Processo Sol-Ge

175. 101

- Amondlise do tetracloreto de silicio via fase vapor™ '*’

A Tabela 1 apresenta as caracteristicas de alguns pds de nitreto de

silicio comerciais, obtidos por diferentes técnicas de sintese.

TABELA 1-Caracteristicas dos pos de Si3N4, obtidas por diversas técnicas

142

C

aracteristica

Toshiba

H. C. Stark

Toyo-Soda

UBE ind.

Tamanho médio
de particula (um)

0,4-1,5

0,1-3,0

0,2-3,0

Massa especifica

0,43

0,64

0,77

(g/cm’)
SiO
(%) em peso

5-6

3.4

Nitrogénio
(%) em peso

37,1

Impureza
metalica(%)

0,1 (a)

0,1

Impureza nio
metalica(%)

4,1 (b)

1.7

1,2

1,4

Area superficial
(mzlg)

5

9

12

14

Método de
preparagio

Redugdo

carbotérmica

Nitretagdo
do silicio

Reag¢do em
fase vapor

Amonolise do

Sicly via

intermediario

(a) Fe; Al; Ca

(b) O; C; Cl

.} unesp
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2.5 - Terras Raras

A série dos elementos terras raras (simbolo TR), também chamada de
série dos lantanidios, abrange os 15 elementos do grupo III-A da Tabela
Periddica, cujos nimeros atdmicos variam de 57 a 71, mais o elemento itrio
(Z=39). Este ultimo, embora n3o sendo exatamente um lantanidio, ¢ incluido
entre as terras raras por ocorrer invariavelmente associado a estas, e pela
semelhanga entre suas propriedades quimicas. Com base em diferengas
observadas em algumas dessas propriedades, principalmente na varia¢do do
raio idnico, que decresce em fung¢@o do nimero atdmico (fendmeno conhecido
como contragdo dos lantanidios), as terras raras foram subdivididas em dois

grupos, a saber:

a) grupo do Cério (ou TR leves, 57<Z<63 ): Lantanio, Cério, Praseodimio,
Neodimio, Promécio, Samario e Eurdpio;

b) grupo do ltrio (ou TR pesadas, 64<Z<71): Gadolinio, Térbio, Disprésio,
Hélmio, Erbio, Tulio, Itérbio e Lutécio.

O conjunto de suas propriedades peculiares possibilita 0 emprego das
terras raras € seus compostos nas mais variadas formas de utilizagdo, tais
como, catalisadores para produgdo de derivados de petrdleo, na sintese de
amonia e outros produtos quimicos, na constitui¢do de cerdmicas transparentes
resistentes a altas temperaturas, e mais recentemente, na tecnologia de

ceramicos especiais, como supercondutores e ferramentas de corte para
35

usinagem.'

2.6 — Nitreto de Aluminio

O nitreto de aluminio (AIN) tem atraido grande interesse devido a sua
capacidade de dissipagdo de calor, sendo empregado, por exemplo, na
fabricagio de substratos de circuitos impressos.?"'® De acordo com a
literatura,''® a condutividade térmica do AIN & temperatura ambiente pode

atingir 320 Wm™ K
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O AIN € um composto covalente sintético. A sintese do AIN foi
relatada pela primeira vez em 1862,”° sendo que uma das suas aplicagdes foi

como fixador de nitrogénio na fabricagio de fertilizantes.

Existem varios métodos para sintetizar o AIN,>''® sendo dois os mais

utilizados:
a) redugdo carbotérmica de alumina ou hidréxido de aluminio

b) nitretagdo direta de aluminio metélico

2.7 — Concentrado de Itrio e Terras Raras

O concentrado de terras raras empregado neste trabalho foi fornecido a
Divisdo de Materiais do Centro Técnico Aeroespacial pelo Instituto de
Pesquisas Energéticas e Nucleares de Sdo Paulo (IPEN). A matéria-prima
precursora deste concentrado € a areia monazitica, cujo componente mineral
principal ¢ a monazita. Este mineral ¢ um silicofosfato de cério, lanténio,
neodimio e tério.'> Em estado puro contém cerca de 60% de 6xidos de terras
raras. O processamento industrial da areia monazitica bruta até a obtengdo de
varios compostos de terras raras, inclusive o utilizado nesta pesquisa, uranio e

torio foi realizado pela NUCLEMON.

O concentrado de terras raras, resultante da calcinag¢do do carbonato de
terras raras, possui alta concentragdo de 6xido de itrio (Y,03). Este composto
complexo de terras raras apresenta cerca de 75% de Y,03, 12% Dy,0;, além

de outros 6xidos de terras raras (tais como Gd,03, Ho,0; e Tb,05).*

2.8 - Prensagem uniaxial de pés a frio
Na prensagem unidirecional de p6s a frio em matriz de ago, o atrito do
po com as paredes da mesma é um fator que deve ser levado em considerag3o.

A Figura 1 ilustra a influéncia desse atrito. Observa-se que parte da for¢a
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utilizada para comprimir o p6 € absorvida pela parede do molde. Assim sendo,
quando a relagdo comprimento/didmetro (L/D) do corpo-de-prova que estd
sendo compactado assume valor elevado, provoca grande variagdo no
gradiente de pressdes aplicadas, resultando em corpos com diferentes graus de

densificagdo.

FIGURA 1 - Distribuigdo de densidade aparente, nos casos (a) L/D = 0,9, e

(b) L/D=1,8. Com (c) L/D=1,8."%

Os efeitos ocasionados ao material a ser compactado, devido ao atrito
com as paredes do molde com base fixa, Figura 1 (a) e (b), foram

1?° de duas maneiras:

demonstrados por Duwez & Zwe
a) através da relagdo de pressdo em fungdo da relagdo L/D, Figura 2, onde se
observa que a relagdo de pressdo entre o émbolo superior (mével) e o inferior

(fixo) aumenta com o crescimento da razdo L/D; e
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FIGURA 2 - Relagéo de pressdo em fungéo da relagdo comprimento/didmetro
(L/D).'"?

Obs: A relagdo de pressdo € a razdo entre a pressdo no pistdo estaciondrio € a

pressdo aplicada pelo pistdo na compactagao.

b) através da distribui¢do de pressdes das faixas compactadas, utilizando-se

moldes com razdes: L/D = 0,42 e 1,66, Figuras 3 (a) e (b).

s
0

FIGURA 3 - Linhas isostaticas na compactagio de pés.'"’
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Observa-se, conseqiientemente, que existira uma diferenga nas
densidades aparentes, ao longo do material compactado, provocando variagdes
na contragdo e resisténcia mecanica apos o processo de sinteriza¢do. Para
minimizar essa heterogeneidade, ocasionada pelo processo de compactagdo
unidirecional, adotam-se solugdes alternativas, tais como:

a) prensagem em molde flutuante, onde ambas as extremidades serdo
compactadas; e
b) lubrificagdo da parede do molde.

Com a lubrificagdo da parede do molde pode-se melhorar a
homogeneidade na prensagem, desde que ndo existam movimentos laterais dos
graos. Como exemplo, esse movimento pode ser ocasionado por grios de
formatos irregulares. Nesse caso sera necessaria a lubrificagdo da superficie
dos grdos com aditivos. Este aditivo ou sistema de aditivos devem-se
volatilizar na secagem ou nos primeiros estagios de sinteriza¢do sem afetar o
produto final. Ndo devem, por exemplo, interferir na remog@o de poros, nio
podem reagir com componentes da cerdmica, ndo deve haver produgdo de
residuos combustiveis, e a taxa de volatilizagdo deve ser de tal modo a ndo

intumescer o produto ceramico.*

2.9 - Sinterizacio

7 o ; ;
*73% em um estudo criterioso na literatura sobre tecnologia do

Hausner,
pé e sinterizagdo, concluiu que € dificil uma definigdo unica e universal do

termo sinteriza¢do, uma vez que sdo varias as técnicas possiveis para obter um

corpo pelo processo de sinterizagdo."”® Portanto, existem varias defini¢des

elaboradas por diferentes autores para o termo sinterizagdo. As mais usuais

sdo:

a) sinteriza¢do ¢ um processo térmico, que resulta na redugdo da area de
superficie pela formagdo do contorno de gréo, crescimento dos pescogos

entre as particulas e, normalmente, densificagdo;'”
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b) sinterizagio ¢ um fendmeno térmicamente ativado que ocorre sobre um
sistema de particulas. E o termo utilizado para descrever o processo pelo
qual as particulas de um compacto poroso, intimamente em contato entre si,
unem-se quando aquecidas a temperatura da ordem de 70% da temperatura

de fusio;”!

c) sinterizacdo € a ligagdo das particulas de uma massa de pd por atragdo
molecular (ou atémica) no estado sélido por aplicagéio de calor, causando
fortalecimento de massa e resultando em uma possivel densificagdo e

recristalizagdo por transporte de matéria;’’

d) sinterizagdo € o processo segundo o qual particulas finas de um material se
unem entre si. O processo ¢ acompanhado, geralmente, por um aumento na
resisténcia mecanica, ductilidade e, ocasionalmente, por um aumento na

densidade;"

e) sinterizagdo ¢ um conjunto de fendmenos a temperatura elevada que levam

a agregacio de um pé na forma de um corpo sélido resistente e coerente;'*°

f) sinterizagdo ¢ a aglomeragdo de particulas por meios térmicos, dividindo-
se em sinterizagdo em solidos, quando a aglomeragdo se da por difusdo
solida e, sinterizagdo em fase liquida, quando por agdo capilar e difusdo

através de um liquido, o qual solidificara mais tarde.'”

O principal objetivo de qualquer tratamento tedrico sobre sinterizagao ¢
determinar os mecanismos de transporte de material e calcular,
quantitativamente, a influéncia dos principais pardmetros no processo, como
tempo, temperatura, tamanho de particula, area superficial, atmosfera de

sinterizagdo, entre outros.”
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2.9.1 Sinterizacdo no estado solido

Para facilitar o desenvolvimento de modelos matematicos para sistemas
ideais, o processo de sinterizagdo no estado solido é dividido em trés
estagios:'?”

a) estagio inicial: caracterizado pela formagdo de contatos interparticulas,
desde a compactagdo seguida pela formagdo e crescimento de pescogos, até o
ponto onde eles comegam a interferir entre si.

b) estagio intermediario: caracterizado pela densificagdo do compacto e pelo
decréscimo dos diametros dos poros interligados.

c) estagio final: caracterizado pelo isolamento e elimina¢do gradual dos poros
residuais.

A Figura 4 mostra, esquematicamente, a variagdo da porosidade durante
o processo de sinterizagdo no estado solido, durante os trés estagios, de quatro

particulas esféricas.'?’

Lo ’ { Lo ‘ l Lo
a) inicial b) intermediario c] final

laL,

FIGURA 4 - Variagdo da porosidade durante o processo de sinterizagdo no

estado sélido.'?

Os caminhos de transportes de massa responsaveis pela sinterizagdo
devem incluir fendmenos como difusdo volumétrica, difusdo através do
contorno de grdos, evaporagdo/condensagdo ou qualquer combinagdo das
mesmas. Em todos os casos, a for¢a termodindmica é a responsavel pela

redugdo da energia superficial, pois ela € induzida, pelo excesso de energia
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superficial, a transportar material durante a sinterizagdo. Na considerag¢do dos
mecanismos de transporte durante a sinterizagdo devem-se incluir, além dos

. . 91,137
caminhos, a fonte e o sumidouro de massa.” 3

2.9.2 Mecanismos de transporte de massa no estado sélido

Na analise dos mecanismos de transporte de material durante a
sinterizagdo devem-se considerar as possiveis fontes, caminhos e sumidouros

de material.

A Figura 5 mostra, basicamente, seis possivels mecanismos para

transporte de massa, durante a sinterizagio em fase solida de duas esferas

cristalinas. Verifica-se que todos os mecanismos levam a um crescimento do
pescoco. No entanto, somente os mecanismos 4, 5 ¢ 6 levam a densificagéo,
pois o material ndo € originario da superficie. Os mecanismos 1, 2 ¢ 3
contribuem para a formagdo do pescogo entre as particulas cristalinas em
contato, ndo contribuindo, todavia, para a densificagdo, conforme pode ser

visto na Tabela 2.

Por outro lado, no mecanismo de difusdo através do contorno de gréo, a
massa origina-se no préprio contorno e acaba por se depositar na intersegéo do
contorno de grdo com a superficie de pescogo. Isto somente serd possivel
através de uma redistribui¢do superficial da massa que chega a intersegdo do
contorno de grdo com a superficie do pescogo. Portanto, 0 mecanismo de
difusdo através do contorno de grio da-se em dois estagios consecutivos:
difusdo de material através do contorno de gréo, seguido de uma redistribuigio

superficial.
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FIGURA 5 - Caminho da difusdio no processo de sinterizagdo no estado

r .. T
s6lido.'?

TABELA 2 - Mecanismos que atuam no crescimento do pescogo.” '

Caminho de

Mecanismo Fonte de massa Sumidouro
Transporte

Difusdo pela Superficie Superficie Pescogo

Difusdo pela rede Superficie Pescogo

Difusdo por '
Evaporac¢do/Condensacdo Superficie Pescogo

Difuséo por Contorno de

Pescogo
Contorno de grio Grido ¢

Difusdo pela rede Contorno de Grao Pescogo

Difusdo pela rede Discordéncias Pescogo
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2.9.3 Sinterizacio via fase liquida

Para a obtengdo de corpos de alta massa especifica a partir de pds
metalicos e 6xidos ceramicos, os principais parametros a serem trabalhados
sdo o tamanho de particulas, o grau de compactagdo dos pds, o ciclo e a
temperatura de sinterizagio, e a atmosfera do forno. Em alguns casos utilizam-
se aditivos de sinterizagdo, com o objetivo de aumentar o coeficiente de
difusdo e diminuir a taxa de crescimento dos graos.

Nos materiais com carater predominantemente covalente, a mobilidade
e o coeficiente de autodifusdo das espécies que se difundem através do sélido
sdo extremamente baixos, quando comparados com os solidos i0nicos,
tornando, na pratica, extremamente dificil a sinterizagdo dos mesmos pelos
mecanismos de difusdo no estado solido. Faz-se, portanto, necessario a adigdo
de outras substancias para ativar o processo de densificac¢do, via formagédo de

fase liquida."’

2.9.4 Mecanismo de sinterizacéo via fase liquida

A forga motriz que comanda a sinterizagdo € o excesso de energia livre
superficial, que decresce com o decorrer do processo pela eliminagdo das
interfaces sélido/vapor, com o surgimento da interface sélido/solido ocorre,

nesse caso, a substitui¢do dos poros por contornos de grdos, bem como, pelo

aumento do tamanho dos grdos.”” O transporte de massa dé-se por meio dos

seguintes caminhos:

a) difusdo no estado sélido via rede e contorno de gréo;

b) formagdo de fase liquida, com fragdo volumétrica de fase liquida
geralmente menor que 5,0%, tendo como requisito a solubilidade do sélido no
liquido e molhamento do sélido pelo liquido;

c¢) pela formagdo de liquido viscoso, mecanismo predominante nos vidros e

nas ceramicas com alto percentual de fase vitrea.
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O mecanismo de sinterizag@o via fase liquida de uma mistura de pos

ceramicos ou metalicos envolve os seguintes estagios, iniciados logo apos a

fusdo de um ou mais dos componentes da mis
a) rearranjo das particulas;
b) solugdo/reprecipitagio; e

¢) coalescéncia.

fura:

Para que ocorra uma excelente densificagdo a temperatura de

sinterizagdo, devem ser atendidos trés requisitos basicos:

a) formagao apreciavel de fase liquida;
b) solubilidade do s6lido no liquido; e

¢) relagdo de molhamento entre as fases.

2.9.5 Condigdes de molhabilidade de um sélido por um liquido

A eliminagdo da interface sdlido/vapor durante o processo de

sinterizagdo via fase liquida ocorre quando a fase liquida cobre as particulas

solidas, e isto depende da molhabilidade sélid

YLv
0
Tsy L

SUBSTRATO
Superficie
molhada parcialmente
0<90°

Ysv+ YsL <Ly

SUBSTRATO
Superficie
molhada

0=0"

YsL T YLv < Ysv

a pelo liquido, Figura 6.

v
@
| |
SUBSTRATO
Superficie
nio molhada
0>90°
Ysvt Yoy <y

FIGURA 6 - Ilustragdo para 6=0° (molhamento total do sélido pelo liquido),

0°< 6<90° (molhamento parcial

(ndo ocorre molhamento do sélido pelo liquido).

l'unesp

2 3 4 5 6

do sélido pelo liquido) e 6>90°
126

AV
AVAVEY

Tk
1t 12 23 34 1.5 1de

17

18



6= arccos[M]

Vv

onde:
0 = angulo de contato;
yLv = energia interfacial na superficie liquido/vapor;
YsL = energia interfacial na superficie sélido/liquido;
Ysv = energia interfacial na superficie sdlido/vapor;
Y = tensdo superficial;
S = s6lido;
L = liquido; e
V = vapor.

Alem do angulo de contato (0), a densificagdo pelo processo de
sinterizagdo em fase liquida depende do angulo diedro ®. Este angulo ¢
formado na jungdo, onde as particulas sélidas interceptam o liquido

(Figura 7).0 angulo diedro ¢ dado pela Equagdo 2.

dﬁSL

dﬁSS

FIGURA 7 - Angulo diedro no contorno da particula.'®

® = 2arccos[’y—”]
Vsi

onde:
® = angulo diedro;
vsL = energia interfacial na superficie sélido/liquido; e

Yss = energia interfacial na superficie sélido/so6lido.
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2.9.6 Sinterizacdo ativada

A sinterizagdo ativada consiste em mudar as propriedades superficiais
das particulas constituintes do pd através de um agente ativador do processo
de sinterizagdo. Para esse fim, existem varios métodos de ativagdo dentre eles,
ha aditivos que resultam na formagdo de uma fase liquida, aditivos que
resultam na formagdo de novas fases sdlidas, e outros.

A principal fungdo do ativador é promover aumento da for¢a motriz do
processo (a partir do aumento da tensdo superficial e/ou area superficial) e
aumentar a taxa tedrica de sinteriza¢do através da criagdo de mecanismos
adicionais de transporte de massa.

Pelo processo de sinterizagdo ativada, tem-se uma redug@o significativa

na temperatura de sinterizagio, em relagdo a sinterizagdo sélida.'”” Como

exemplo, pode-se citar a sinterizag@o do tungsténio. Através desse processo, a

temperatura de sinterizagdo deste metal é da ordem de 1400 °C, enquanto que

através da sinteriza¢do no estado sélido a temperatura seria da ordem de

2800°C.

2.9.7 Sinterizag¢do de corpos a base de Si3Ny

O nitreto de silicio apresenta um carater covalente em suas liga¢des
atdbmicas. Dissocia-se em temperaturas superiores a 1900 °C, e apresenta uma

pressdo de vapor de Np de 0,1 MPa.'"?

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

lhe vantajosas propriedades mecanicas, constituem-se, por outro lado, num
sério obstaculo para uma plena densificagdo do material durante o processo de
sinterizagdo. Grandes barreiras de energia tém de ser superadas para a
formag@o e movimento de defeitos estruturais que permitam a sinterizagdo por
difusdo. Como a densificagdo (contragdo macroscépica) de compactados a

partir de um p6 de Si3Ng4 se realiza principalmente por mecanismos de
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difusdo por contorno de grdo e/ou volumétrica, aditivos quimicos e altas
temperaturas sdo necessarios para elevar o coeficiente de difusdo da espécie
controladora do processo, que se acredita ser o nitrogénio.* Além dos
aditivos que sdo utilizados para melhorar principalmente as propriedades
mecanicas em temperaturas elevadas, estuda-se também a devitrificagdo da

fase vitrea intergranular em fases cristalinas.?”%

A utilizagdo de 6xidos como aditivos permite a sinterizagdo via fase

liquida. O processo ocorre em trés estagios, a saber:

a) o primeiro estdgio exibe a densificagdo mais rapida e prossegue por

rearranjo de particulas na presenga de uma fase liquida;

b) o segundo estagio ocorre por uma reagdo de solugdo e reprecipitagdo de

soluto, onde predominam os mecanismos de difusdo; e

¢) o terceiro estagio envolve a coalescéncia de cristalitos.

2.1.10 Sinterizago reativa do Si3N4 (RBSN)'"’

O nitreto de silicio sinterizado reativamente (RBSN) é obtido através
da prensagem do p6 de silicio, a frio, seguido por aquecimento, sob atmosfera

de nitrogénio. A reag@o neste processo esta discriminada a seguir:

3Sis) + 2N, = SizNy ) —723,8kJ / mol

Os fatores essenciais para a obtengdo de Si3Ny4 de alto desempenho

pelo processo RBSN sdo a composi¢do e pureza do material de partida, a
massa especifica a verde (antes da queima) do compacto, a temperatura da

reagdo e a composicdo do gas empregado.

O produto final obtido € bastante poroso. Geralmente, a porosidade do
compacto a verde apés a prensagem a frio situa-se aproximadamente entre 40
e 50% da massa especifica aparente e, mesmo apos a nitretagdo, permanece

entre 17 e 20%.
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Um outro fator que influencia no processo € a espessura do corpo a ser
sinterizado, que deve ser no maximo de 20 mm. Acima desse valor, a
nitretagdo da parte interna torna-se dificil. Pelo método da sinterizagdo
reativa, a resisténcia mecanica do corpo sinterizado nfo alcanga valores muito

elevados.

A resisténcia mecanica a quente pode ser superior aquela obtida em

corpos sinterizados por outros métodos. A tenacidade a fratura (K ) situa-se

entre 2,3 ¢ 4,2 MPa ml/2,

2.11 Sinterizac¢iio normal do Si3N4 (NSSN)

Para a obtengdo do corpo sinterizado de Si3Ny4, pelo processo NSSN,
misturam-se primeiramente o Si3N, e os 6xidos adequados para a promog¢do

da fase liquida no processo de sinterizagdo. Apds prensagem a frio, o
compacto a verde é sinterizado a temperaturas entre 1700 e 1800 °C, sob
atmosfera de nitrogénio puro. Através desse processo € possivel a obtengédo de
ceramicas a base de Si3Ng relativamente densas, com 2,0 a 5,0% de
porosidade. Os aditivos de sinterizagdo formam nesse caso, uma fase liquida

com a silica na superficie das particulas de Si3N4.

Como exemplos de aditivos de sinterizagdo, tém-se os seguintes
oxidos: MgO, AlpO3:> SiOp> Y703, CeOp, LapO3, que atuam como
formadores de fase liquida, sendo a quantidade utilizada entre 3,0 € 15% em
peso. Impurezas, tais como NapO, CaO e KO, presentes no material de
partida, afetam extremamente a qualidade do sinterizado final.

Como muitos dos 6xidos usados para a promogdo da sinterizagdo
formam fases intergranulares amorfas, seu uso excessivo diminui a resisténcia

mecanica a altas temperaturas. Uma forma efetiva de reduzir essa degradag@o

consiste em reduzir a adigdo dos referidos 6xidos, ou o uso daqueles que
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formam materiais com ponto de fusdo elevado, ou que evaporem durante a
sinterizagdo. Outra alternativa para minimizar a quantidade de aditivo de
sinterizagdo consiste na utilizagdo de pdés mais finos, para melhorar a

sinterabilidade.

2.12 Sinterizac¢do sob pressio a quente do Si;N,4

Varios tipos de aditivos de sinterizagdo ja foram experimentados.
Todavia, a adigdo de quantidades excessivas traz prejuizos as caracteristicas
mecanicas dos corpos sinterizados. Com o objetivo de aumentar a resisténcia
mecanica a quente, reduzindo a fase vitrea presente nos contornos de graos,
sem prejuizo ao processo de densificagdo, tém-se utilizado processos de
sinterizagdo com aplicagdo de pressdo externa (prensagem uniaxial a quente e

prensagem isostatica a quente).

2.13 Sinterizacio do Si3N4 sob pressio uniaxial a quente (HPSN)

Nessa técnica utiliza-se normalmente o grafite como molde durante o
aquecimento. Devido a baixa resisténcia & compressdo do mesmo, a pressdo
maxima exercida €, neste caso, de 40 MPa. O atrito do pé com a parede do
molde ndo permite uma perfeita homogeneidade na aplicagdo das tensdes.
Numa sec¢do cilindrica, quando a razdo L/D for menor que um (1), as
dificuldades sdo poucas, mas para L/D entre 1 a 3, os problemas como a
friccdo com as paredes do molde e distribuicdo de pressdo ao longo do
compacto, tornam-se importantes. Quando L/D for maior que trés (03), a
prensagem a quente s6 pode ser realizada em casos muito refinados e com

técnicas altamente desenvolvidas.'>'!

O método necessita de aditivos semelhantes aos usados para a obtengao

do nitreto de silicio sinterizado a pressdo atmosférica, porém, em menor

quantidade, e temperaturas na faixa de 1550 a 1800 °C. A prensagem uniaxial
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a quente, associando pressdo e temperatura, fornece corpos sinterizados mais
densos, utilizando-se menores quantidades de aditivos. O mecanismo atuante
no processo de sinterizagdo e densificagdo ocorre através da fase liquida e a
pressdo adicional desenvolvida por esse método faz com que haja um

aumento da forga motriz responsavel pelo processo de sinterizagdo do SizNs.

O método tem o inconveniente de s6 permitir a fabricagdo de pegas
com geometrias simples, com caracteristicas anisotropicas, devido a

resisténcia mecénica ser maior na dire¢do em que a carga € aplicada.

2.14 Sinterizacio do Si;N,4 por prensagem isostatica a quente (HIPSN)

Por esse método, o problema de anisotropia que ocorre no processo de
sinterizagdo sob pressdo uniaxial € minimizado ou eliminado, permitindo a
fabricagdo de pecas de formas variadas, com excelentes propriedades

mecanicas.

O nivel de pressdo utilizado nesse processo € de 100 a 300 MPa. A esse
nivel de pressdo o material pode atingir um excelente grau de densificagdo, a
temperaturas em torno de 50 a 70% da sua temperatura de fusdo, praticamente

sem aditivos de sinteriza¢do. Porém, a pressdes mais baixas, aditivos como

Y,0; devem ser acrescentados.'*®

O mecanismo de sinterizagdo predominante nesse processo de
densificagdo € o de difusdo pelos contornos de grios, onde a for¢ca motriz para
a difusdo estéd relacionada com a diferenga entre a energia livre de superficie

das particulas e as areas sob pressdo entre as particulas adjacentes.

Existem varios no método de se densificagdo por meio da prensagem

isostatica a quente, como por exemplo:

a) os componentes pré-conformados sdo colocados num recipiente fabricado
em vidro de silica e outros materiais, submetido a vacuo e sinterizado a alta

temperatura sob alta pressdo de gas. Com isso, o vidro utilizado como molde
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amolece e envolve toda a superficie do compacto, isolando-o do meio

externo;

b) densificagdo final por HIPSN, apds pre-sinterizagdo do compacto pelo

processo NSSN. O referido compacto € re-sinterizado a alta pressdo de gas

sem a necessidade de utilizar-se recipiente, porque, apos a pré sinterizagdo, o

material ndo apresenta mais poros abertos.

O método HIPSN necessita de infra-estrutura relativamente cara,
cuidados com a seguranga e um controle rigoroso dos processos. Portanto, ¢

um método de custo extremamente elevado.

2.15 Comportamento mecanico dos materiais ceramicos

r

E crescente o interesse das industrias na aplicagdo dos materiais
ceramicos denominados de ceramicas especiais ou técnicas. No entanto, a sua

aplicagdo como componentes estruturais € relativamente restrita.

Consideram-se cerdmicos especiais os Oxidos e o0s ceramicos
predominantemente covalentes. Os principais 6xidos cerdmicos sdo: alumina
“branca” (Al,03), a zirconia parcialmente estabilizada e a alumina “preta”.
Esse ¢ um ceramico misto Oxido/carbeto (Al,Os+TiC). Os principais
ceramicos ndo 6xidos usados para o corte ou para material de desgaste sdo os
nitretos e carbetos, como o nitreto de silicio, de titdnio e de boro e os carbetos

de silicio, de titanio, tungsténio e de boro.

Estes materiais apresentam alta resisténcia termomecanica, elevada
dureza mesmo com o aumento da temperatura, resisténcia ao desgaste e a
corrosdo, elevada resisténcia a deformag@o e, no geral, estabilidade quimica
superior @ dos metais duros (carboneto de tungsténio). Por outro lado,
apresentam baixa tenacidade, principalmente a temperatura ambiente e baixa

resisténcia ao choque térmico.
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Na Tabela 3, apresentam-se as propriedades tipicas de ceramicas

estruturais para fins tribologicos.

TABELA 3 — Propriedades tipicas de cerdmicas estruturais.”’

\W
Propriedade

Si3Ng

TiN | ALO;

PSZ

BN

Massa Especifica

(g/cm’)

32

5,4 4,0

3,75

Dureza HV
(Kgf/mm?)

1600

1900 |1

250

Tenacidade a
Fratura

(MPam'?)

Coef. Expansdo
Térmica (10°/K)

Condutibilidade
Térmica (W/mk)

Moddulo de
Elasticidade

(GPa)

Essas diferengas nas propriedades mecéanicas de cada composto

ceramico os levam a diversificagdo no seu emprego.

Na Tabela 4, apresentam-se as aplicagdes tipicas de ceramicas

estruturais para fins tribolégicos.

O uso de cerdmicas, pela sua dureza em altas temperaturas, torna-se

importante no desenvolvimento de ferramentas de corte, permitindo alcangar

maiores velocidades e/ou avangos no corte, bem como em outras aplicagdes

tribolégicas.'*?
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TABELA 4 — Aplicagdes de ceramicos para fins tribolégios.'*

Ceramico Aplicagio

Ferramentas de corte (agos), revestimentos, prote¢ao ao desgaste
ALO3

quimico, vedantes de valvulas

PSZ Aplicagdes de choque mecanico

Ferramentas de corte (ferro fundido cinzento), componentes de
turbinas, motores, chumaceiras, vedantes, revestimentos,

instrumentos de precisdo

Abrasivo, revestimento

Lubrificante sdlido

Componente de turbinas, abrasivos de retificagdo, ferramentas de

desgaste

Hélices de turbinas, componentes de motores, revestimentos

2.15.1 Dureza dos ceramicos

A dureza dos ceramicos depende da sua composi¢@o quimica, teores de
impureza e dopante, tamanho de grdo, grau de cristalinidade, porosidade,
orientagdo cristalografica, e outros fatores intrinsecos, como a temperatura de

- o r *: 4
ensaio, atmosfera ou ambiente quimico.'***

A dureza do nitreto de silicio diminui com o aumento da quantidade de
fase intergranular, em geral mais fragil que o grio cristalino. Os valores de
dureza dos vidros sdo tomados com cargas extremamente baixas (< 0,1kgf),
inferiores aos valores criticos para fratura extensiva, e qualquer que seja o
modo de cedéncia da fase intergranular, fragil ou plastica, a sua resisténcia
mecanica € inferior. Verifica-se assim um aumento do tamanho da indentag@o
no corpo ceramico com o aumento do teor de fase amorfa. As caracteristicas

reologicas da fase amorfa intergranular s3o determinantes na dureza a quente
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(T>1000 °C) dado o aparecimento dos mecanismos de cedéncia mecanica nos

limites de grdo ativados termicamente, tal como a fluéncia viscosa.

A porosidade reduz o volume resistente a solicitagdes mecénicas,
reduzindo a coesdo estrutural, onde se concentram as tensdes residuais,
diminuindo a dureza dos cerdmicos. Verificou-se também que a dureza de
materiais porosos ¢ menos sensivel a temperatura que a de materiais

densos.'?¢

2.15.2 Tenacidade a fratura

A tenacidade a fratura de um material, K., € um indicador da sua
ductilidade ou fragilidade, isto ¢, da sua capacidade de, sob carga, fraturar

com ou sem suporte de deformagdo pléstica.

Assim como a dureza, a tenacidade a fratura também diminui com o
aumento da porosidade, quer por diminui¢@o do volume, quer por aumento de

,, : 5 =2 25 1
tensdes residuais e concentragdo de tensdes nos poros.'®

A resisténcia a propagagdo de trincas esta relacionada com a maior ou
menor dissipagdo de energia por mudanga de dire¢do das trincas, na sua
ramifica¢do em trincas menores e, ainda, no arrancamento de graos [-SisNy
alongados, mecanismos estes absorvedores de energia. Desta forma,

microestruturas finas ricas em fase -Si;N4, com maiores valores de razio de

aspecto, conduzem a maior tenacidade 2 fratura.'*

Sdo diversos os valores de K. disponiveis na literatura, em fung¢do dos
tipos de aditivos de sinterizag@o utilizados, encontrando-se valores entre 3 a 7
MPa.m'?. Na sinterizagdo de pos com diferentes teores iniciais de fase o-
Si3N4 com sistema de aditivos Y203-A1203,121'123 consegue-se atingir um valor

de 10 MPam'? com graos B longos (razio de aspecto R,>4).*
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2.16 Materiais ceramicos para ferramentas de corte

As ferramentas de corte de materiais ceramicos podem ser fabricadas
com arestas definidas.

Os 6xidos, carbetos e nitretos sdo usados como materiais na fabricagdo
das referidas ferramentas de corte por possuirem elevada dureza, excelente
estabilidade quimica e alta resisténcia a compressdo em temperaturas elevadas
(> 1000 °C).

Existem basicamente trés classes de materiais ceramicos, para a

confecgdo de ferramentas de corte: 6xidos puros, 6xidos mistos e nitretos.

2.17 Classificagdo e aplica¢do dos materiais ceramicos como ferramentas

de corte para usinagem"*

a) Ferramentas a base de Alumina (branca)
Sdo as tradicionais cerdmicas a base de 6xido de aluminio (Al,05), com
ou sem adicdo de 6xido de zirconio (ZrO,). Essa classe de ferramentas é

recomendada para usinagem de ferro fundido.

b) Ferramentas a base de Alumina, mista (marrom)
A base de 6xido de aluminio (Al,0;), com nitreto de titinio (TiN), essa
classe de ferramentas ¢ recomendada para usinagem de materiais duros, tais

como aco e ferros fundidos endurecidos.

c) Ferramentas a base de Alumina, mista (preta)
A base de 6xido de aluminio (Al,03) com carbeto de titanio (TiC), é

recomendada para usinagem de ferro fundido.

d) CERMET

E um material composto, constituido normalmente de fases cerdmicas e

fases metélicas (niquel, carbeto ou nitreto de titdnio € o carbeto de
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molibdénio). Essa classe de ferramentas é recomendada para usinagem de ago

(operagdo de desbaste e acabamento).

e) Ceramica a base de Si;N;

Essa classe de ferramentas de corte é a mais recente. Foi desenvolvida
para possibilitar a fabricagdo de ferramentas com vantagens em relagdo as
anteriores, quais sejam maior resisténcia a flexdo, menor fragilidade e boa
resisténcia ao choque térmico. Nessa classe incluem-se os SiAlONSs, cujo
nome tem origem em sua composi¢do quimica (Silicio (Si), Aluminio (Al),
Oxigénio (O) e Nitrogénio (N)). Suas caracteristicas principais sdo0 um pouco
diferentes das do Si3N; puro. A presenga do oxigénio faz com que seu
comportamento seja um intermedidrio, entre as ceramicas covalentes e aquelas

a base de 6xidos.

2.18 Geometria da ferramenta de corte de material ceramico

As ferramentas de corte de material ceramico sdo frageis, nas arestas de

corte, podendo ocorrer lascas ou fraturas. E recomendada a utilizagdo de canto

chanfrado com inclinagio negativa. O aprimoramento na técnica de
fabricagdo, nas propriedades mecdnicas e na rigidez das ferramentas
fabricadas ja permite o uso de geometria de inclinagdo positiva.

A Figura 8 mostra pastilhas com angulo de ponta mais comuns, desde a
pastilha redonda até aquela com angulo de 35 graus, na superficie lateral de
folga.

A escala 1 da Figura 8 indica que, com relagdo a resisténcia da aresta de
corte (S), quanto maior o angulo de ponta (a esquerda), maior a resisténcia.
Com relagdo a versatilidade e acessibilidade (A), as pastilhas a direita sdo
superiores.

A escala 2 indica que a tendéncia a vibragdo (V) aumenta para a

esquerda enquanto a exigéncia de poténcia (P) ¢ mais baixa para a direita.
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FIGURA 8 - Angulo de ponta das ferramentas.*®

2.19 Usinagem

A demanda mundial para aplicag@o de insertos ceramicos na usinagem

gira em torno de 5,0% do volume total de insertos. Existem varias classes de

ferramentas ceramicas para usinagem, cada uma delas indicada para

determinados materiais. Aquelas a base de Si3N, sdo aplicdveis ao

torneamento de ago, super liga e ferro fundido. A seguir, serdo abordados

alguns conceitos basicos de torneamento e desgaste de ferramentas de corte.

2.19.1 Torneamento

O torneamento ¢ uma opera¢do que tem como objetivo efetuar a

usinagem através do corte de um material qualquer por meio de uma

ferramenta. E necessario, nesse caso, que o material ou a ferramenta se

movimentem, um em relagdo ao outro, a uma velocidade constante. O meio

para determinar ou comparar a rapidez desses movimentos ¢ a velocidade de

corte (Vc). A velocidade € o espago percorrido pela ferramenta (metros)

durante o corte de um material qualquer em um determinado espago de tempo

(minutos ou segundos).
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A velocidade de corte na usinagem onde o corte € realizado através
de um movimento circular (Figura 9) é dada pela velocidade tangencial ou

periférica, expressa pela Equagdo 3, a seguir.

Vt=Vc= Z_Xd.ﬂ
1000

onde:

Vt = velocidade tangencial (m/min);

V¢ = velocidade de Corte (m/min);

2r = d = didmetro da peca no caso de torneamento (mm); e

n = numero de rotagdes por minuto (rpm).

|

FIGURA 9 — Torneamento.”

Obs: A divisdo de Vc por 1000, visa a transformagdo do didmetro de

milimetros para metros.
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2.19.2 Calor desenvolvido no torneamento

Grande parte da poténcia consumida no torneamento de uma pega €
convertida em calor. Calcula-se que cerca de 99% do trabalho de deformagdo
plastica, de formag@o de cavaco e de deslizamento sobre a superficie da
ferramenta é convertido em calor, que € dissipado no cavaco, na pega que esta
sendo usinada e na pastilha de corte."® O calor responsavel pelo aquecimento
da ferramenta é gerado na interface entre o cavaco e a superficie da mesma.

A temperatura desenvolvida na superficie de uma ferramenta de corte

cerAmica na usinagem a alta velocidade atinge facilmente os 1200 °C.” Esse

efeito é considerado o fator limitante na taxa de remogdo de cavacos na
operagdo de torneamento com ferramentas ceramicas.

A distribui¢do de temperatura na ferramenta de corte pode ser obtida
por diversas técnicas, dentre as quais s3o citados:

a) medicdo direta por termopares;
b) radiag@o;

c) perfis de dureza;

d) caracteristicas microestruturais.

Na Figura 10, apresenta-se um exemplo da distribui¢do de temperatura
na ferramenta, pega e cavaco, no corte de ago com pastilha de metal duro.'*®
Observa-se que a zona de deformagdo secundaria (onde ocorre o deslizamento
entre o cavaco e a pastilha) ¢ a fonte principal de calor, resultando num
méximo de temperatura superficial, que ocorre a uma certa distancia do vértice
de corte.

Uma analise da distribuigdo de temperaturas calculada por elementos
finitos, com base nas propriedades térmicas tipicas do Si;N4, mostra que o
gradiente térmico € elevado na superficie da ferramenta na linha

correspondente a profundidade de corte.
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FIGURA 10 - Perfis de temperatura no cavaco e pastilha de corte.'*’

2.19.3 Usinagem de ligas metalicas com pastilhas de Si;N,

Os ferros fundidos e as ligas de niquel (Inconel, Incaloy) sdo os
materiais mais indicados para serem usinados com ferramentas a base de
Si3N4. As taxas de remog¢do de material com as ferramentas de Si;N4 sdo muito
superiores as possiveis com ferramentas convencionais. Esse tipo de
ferramenta ¢ utilizada na usinagem desses materiais, com alta velocidade de

. — c1r - poooacen e )
corte, nas industrias automobilistica e aeronautica.

2.19.4 Usinagem sem refrigeracio

Sdo cada vez mais freqiientes os argumentos a favor da usinagem de
materiais, em geral, sem uso de fluido de corte, tendo conseqiientemente
crescido o interesse pelo torneamento sem refrigeragdo. Os fluidos
lubrificantes representam, em média, 15% dos custos de produgdo de uma
peca. Além disso, as conseqiiéncias danosas para o meio ambiente do uso
desses fluidos refrigerantes sdo em numero suficiente para justificar uma
abordagem mais critica do problema. Os maquinarios, controles, métodos de
medigdo e ferramentas para usinagem estdo cada vez mais disponiveis para se

adaptarem a esses novos caminhos. O desenvolvimento de modernas pastilhas
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tem permitido o torneamento de materiais com alta dureza, com alta

performance, sem o uso de fluidos refrigerantes. '

Os fluidos de corte tém sido usados pelas industrias, por varias décadas,
para refrigerar e lubrificar a zona de corte. A pega e a ferramenta recebem
fluxo continuo de fluido, resultando em temperaturas mais baixas de
usinagem.

Nas ferramentas de ago rapido, é necessaria a refrigeragdo da aresta de
corte, para que a mesma ndo exceda o limite de dureza a quente. Atualmente,
com o emprego de materiais ceramicos na fabricagdo de ferramentas de corte,
a necessidade do uso de fluidos de refrigeragdo reduziu-se drasticamente. Uma
outra razdo para o uso de fluidos de corte estava relacionada & melhora da
evacuagdo e quebra de cavacos. Na usinagem moderna, todavia, os fluidos de
corte ndo devem ser fundamentais para remover cavacos da zona de corte. Os
cavacos devem ter um certo tamanho e formato, de tal forma que caiam

facilmente nas esteiras da maquina, e sejam transportados para fora da mesma.

2.19.5 Maquinas operatrizes para torneamento

As ferramentas ceramicas possibilitam velocidades de corte
excepcionalmente elevadas, a ponto de poderem ser empregadas somente
quando as maquinas operatrizes oferecem condigdes de rigidez e poténcia que
permitam tais velocidades. As maquinas operatrizes utilizadas para
torneamento sd3o o torno mecanico universal e, mais recentemente, o torno

automatico com comando numeérico.

2.20 Torno mecénico universal

E um tipo de torno que, embora possua grande versatilidade, ndo
oferece grandes possibilidades de fabricagdo em série. O uso de ferramentas
ceramicas ¢ complicado nesse tipo de equipamento, tendo em vista ser o

processo de operagdo manual, o que pode ocasionar um impacto da ferramenta
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contra a peca a ser usinada, causando a falha catastrofica da referida

ferramenta.

2.21 Torno automatico com comando numérico (CN)

O comando numérico ¢ hoje uma das mais modernas ferramentas
aplicaveis a processos de fabricagdo em maquinas operatrizes.

As principais virtudes do trabalho executado com o comando numérico
sdo o dinamismo, a qualidade (precisdo e acabamento), a racionalidade e a
facilidade na solugdo de problemas complexos de usinagem, sem a
necessidade de adogdo de equipamentos ou dispositivos especiais.

O comando numérico é um dispositivo eletrénico capaz de receber

informag¢des por meio de entrada propria, compilar (processar) essas

informagdes e transmiti-las em forma de comando a maquina operativa, de

modo que esta, sem interven¢do do operador, realize as operagdes na
seqiiéncia programada.

Os tornos automaticos com comando numérico tém grande capacidade
de remocgdo de cavaco e executam todas as fung¢des possiveis de torneamento
(tornear, roscar, fazer canais, etc.). Sdo maquinas de alto grau de precisdo e
repetitibilidade, sendo de construg@o rigida e sdlida, o que permite o uso de

insertos ceramicos, obtendo dos mesmos o maximo de rendimento.

2.22 Desgaste das ferramentas de corte

Se a ferramenta de corte, ao ser solicitada durante a operagdo de
usinagem, resistir a fratura catastréfica ou a deformagdo plastica a
temperaturas elevadas, o desgaste vai ocorrer de forma progressiva e

apresentara, normalmente, as trés formas mostradas na Figura 11.

i) O defeito do tipo (A) € uma depressdo na face de ataque, como resultado da

passagem do cavaco. A craterizagdo excessiva provoca o enfraquecimento da
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aresta de corte, podendo romper-se e provocar um acabamento ruim, além do
aumento do consumo de poténcia.

A craterizagdo é resultante do atrito do cavaco na superficie de saida da
pastilha e a difusdo atdmica gerada por elevadas temperaturas nessa mesma

regido.

ii) O defeito do tipo (B) é um desgaste linear, formando uma pista de desgaste
na face de saida principal pelo contato entre a superficie metéilica e a
ferramenta. Esse tipo de desgaste ocasiona acabamento ruim e pegas fora de
tolerancia. O desgaste linear pode ser provocado por velocidade de corte
demasiadamente elevada ou insuficiente resisténcia ao desgaste da pastilha.
iii) O defeito dos tipos (C e D) sdo entalhes nas arestas principal e auxiliar de
corte, nos pontos correspondentes, respectivamente, ao avango € a
profundidade de corte. Estes tipos (C e D) ocasionam um desgaste excessivo
na superficie lateral de folga, e pode levar a quebra da ferramenta.

Os parametros usuais de desgaste representam-se na se¢do da pastilha,
esquematizada na Figura 12. As medidas desses parametros sdo feitas através

de métodos Opticos (lupa, estereoscopio), diretamente ou por meio de segdes

preparadas metalograficamente.”

FACE DE ATAQUE

FACE
DE SAIDA
PRINCIPAL

FACE -
DE SAIDA

AURILIAR

FIGURA 11 - Forma de desgaste da ferramenta (A) desgaste em cratera; (B)

desgaste linear; (C e D) entalhes na aresta de corte.”®
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FIGURA 12 - Parametros de desgaste.”

Onde:
VB - desgaste linear médio na face de saida;
KT - profundidade maxima de craterizagdo na face de ataque;

KM - distancia entre a aresta de corte e o centro da cratera de desgaste.

2.23 Dureza da ferramenta de corte

A dureza € uma propriedade de grande importancia na estabilidade de
corte da ferramenta. Em geral, os materiais ceramicos para corte quanto a
dureza a quente, sd3o superiores aos metais duros, especialmente a

temperaturas elevadas, como podemos observar na Figura 13, a seguir.

Al 2O.TFW iskoer

Dureza [HY]

200 400 600 800 1000°C
Temperatura

FIGURA 13 - Grafico de dureza em fung¢do da temperatura, de

ferramentas ceramicas e metal duro.’®
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2.24 Resisténcia ao desgaste

Apesar dos muitos trabalhos realizados no assunto, a quantificagdo dos
fendmenos de desgaste permanece problematica. As propriedades que sdo
normalmente correlacionadas com a resisténcia ao desgaste sdo a tenacidade e
a dureza."*

A alta dureza, em combinagdo com alta tenacidade e geometrias que
evitam de certa forma cavacos irregulares, sdo, sem duvida, fatores decisivos
no aumento da resisténcia ao desgaste de ferramentas de corte.

A variedade de processos complexos de atrito, associados ao corte do
material a ser usinado, exige que os fatores que controlam o desgaste da
ferramenta sejam definidos para cada aplicag@o especifica.

Na usinagem ocorre a deterioragdo da superficie da ferramenta, como
resultado de processos quimicos € mecanicos, que podem agir em combinagdo
para produzir uma variedade de mecanismos de desgaste operativo. O grau
para o qual estes processos contribuem para o desgaste da ferramenta de corte
depende da composi¢do quimica, das propriedades fisicas € mecénicas da
ferramenta, e dos materiais a serem usinados.

Para projetar e otimizar um material de ferramenta de corte para uma
aplicacdo especifica, sdo requeridas informagdes considerdveis, com respeito
ao mecanismo de desgaste da ferramenta sob condigdes de corte especifico
(forga, temperatura, condigdes ambientais). Elevadas temperaturas produzidas
pela fricgdo (atrito) e tosamento (corte) do metal reduzem as propriedades
mecanicas da ferramenta de corte, criam condi¢des de choque e fornecem uma

for¢a motriz para interagdes quimicas entre a ferramenta e a pega de trabalho.

O interesse em conhecer os mecanismos de desgaste,''' quantificar as

respectivas taxas e o estudo de condi¢des 6timas de dominio de mecanismos
deve-se ao fato de ser um fendmeno que pode ser controlado e minimizado,
aumentando assim a vida util das ferramentas de corte.

Estimando-se o valor do coeficiente de desgaste por meio de ensaios

laboratoriais adequados, ¢ possivel dimensionar os componentes de desgaste
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de um sistema (material a ser usinado/ferramenta de corte) para um

determinado tempo de vida da ferramenta.*>'*

2.25 Materiais compositos carbono reforcado com fibras de carbono
O carbono estd presente em varios materiais, como carvio, petroleo,

diamantes, plasticos e, mais recentemente, na fibra de carbono e no

compésito de carbono reforcado com fibras de carbono (CRFC). O

desenvolvimento do compoésito CRFC, também conhecido por compdsito
carbono/carbono (C/C), foi posterior ao dos materiais plésticos reforgados
com fibras de carbono (PRFC), razio essa motivada por aplicagdes
envolvendo altas temperaturas' "

O desenvolvimento da tecnologia de obtengdo de compdsitos C/C foi
inicialmente estudado e desenvolvido em centros de pesquisa nos Estados
Unidos e Europa, principalmente para aplicagdes militares, tais como: inserto
de garganta de tubeira de foguetes e ogivas de misseis balisticos. Os primeiros
compositos C/C foram obtidos utilizando-se tecidos de fibras de carbono de
Rayon, impregnados com resina fenélica de alto rendimento. Segundo
Thomas,'®® existem varias pesquisas sendo desenvolvidas sobre
processamento de compdsitos C/C. Os principios de sua fabricagdo sdo
documentados e a tecnologia usada ¢ normalmente considerada confidencial;
grandes esfor¢os sdo realizados para manter o seu controle e hd uma grande
restri¢do de disseminagdo de informagdes, principalmente para outros paises.

A relevancia do emprego dos compositos C/C na engenharia se deve a
algumas de suas caracteristicas como: elevadas resisténcias a ablagdo e ao
choque térmico, boa resisténcia mecénica, alta rigidez e inércia quimica,
elevada condutividade térmica e elétrica e baixa massa especifica. Eles
apresentam uma importante caracteristica de manter grande parte destas
propriedades em elevadas temperaturas. Entretanto, os custos associados na
etapas de fabricagdo sdo muitos elevados, por exigirem longos periodos de

tempos em elevadas temperaturas.**
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A maior desvantagem do compdsito C/C ¢é estar sujeito a oxidagdo em
temperaturas acima de 350 °C, onde h4 uma grande influéncia da oxidagio
sobre as propriedades mecanicas. Uma solugdo para amenizar esta questio é
prover uma atmosfera inerte em situagdes de trabalho, ou fazer um
recobrimento da superficie com materiais resistentes e inertes em altas
temperaturas como, por exemplo, cerdmicas refratarias a base de carbetos ou
nitretos.”’

Com relagdo ao processo de fabricagdo, a operagio final de acabamento
do compdsito C/C passa por um ou mais processos de usinagem. Portanto, o
conhecimento de suas caracteristicas de usinabilidade torna-se um ponto

relevante para o desenvolvimento de materiais para ferramentas de corte €

para o préprio aprimoramento do processo de obtengio do compésito C/C.*°

2.26 Ensaio de usinabilidade

A usinabilidade ndo ¢ uma grandeza especifica de um dado material, tal
como a resisténcia a tragdo, o alongamento, etc., mas sim, o efeito resultante
da combina¢do de dois materiais, isto é, da combinagdo ferramenta/peca
usinada. A rigor, o meio gasoso, liquido ou sélido, no qual se realiza a
usinagem também influencia no processo.

A usinabilidade interessa aos fabricantes de materiais, consumidores,
fabricantes de ferramentas, enfim, a todos aqueles que se envolvem na
produgdo de pegas por meio de usinagem.

Os resultados referentes a caracterizagdo de uma operagdo de usinagem,
tais como, forgas de usinagem, desgastes de ferramentas, etc; sdo dificeis de
serem analisados e interpretados, dada a multiplicidade de fatores que
intervém no fendmeno, quais sejam: velocidade de corte, profundidade de
corte, avango, geometria da ferramenta, combina¢do de materiais, aresta
postica de corte, etc. O numero de combinagdes possiveis de todos estes
fatores é muito grande. As ferramentas de corte para torneamento por

exemplo, ficam submetidas a diferentes solicitagdes em servigo, para
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diferentes operagdes e tipos de material. Dentre essas solicitagdes , as
principais sio:
a) desgaste;
b) fadiga térmica;
¢) choques térmicos;
d) choques mecanicos.

O grande desafio dos fabricantes de ferramentas ¢ produzir uma
ferramenta que resista da melhor forma possivel a essas solicitagdes.
Ferramentas que apresentem boa resisténcia ao desgaste e a fadiga térmica

sdo, normalmente, aquelas que apresentam elevadas durezas. Sdo, todavia,

suscetiveis a ruptura catastrofica, devido a baixa tenacidade. Os fabricantes

tentam, entdo, produzir materiais que. conciliem, de uma forma otimizada,
valores elevados de resisténcia a choques térmicos e mecénicos.

Para se avaliar o desempenho de uma ferramenta de corte, deve-se
efetuar o acompanhamento continuo da mesma em uso, analisando-se sua
superficie de corte apds cada operagdo de usinagem. Consegue-se, dessa
forma, verificar o principal mecanismo atuante em cada uso.

Existem inimeros métodos de ensaios de usinagem para julgar o
comportamento pe¢a/ferramenta. Dependendo do método empregado, o ensaio
de usinabilidade pode ser de longa ou curta duragdo. Os ensaios de curta
duragdo apresentam a vantagem de necessitarem de um consumo minimo de
material a ser usinado e de serem realizados num tempo relativamente
pequeno. Porém, quando se deseja tragar as curvas de vida de uma ferramenta,
para um determinado material, com uma boa precisdo, deve-se recorrer aos
ensaios de longa durag@o. Nesses ensaios, a aresta cortante, trabalhando em
condi¢gdes normais de usinagem, deve ser destruida ou gasta durante o ensaio.
Necessitam, portanto, um tempo de ensaio muito longo, além de um gasto

elevado de material.'?®

AV
AVAVEY

Tk
2 3 4 5 6 7 unespwll 2! 1z 24 415 Ie

17

18



2.27 Usinagem de compésitos C/C

Muitas técnicas de usinagem podem ser aplicadas no corte de materiais
compositos reforgados com fibras de carbono, sendo elas convencionais e ndo
convencionais. Os processos ndo convencionais, como: usinagem por ultra-
som, laser, eletro-erosdo, corte por jato d’agua abrasivo, plasma e outros, sdo
utilizados com algumas restri¢des, devido a caracteristicas de degradag@o
térmica, de limite maximo de espessura, de condutividade térmica e de
absor¢do de umidade do composito. Os principais processos convencionais de
usinagem vém sendo largamente utilizados, como: furag@o, torneamento,
fresamento, retificag@o, corte abrasivo, etc. No entanto, a escolha do processo
de usinagem dependera do tamanho e da geometria da pega, precisdo e
acabamento, numero de pe¢as do lote, disponibilidade de maquina e
ferramental e, principalmente, da deteng@o de tecnologia e pratica corrente da
usinagem do compésito.”’

Devido a sua heterogeneidade e anisotropia, 0s compositos
proporcionam diversas dificuldades durante o processo de usinagem. As suas
caracteristicas de usinabilidade implicam em requisitos e condigdes
essencialmente diferentes daqueles usados no corte de metais. A elevada
abrasividade das fibras eleva a temperatura de corte que, combinada com
flutuagdes de esforgos, traz tensdes termomecanicas a ponta da ferramenta®

A baixa condutividade térmica dos compdsitos € o tipo de cavaco,
removido na forma de pé (pobre condutor de calor), fazem com que a
ferramenta seja o principal meio de dissipa¢do de calor. Ou seja, ha uma
grande concentrag@o de calor na regido de corte na ponta da ferramenta. Desse
modo, a ferramenta deve possuir propriedades como elevada resisténcia a
ruptura, a fluéncia, e a fadiga, elevada dureza, boa condutividade térmica, e

tenacidade a fratura. Portanto, a sele¢cdo adequada da ferramenta € de grande

importancia para o éxito da usinagem de compdsitos.*’
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2.28 Tribologia

Durante os ultimos 20 anos, os ceramicos estruturais avangados t€ém
constituido o principal ponto de referéncia na investigagdo e desenvolvimento
de novos materiais para aplicagdes tribolégicas. O interesse crescente pelos
ceramicos estruturais, alicergados nos progressos recentes no dominio da
ciéncia dos materiais, tem resultado no aparecimento de novos materiais com
propriedades tnicas, entre os quais se destacam os ceramicos a base de nitreto
de silicio.

Apesar de apresentarem uma ductilidade e tenacidade a fratura mais

baixas que os materiais metalicos, os cerdmicos a base de nitreto de silicio

possuem um conjunto notdvel de propriedades, que incluem uma elevada

dureza que se conserva para uma ampla gama de temperaturas, boa resisténcia
ao choque térmico e baixa reatividade quimica, que os tornam bastante
atrativos para aplicagdes triboldgicas. Sdo, por isso, candidatos potenciais,
sujeitos a condigdes extremas, tais como as que ocorrem em certos
componentes de motores de combustdo interna ou em pastilhas de corte por
arranque de aparas (cavacos).

Nos ultimos anos, tornou-se significativo o numero de trabalhos
publicados no dominio do comportamento triboldgico dos cerdmicos de nitreto
de silicio, quer em deslizamento como pares proprios, quer sobre outros
ceramicos. Porém, ndo tém sido encontrados trabalhos dedicados ao estudo do
comportamento triboldgico desses ceramicos quando em deslizamento sobre
compositos carbono/carbono. Esse fato traduz-se necessariamente numa
escassez de resultados de atrito e de desgaste relativos a pares que envolvam o
contato de ceramicos de nitreto de silicio com compésitos carbono/carbono.

De acordo com estudos publicados, verifica-se que o comportamento ao
atrito e desgaste dos cerdmicos de nitreto de silicio € complexo e pode ser
controlado por um conjunto de mecanismos bastante distintos, tais como a
deformagdo plastica, microfratura e reagdes triboquimicas. Diversos

parametros de funcionamento e do material, como a umidade relativa do ar,
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velocidade de deslizamento, temperatura, dureza, volume de fase intergranular
e porosidade, vém afetar fortemente o comportamento tribologico destes
ceramicos.

Com a complexidade e a diversidade que revestem o comportamento ao
atrito e desgaste dos ceramicos, o estudo do seu comportamento tribologico
torna-se imprescindivel sempre que ¢ desenvolvido um novo material
cerdmico com real potencial para aplicagdes triboldgicas, bem como quando

este possa vir a integrar um par tribolégico ainda néo caracterizado.

2.28.1 Mecanismo de desgaste
O material pode ser retirado da superficie por separagdo fisica de

atomos, dissolu¢do quimica ou fusdo. A extragdo fisica de atomos cobre uma

larga gama de casos distintos,''" ocorrendo os dois tltimos casos apenas sob

condigdes severas (cargas, velocidades, temperaturas e reatividades elevadas).

Existem diferentes mecanismos de desgaste, quais sejam:
adesdo;
abrasdo;
dissolug@o quimica;
COrrosao;
€rosao;
microfadiga; e

corrosdo de contato (Fretting).

Cada forma de desgaste provoca remogdo de material por um ou mais
mecanismos diferentes, sendo a adesdo e abrasdo os mais importantes sob o

ponto de vista de interagdes mecanicas (exemplo: agdo de corte) entre duas

superficies.>
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Também provocam desgaste abrasivo particulas soltas que atravessam a
zona de contato proveniente de desgaste adesivo, corrosivo, ou de fadiga, ou

até particulas estranhas ao sistema.'”?

2.28.2 Coeficiente e taxa de desgaste
A taxa de desgaste , t4, corresponde a razdo entre o volume de desgaste,
V, e a distancia de deslizamento, L, entre os corpos em movimento relativo a

carga e velocidade constantes.”
Td = V/L (4)

O coeficiente de desgaste, K4, corresponde a razdo entre a taxa de

desgaste, t4, € a carga normal aplicada, N,:>

Kq=ts/N )

A substituicdo da Equag@o 4 na Equagdo 5, Conduz a:
K4 =V/NL

2.28.3 Coeficiente de atrito

O coeficiente de atrito depende da combinag¢do entre as naturezas
quimicas dos materiais envolvidos, da geometria dos componentes e das
condi¢des operatérias. A propria duragio de contato, modificagdes
topograficas e triboquimicas da superficie em movimento relativo fazem
variar no tempo a forga de atrito

Na Figura 14 apresenta-se, a titulo de exemplo, um registro grafico

caracteristico da evolugdo do coeficiente de atrito resultante do deslizamento

de um pino em nitreto de silicio sobre ago para: temperatura T=22 °C,

Velocidade v=0,5ms™, e carga p=5N.
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FIGURA 14 — Coeficiente de atrito resultante do deslizamento de um pino de

; 51
Si3N4 sobre ago.

Na Tabela 5, sdo apresentados, como exemplo, valores de coeficientes
de atrito de diversos materiais, com deslizamento sobre superficies limpas,

sem lubrificagdo, carga normal (1,0 a 10N), baixa velocidade de deslizamento

(1,0 a 2,0m/s), a temperatura ambiente (22 a 28 c'C).

TABELA 5 - Coeficiente de atrito para superficies limpas nio lubrificadas'®""*

Material em Contato Coef. de Atrito (f)
Cobre/Chumbo 0,2
Bronze Fosforoso/A¢o (0,13C, 3,42%Ni) 0,3
Carb. Tungsténio/Carb. Tungsténio 0,35
Ferro fundido/Ferro fundido 0,4
Latdo (70/30)/A¢o (0,13 C, 3,42%N1) 0,5
Acgo (0,13C, 3,42%Ni)/ Ago (0,13C, 3,42%Ni) 0,8

Grafite/Grafite 0,1-0,5

Borracha (polieretano)/ Ago (0,13C, 3,42%Ni) 1.2
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2.28.4 Desgaste de materiais ceramicos
Os principais mecanismos de desgaste nos materiais ceramicos sao, sob
o ponto de vista de desgaste mecanico:
a) abrasdo;
b) adesdo;
c) lamelagdo.
Sob o ponto de vista do desgaste quimico, temos a dissolugdo quimica

dos materiais em deslizamento. Em ceramicos para aplicagdes tribologicas, as

formas principais de desgaste sdo a abrasio e o desgaste quimico.”’

2.28.5 Desgaste por abrasio de materiais ceramicos

Nos ceramicos, materiais frageis, sob cargas de contato elevadas,
particulas abrasivas e/ou rugosidade elevada, geram sulcos de dimensio
suficiente para iniciar fissuras, originando abrasdo por fratura fragil das
superficies."’

Na fratura fragil torna-se determinante a dureza e a tenacidade.”’ A
dureza determina o tamanho da indentagdo e a tenacidade determina a
propagagdo da fratura e a remogao de material.

Nos ceramicos, as microestruturas superficial e sub-superficial,
influem, na agdo abrasiva pela presenga de poros, fases intergranulares frageis
ou zonas muito transformadas.”’ Os cerdmicos porosos apresentam maior
desgaste. Os poros tendem a diminuir a resisténcia ao desgaste e atuarem

como pontos de ancoragem das asperezas acelerando o processo destrutivo por

lapidagdo.

2.28.6 Desgaste por dissoluciio quimica de materiais ceramicos
Esse tipo de desgaste € conhecido como desgaste reativo
(triboquimico), em situagdes de deslizamento com dissolugio e/ou

transformagéo de um ou mais constituintes do ceramico.
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As reagdes triboquimicas afetam a componente mecéanica do desgaste,
modificando o estado de tensdo e influenciando a resposta do material. Nos
cerdmicos, como o Si3Ng e SiC, os processos triboquimicos podem ser
favoraveis para a preservagdo da superficie, por passivagdo, onde camadas
finas oxidadas protegem do desgaste. Nos dxidos mais correntes para
aplicagdes triboldgicas (Al,O3 e Zr0O,), apesar de menos sensiveis ao oxigeénio
atmosférico do que os ceramicos ndo Oxidos, a indugdo tribo-mecanica das
reagdes resulta na ativagdo de mecanismos de corrosio sob tensdo.”!

Das reagdes triboquimicas pode resultar um filme compdsito entre as

superficies, de menor resisténcia ao corte que os materiais base, que pode

atuar como uma pelicula solida lubrificante.”> O desgaste de materiais

ceramicos pode ser descrito como uma seqiiéncia de polimentos e oxidagdes
para cargas e velocidades baixas, ou oxidagdo, fissuragdo e lamelagdo da
camada de Oxido para altas cargas e velocidades. Nesse caso, em cerdmicos
como o SisN;, o filme de o6xido pode ser removido e o desgaste
incrementado.”®

O processo de incremento da atividade quimica nos sistemas
triboldgicos € explicado pelo efeito simultaneo do aquecimento por atrito com
temperaturas superficiais temporarias (temperatura reldmpago) que aumentam
as taxas de rea¢do quimica. O aumento da densidade de defeitos superficiais e
defeitos atdmicos, criam caminhos preferenciais de difusdo que favorecem as
mesmas reagdes quimicas. A propria exposi¢do de superficies renovadas pela
deformag@o pléstica ou fratura acelera a cinética da transformagdo quimica

superficial.

2.28.7 Desgaste severo e moderado
Na Tabela 6, é apresentada uma classificagdo usual para distingdo das

situagdes de desgaste moderado e severo.
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TABELA 6 - Parametros de desgaste moderado e severo'®

Desgaste

Barfmetios Moderado Severo

HV Abrasivo/HV Superficie <l >1

Rugosidade Superficial, Ra (um) 0,05 -0,5 >10

Coeficiente de Desgaste, K4 (Pa™) <10™ >10™"

Procura-se desenvolver sistemas tribolégicos nos quais a diminui¢do ou

a auséncia de lubrificagdo n3o conduza a redugdo das performances

tribolégicas, idealmente com coeficiente de desgaste K4<10™"° Pa™, e de atrito
g g

u<0,15, independentemente da velocidade de deslizamento, da carga e da

temperatura ambiente.
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3 - PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Foram selecionadas seis misturas de pos ceramicos, procurando-se
minimizar a utilizagdo de aditivos e obter materiais com propriedades fisicas e
mecanicas adequadas para aplicagdes estruturais. O processamento e a
caracterizagdo foram efetuados nos laboratdrios da Divisdo de Materiais do
Instituto de Aerondutica e Espago, do Centro Técnico Aeroespacial, ¢ na

Universidade do Minho em Guimarées, Portugal.

3.1 Preparagio das composigdes

As composigdes estudadas foram a base de nitreto de silicio aditivado

com nitreto de aluminio (AIN), 6xido de itrio (Y,03) e concentrado de terras
raras (CTR, resultante da calcinagdo do carbonato de terras raras). A
quantidade de AIN foi a mesma para todas as amostras (5% em peso). As
percentagens de Y,03 e CTR, variaram entre 2,5% e 10% em peso, conforme

discriminado na Tabela 7, seguinte.

TABELA 7 - Composi¢des das amostras com aditivos de sinterizagdo

Composicio % em peso

Amostra SizNg4 AIN Y203

1(Y 2,5) 92,5 5,0 2,5

2(YS5,0) 90,0 5,0 5,0

3(Y10) 85,0 5,0 -

4 (CTR 2,5) 92,5 5,0 25

5 (CTR5,0) 90,0 5,0 5,0

6 (CTR 10,0) 85,0 5,0 - 10,0

Obs: (Y) - oxido de itrio e (CTR) - carbonato de itrio e concentrado de terras

raras.
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3.1.1 Matéria-prima

As caracteristicas dos pos de Si3N4 Y,O; e AIN utilizados e os
respectivos fabricantes estdo apresentados na Tabela 8. O CTR, resultante da
calcinag@o do carbonato itrio e terras raras, possui alta concentragdo de Y,0;.
Os elementos que compdem o CTR e a respectiva porcentagem (aproximada)
em massa estdo representados na Tabela 9. O tamanho médio de particulas do

CTR ¢ de 2,42 um.

TABELA 8 - Caracteristicas da Matéria-Prima (dados do fabricante)

Area Impurezas Massa Tamanho

Matéria | especifica | Fabricante presentes | Especifica médio

Prima (mzlg) (o em peso) | (g/cm3) | de Particula

(1m)

O-114
C-0,17

Fe - 13 ppm
Al - 380 ppm
Ca —35 ppm

H.C. Stark -

Fe---0,05
0---2,0
C---0,1

H.C. Stark
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TABELA 9 - Elementos que compde o CTR e respectivas porcentagens

(aproximada), em massa

Elementos % em peso (aproximada)
Y,0; 75,875,8
Dy 03 12,1
Er,0; 4,04
Ho,0; 1,94
Tb4O, 1,32
Yb,0, 0,97
Gd,0; 0,86
Ce,0; 0,46
Tm,0; 0,32
Nd,0; 0,21
Sm,0; 0,19
Lu,0; 0,08
Eu,0; 0,013

3.2 Moagem/Mistura

Efetuou-se primeiramente a pesagem dos p6s em balanga analitica,

procedendo-se a seguir a moagem/mistura dos mesmos em moinho de bolas,

por 12 horas, a umido. Utilizou-se, para esse fim, potes de nalgene, bolas de
alumina como meio de moagem e alcool etilico como meio liquido.

Ao término do processo, as misturas foram filtradas, para retirada do
alcool, e levadas a uma estufa a temperatura de 80 °C para secagem. As
misturas foram, em seguida, desagregadas em almofariz de 4gata com

subseqiiente peneiramento em malha de 100 mesh.
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3.3 Compactagdo a verde

A compactagdo dos pos, para a confec¢do dos corpos-de-prova, foi
efetuada em duas etapas. Na primeira etapa, os corpos de prova foram
compactados em matrizes de ago, com camisa flutuante, desenvolvidas e
confeccionadas no CTA/IAE/AMR nas seguintes geometrias:

a) barras prismaticas com 40 x 5 x 3 mm;
b) pastilhas com 10 mm de didmetro; e
¢) pastilhas quadradas com 17 x 17 x 5 mm.

A referida compactagdo foi executada efetuando-se, primeiramente, a
pesagem dos pds, seguida do preenchimento dos moldes de forma homogénea.
A carga de compactagdo utilizada na prensagem uniaxial a frio foi de 50 MPa,
durante 30s, com subseqiiente descompressdo com tempo de 60s. Os corpos-
de-prova eram entdo retirados do molde para as operagdes subseqiientes de
processamento.

As matrizes utilizadas na confecgdo dos corpos-de-prova por

prensagem uniaxial a frio estdo representadas pelas Figuras 15 a 17, a seguir.

FIGURA 15 -Vista geral da matriz prismatica, para a confecgio de barras.
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FIGURA 16 - Vista geral da matriz cilindrica, para prensagem de pastilhas

cilindricas.

FIGURA 17 - Vista geral da matriz quadrada, para prensagem de pastilhas

quadradas.

Na Segunda etapa, os corpos-de-prova prensados uniaxialmente foram
submetidos a prensagem isostitica a frio, com o objetivo de melhorar as
propriedades a verde dos mesmos. Essa etapa foi realizada em uma prensa
isostatica tipo KIP 100 E, marca Paul Weber, capacidade de 100 toneladas. As
amostras foram primeiramente encapsuladas a vacuo em moldes flexiveis de

latex. Os referidos moldes foram, a seguir, colocados na camara de
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prensagem, imersos em Oleo. A velocidade de compactagdo foi de 15 MPa/s,
com pressdo de prensagem de 300 MPa.
Alguns detalhes da prensa isostatica utilizada estdo representados nas

Figuras 18 e 19, a seguir.

FIGURA 18 - Vista geral da prensa isostitica KIP 100 E Paul Weber.

Observa-se a camara de prensagem (2 esquerda) e o painel

de controle (a direita).

FIGURA 19 - Detalhe da camara de prensagem isostatica.
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3.4 — Sinteriza¢ao das misturas

As amostras foram sinterizadas, utilizando-se dois processos:

3.4.1 Sinterizacio a pressido atmosférica
As sinterizagdes a pressdo atmosférica dos corpos-de-prova foram

realizadas em um forno com elemento resistivo de grafite, com temperatura

méxima obtenivel de 2200 °C. O referido forno esta mostrado na Figura 20.

FIGURA 20 - Forno para sinterizagdo a pressdo atmosférica, em temperaturas
até 2200 °C.

As amostras, antes de serem inseridas no forno, foram colocadas em um
cadinho de grafite (Figura 21 & esquerda), envolvidas por uma mistura
composta de 70% de Si3N4 e 30% de BN, visando a evitar a perda do SizN,
por dissociagdo. O cadinho contendo as amostras foi colocado dentro de outro
cadinho (Figura 21 a direita), também de grafite, com o objetivo de proteger o
elemento resistivo do forno, no caso de fusdo acidental do material.

As sinterizagdes dos corpos-de-prova aditivados com Y,0;, foram

realizadas em atmosfera de nitrogénio, a pressdo atmosférica, na temperatura
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de 1750 °C, com patamar de 30 minutos, e taxa de aquecimento de 15 °C/min.
Completado o tempo de patamar, o forno foi desligado com os corpos-de-
prova permanecendo em seu interior até a temperatura ambiente. Esse ciclo
para o processamento do Si3Ng ja havia sido otimizado em trabalho
apresentado anteriormente'®’.

As sinterizagdes dos corpos-de-prova aditivados com CTR foram
realizadas em atmosfera de nitrogénio, seguindo o procedimento descrito a
seguir:

a) taxa de aquecimento de 15 °C/min até atingir a temperatura de 1350 °C,

com patamar de 30 minutos;

b) taxa de aquecimento de 15 °C/min até atingir a temperatura de 1750 °C,

com patamar de 30 minutos.

FIGURA 21 Vista geral dos cadinhos de grafite, interno (A, esquerda),

e externo (B, direita).

3.4.2 Sinterizacio sob pressio uniaxial a quente
Com o objetivo de se efetuarem analises comparativas, foram realizadas
sinterizagdes sob pressdo uniaxial a quente em todas as composigdes

estudadas.
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Foi utilizado um equipamento de sinterizagdo sob pressdo uniaxial a

quente, com capacidade de 30 MPa e temperatura maxima obtenivel de

2700 °C, (Figura 22).

FIGURA 22 - Forno para sinteriza¢do sob pressdo uniaxial a quente

O sistema compreende:

a) uma prensa de alimentagdo hidraulica;

b) um gerador de indugdo de radiofrequéncia ;

¢) sistema de controle de temperatura, pressdo e deslocamento; e
d) um forno resistivo, com elemento de grafite.

As ferramentas de prensagem, pungdes, espagadores € molde (25 mm
de diametro interno), constituem o corpo do molde e s@o fabricados em grafite
de alta pureza.

As superficies de grafite em contato com o po a prensar sdo revestidos

com uma camada fina de BN, aplicado por pintura, consistindo numa
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suspensdo de BN em etanol. A amostra do p6, com a composi¢do utilizada,
pesando cerca de 6,0 g, foi carregada entre os espagadores de grafite e

prensada a frio a uma pressdo de 20 MPa por 1 minuto, sendo em seguida

aquecida a velocidade de 15 °C/min, até atingir o patamar desejado, mantendo

a press. Em todas as amostras a temperatura maxima de trabalho foi de 1750

'c.

3.5 Preparacio dos pinos de Si;N; para os ensaios tribolégicos
laboratoriais
Os pinos ceramicos, de geometria tronco-conica e extremidade plana,

foram obtidos a partir dos pinos ja sinterizados no CTA/IAE/AMR, Figura 23.

FIGURA 23 - Vista geral dos pinos de SizNj.

Antes da obten¢do da geometria conica das pontas dos pinos, os
mesmos foram embutidos em suportes de ago inoxidavel, por aquecimento do
suporte de ago, resultando na geometria apresentada nas Figuras 24 e 25. Esse
procedimento é necessario para facilitar o acoplamento do pino 4 maquina de

ensaio (tribometro).
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FIGURA 24 - Geometria do pino em suporte de ago (dimensdes - mm)

Figura 25 - Aspecto geral do pino confeccionado na Universidade de Aveiro.

Finalmente, a superficie onde ocorre o deslizamento sobre o disco

¢ polida com pasta de diamante de 3pum.
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3.6 Preparacdo dos discos de C/C
Os discos de carbono/carbono foram confeccionados a partir de uma

placa, fabricada pela KAISER AEROTECH, denominagdo KKARB, tipo A,

com as seguintes caracteristicas:
a) tamanho 400x400x20mm;
b) densidade 1,42 g/cm’;

¢) tecido de fibra de carbono, derivada da PAN (poliacrilonitrila)

d) matriz de resina fendlica carbonizada.

Nas figuras 26 e 27 estdo apresentadas a geometria final e o aspecto dos

discos de composito C/C.

FIGURA 26 - Geometria e dimensdes do disco de C/C (mm).
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FIGURA 27 - Aspecto geral dos discos C/C.

Ap0s a obtengdo das dimensdes, pelo processo de usinagem, os discos

foram polidos com pasta de alumina de 1pm, em suspens@o aquosa.

3 7 - Etapas de caracterizacdes

As etapas de caracterizagOes realizadas nas amostras sinterizadas a
pressdo atmosférica e sob pressdo uniaxial foram divididas em duas partes,
sendo a primeira usada na determinagdo das propriedades fisicas e a segunda

na determinagdo das propriedades mecéanicas.

3.7.1 Tamanho médio das particulas

O tamanho médio de particulas foi determinada utilizando-se o

equipamento Cilas 1064, acoplado a um micro-computador. O tamanho médio

das particulas, neste caso, ¢ determinado por raios laser, na suspensdo de

particulas, durante o processo de decantagéo.
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3.7.2 Massa especifica
A massa especifica aparente das amostras foi calculada, segundo a
norma ASTM-C 744-74. Esse método baseia-se no principio de Arquimedes,

onde a massa especifica é dada pela Equag@o 7, a seguir.

-« [(,H,0 x Ps) — (par x Pi)]
4 (Ps - Pi)

onde:

p= massa especifica ( g/cm3);

pH,0 = massa especifica da dgua na temperatura do ensaio (g/cm3);

pAr = massa especifica do ar na temperatura do ensaio (g/cm3);
Ps = peso da amostra seca (gf); e

Pi = peso da amostra imersa em agua (gf).

3.7.3 Analise por difracio de raios-X

As analises por difragdo de raios-X, efetuadas nas amostras sinterizadas
a pressdo atmosférica e sob pressdo uniaxial, foram feitas em um aparelho da
marca Phillips modelo PW-1380/80, com tubo emissor de filamento de cobre.
Utilizando-se fichas de identificagdo compiladas pela International Centre for
Diffraction Data, foram identificados os compostos que se cristalizaram na
fase intergranular, além das duas formas estruturais do Si;Nj.

Na difrag@o de materiais cristalinos, o tipo de estrutura destes influi nas
intensidades e angulos de perfis de difragdo de Bragg (isto ¢ padrdo de
difragdo). Assim, substdncias com a mesma composi¢do quimica mais
diferentes estruturas da rede cristalina apresentam configura¢des de difragdo
diferentes. Este fato faz com que a difracdo de raios-X seja utilizada para
determinagdo tanto qualitativa como quantitativa das fases de uma substancia.

Uma anélise aproximada do percentual de transformagdo a—[-Si3;Ny

das amostras com diferentes porcentagens de aditivos foi efetuada através da
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comparagdo das intensidades relativas dos picos nos planos 210 (hkl). Foram
consideradas as reflexdes mais intensas (100%) das respectivas fases,
utilizando-se a relagdo IB/(IB+Ia), segundo procedimento recomendado por
Gazzara e Messier.*

Utilizou-se para a obtengdo das areas sob picos imagens digitalizadas,
dos difratogramas de difragdo de raios-X, obtidas em um scanner da marca
EPSON modelo Perfection 600. As imagens foram obtidas com uma resolugdo
oOptica espacial de 300 dpi. Apds a obtengdo das imagens, as dreas sob picos
foram obtidas utilizando-se um analisador de imagem Scion Image Beta 3b.
As 4reas utilizadas para o calculo final foi a média de cinco medidas para cada

pico, unidade utilizada pixels.

3.7.4 Anailise por microscopia eletronica de varredura (MEV)
A analise da morfologia de grios das se¢des transversal e longitudinal

das amostras sinterizadas, polidas e atacadas com um reagente adequado

(NaOH e KOH 1:1, a temperatura de 500 9C, por quatro minutos), foi efetuada

utilizando-se de um microscopio eletronico de varredura Zeiss, modelo
DSN/950.

Visando a melhoria da imagem obtida e facilidade na interpretacéo dos
resultados, as amostras foram recobertas primeiramente com um filme de

carbono e sobre 0 mesmo foi depositado um filme de ouro-paléadio.

3.7.5 Microdureza

As medidas de microdureza das amostras foram determinadas através
da microdureza Vickers com penetrador de diamante de 136°.

Foram realizadas 10 impressdes. Utilizou-se, para estas medidas, um
durometro Wilson Tukon, modelo 1798.

Com a média do comprimento das diagonais das impressdes, obteve-se

a microdureza Vickers utilizando-se a Equagéo 8, a seguir.
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onde:

- Hy = microdureza Vickers (kgf/mm);

- Q = carga (kg);

- L = comprimento médio da diagonal (mm); e

- a = angulo do penetrador de diamante.

Os valores de microdureza Vickers obtidos em kgf foram em seguida

convertidos para GPa, utilizando-se a Equagdo 9, a seguir:

1GPa=1,02x 102 *&_
mmz

3.7.6 Tenacidade a fratura

A tenacidade a fratura (Kjc) foi determinada pelo método de impressdo

Vickers, com penetrador de diamante de 136°, carga de 5,0 kg, para todas as
amostras. Utilizou-se a Equagdo 10 para determinagdo do K;c via impressdo

Vickers, que esta apresentada a seguir.

0,0726 x Fa
3

c2

KIC =

Onde:
- Kjc = tenacidade 2 fratura (MPa m'?);
- Fa = carga aplicada (kgf); e

- ¢ = metade do comprimento da fissura provocada pela indentag¢do (mm).

AVA
AVAVEY

2 3 4 5 6 7 unespwll 2! 1z 24 415 Ie

17

18



87

Os valores foram convertidos para MPa. Foram executadas dez
indentagdes em cada amostra, determinando-se a média dos valores da

tenacidade a fratura e os respectivos desvios padrdo. A Figura 28 mostra um

exemplo de indentagdo, com as trincas evoluindo a partir da marca do

indentador.
Para se ter uma perfeita visualizagdo dessas trincas, que se nucleiam
nos vértices da impressdo Vickers, é necessario que o corpo-de-prova esteja

perfeitamente polido.

FIGURA 28 - Aspecto das trincas obtidas pelo método da impressdo Vickers.

3.7.7 Coeficiente de atrito

Quando em funcionamento, o disco encontra-se em rotagdo € o pino
parado, carregado sobre o disco, conforme se representa esquematicamente na
Figura 29. A forga tangencial de atrito, Fa, desenvolvida no contato pino/disco
tende a arrastar o sistema porta pinos. Esta tendéncia é contrariada por uma
célula de carga que transmite uma forga de reagdo, Fc, que equilibra a a¢o da

forga de atrito, impedindo o arrastamento de todo o sistema porta pinos.
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FIGURA 29 - Representagdo esquematica da montagem pino/disco e das

forgas que determinam o valor do coeficiente de atrito.

Coeficiente de atrito, f, foi quantificado pelo quociente entre a forga
tangencial de atrito, Fa, desenvolvida no contato e o valor da carga normal

aplicada, p, Equagdo 11, a seguir.

(I1)

3.7.8 Desgaste
Para a quantificagdo do desgaste nos pinos e discos foi adotado o
coeficiente de desgaste, K, definido como o volume de desgaste por unidade

de carga e por unidade de distancia de deslizamento, Equagdo 12, a seguir.

K—V

= E (m3N-lm-1)

Sendo:

V = Volume de desgaste (m3);

p = Carga normal (N);

X = Distancia de deslizamento (m).
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Embora seja freqiiente a utilizagdo deste parametro K para quantificar o
desgaste tanto do pino, Kp, como no disco, Kd, deve-se levar em
consideragio que na configuragdo pino/disco, o pino encontra-se
permanentemente em contato, ao passo que nos pontos da pista de desgaste do
disco o contato é intermitente. Desse modo, a distdncia de deslizamento, x,
ndo ¢ a mesma para os pontos de contato das superficies do pino e do disco,

pelo que os valores de Kp e Kd ndo sdo diretamente comparaveis, sendo a

taxa de cobertura e=1 para o pino € € 10 para o disco.

O volume de desgaste ¢ quantificado pela perda de peso dos pinos e

discos , Equagdo 13, a seguir.

Sendo:
m; = massa inicial;
m; = massa final,

d, = massa especifica do material.

3.8 Limpeza e pesagem dos corpos-de-prova

Os corpos-de-prova foram limpos em banho de alcool etanol em
ultrason Struers modelo Metason 120, durante 15 minutos, com subseqiiente
secagem num ventilador de ar quente Struers modelo Drybox-2 por um
periodo de 20 minutos para os pinos e€ 1 hora para os discos de
carbono/carbono, devido a porosidade das amostras. Para garantir que os
corpos-de-prova estivessem isentos de umidade os mesmos foram colocados
em um dessecador por um periodo de 12 horas.

A pesagem dos corpos-de-prova foi realizada numa microbalanga

Mettler AE 240, com precisdo de 0,01mg. Para valor do peso foi considerada a
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média de cinco (05) pesagens consecutivas, realizadas apds a calibragdo da

microbalanga.

3.9 Parametros para os ensaios tribolégicos
Os parametros de ensaios foram os seguintes:
lubrificagdo: contato seco
temperatura: variavel de ensaio
meio: variavel de ensaio
carga normal: 5,10,20,25 N
velocidade de deslizamento 3,5m/s
distancia de deslizamento variavel de ensaio
Fixando a velocidade de deslizamento, em fung¢do do raio da pista de
deslizamento do disco a ser ensaiado, faz-se o célculo da velocidade de
rotagdo, Equacgédo 14, a seguir

v
W=EX6O (14)

Sendo:
w = velocidade de rotagdo (rpm);
v = velocidade de deslizamento pretendida (m/s);
r = raio da pista de deslizamento (m).
Com a distancia de deslizamento que se deseja para cada ensaio,

procede-se ao calculo do tempo de ensaio, Equagéo 15.

Sendo:
t = tempo de ensaio (s);
L = distancia de deslizamento pretendida (m);

v = velocidade de deslizamento pretendida (m/s).
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Para que o teste decorresse automaticamente, controlado por

computador, era necessario estabelecer a respectiva seqiiéncia, indicando a

velocidade de rotagdo, duragdo do teste e, se fosse o caso, a temperatura de

aquecimento do disco.

3.10 Ensaios de atrito e desgaste

O ensaio consiste na fixagdo do disco de carbono/carbono ao prato
rotativo porta-discos, que possui liberdade de rotagdo no plano horizontal, € na
fixa¢do do pino ao brago de carga, com colocagdo da respectiva carga normal.
O pino fica sobre o disco com dois graus de liberdade: um vertical, que
permite o seu contato direto com a superficie do disco; outro horizontal, que se
manifesta por agdo de atrito no contato, ativando a célula de carga com
deformagdo que é fungdo do binario de atrito. Por programagéo de computador
¢ feita a introdugdo dos pardmetros do ensaio, aquisi¢do € o controle do
mesmo.

Apds a montagem cuidadosa dos corpos-de-prova, evitando contaminar
as superficies de deslizamento, era aplicada a carga normal por colocagio de
pesos concentricamente com o eixo do pino, que era mantida constante ao

longo do teste.

3.10.1 Controle e variacéio da umidade relativa

A fim de controlar a umidade relativa do ar, a zona de teste foi
envolvida por uma camara em perspes, de modo a isolar o ambiente de teste
da umidade natural existente no laboratorio. Para a medi¢do dos valores de
umidade relativa, foi utilizada uma sonda termo-higrométrica digital da marca
DIGITRON, modelo R 200, cujo sensor encontrava-se no interior da camara.
Dois orificios, situados em paredes opostas da cdmara, permitem o varrimento
com ar seco, afetando dessa forma a umidade relativa. O ar seco ou umido
obtinha-se fazendo o ar proveniente de um compressor de ar passar através de

um tubo contendo silica-gel como dessecante, ou entdo através de uma coluna
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de agua, Regulando-se adequadamente o fluxo de ar seco ou umido,

conseguia-se obter valores de umidade relativa de 2% + 1,5% e 98% + 1,5%.

3.10.2 Aquecimento do disco de C/C

Neste trabalho realizaram-se testes com aquecimento do disco para

temperaturas de 300 e 600 °C. O aquecimento até 300 °C foi proporcionado

por uma turbina de ar quente KARL LEISTER S9C2. Para os testes a
temperatura de 600 °C, foi utilizado um queimador de gis propano
BULLFINH 4100. Para a realizagdo desses testes, a zona de contato
pino/disco foi envolvida por uma campanula em chapa de ago a fim de
minimizar a dissipagdo de calor

A temperatura no disco era lida com um pirémetro de infravermelho

RAYTEK, modelo ET2LT, e regulada por um controlador digital REX-F9.

3.11 Metodologia utilizada na fabricacio das ferramentas de corte

Além dos corpos-de-prova utilizados para caracterizagdo das
composi¢des estudadas, foram confeccionadas pastilhas dessas mesmas
composic¢des, que foram subseqiientemente transformadas em insertos para
usinagem. Utilizou-se somente o método de sinterizagdo a pressdo atmosférica
para a confecgdo das referidas pastilhas, tendo em vista que insertos
produzidos por essa técnica apresentariam um custo menor de fabrica¢do, em
fungdo da infra-estrutura necessaria ser mais simples. As referidas ferramentas
seriam testadas em servigo para avaliagio.

O formato e as dimensdes do inserto foram definidos em fungdo de um
porta ferramentas, Figura 30, j& existente no mercado, apropriado para

insertos ceramicos, com as seguintes especificagdes:
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FIGURA 30 - Planta e vista lateral do porta ferramentas.'°
onde:

-b=25 mm - f;=27 mm
- h=25 mm -Kr=75°

-h;=25 mm - Angulo de saida negativo: -6°

-L;= 150 mm - Angulo de inclinagdo negativo: -4°

A Figura 31 mostra as ferramentas de corte fabricadas, apds o

acabamento final de acerto das dimensdes e angulos de corte
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FIGURA 31 - Vista geral das ferramenta a base de SizN, fabricadas.

3.12 Ensaio de usinabilidade

A avalia¢@o do mecanismo de desgaste da superficie das pastilhas apds
usinagem foi efetuada utilizando-se um microscépio estereoscépio marca
Schott-Zeiss, modelo Stemi SV 11.

As ferramentas foram testadas em operagdo de usinagem em disco de
carbono/carbono, sendo adotados os seguintes pardmetros de corte:
a ) avango: 0,17 mm/rot
b ) profundidade de corte: 1,0 mm
¢ ) velocidade de corte: 250 m/min
d ) rotagdo: 1540 rpm;
e) didmetro do material usinado: 70mm.

A usinagem foi realizada num torno comando numérico
computadorizado, marca Traubomatic, modelo TND 360.

Procurou-se, no presente trabalho, utilizar-se um critério comparativo

para avalia¢do das ferramentas fabricadas no CTA/IAE/AMR por sinterizagdo

a pressdo atmosférica. Efetuou-se por conseguinte, a usinagem de um disco de
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carbono/carbono, comparando-se o desgaste sofrido pelas ferramentas aqui
desenvolvidas com o desgaste ocasionado, nas mesmas condi¢oes de trabalho,

em ferramentas confeccionadas em materiais comerciais. Para esse fim,

utilizou-se uma pastilha de ceramica de nitreto de silicio, importada, cédigo

680 SANDVICK.
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4 - RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Caracteristicas das particulas dos pés utilizados

A distribuigdo granulométrica dos pds utilizados na preparagdo das
composigdes esta apresentada pela Figura 32. As curvas de distribuigdo
granulométrica mostram que os pos sdo constituidos de particulas com

tamanhos variando de 0,1 a 6,0 um.
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FIGURA 32 — Curvas de distribuigdo granulométrica dos pds, antes da

mistura.

As curvas de distribuigdo granulométrica das composigdes, apos o
processo de moagem/mistura, em moinho de bolas, estdo apresentadas pela
Figura 33. O processo de moagem proporcionou uma estreita distribuigdo de
tamanho de particulas, que se estende por uma faixa de 0,1 a 1,0 um, para as
composigdes contendo Y,0;+SizN4+AIN e de 0,1 a 2,0 um para as
composigdes contendo CTR+Si;N+AIN.

A redugdo no tamanho das particulas promove durante o processo de
sinterizagdo do SizN, via fase liquida, uma maior densificagdo no estagio de

rearranjo, maior energia superficial que contribuira com o processo de solugdo

Al
AVAVAY

Vi
2 3 4 5 6 7 unespwll 2! 1z 24 415 Ie

17

18



97

reprecipitagdo, promovendo a nucleagdo de um numero maior de grios

-Si3N, evitando que no estagio final de sinterizagdo ocorra um crescimento

exagerado dos graos.

Porcentagem acumulativa

T T 1 rrrrrj|

100
Tamanho de particulas (um)

FIGURA 33 - Curvas de distribui¢gdo granulométrica dos pos das misturas
contendo SizN4- AIN - CTR e SizN, - AIN -Y,053

4.2 - Caracteristica dos pos compactados

As amostras foram inicialmente prensadas uniaxialmente a frio, a 50
MPa, em uma matriz de ago com camisa flutuante e a seguir na prensa

isostatica a frio , a uma pressido de 300 MPa, conforme descrito no capitulo 3.

As amostras contendo o CTR apresentaram densidade relativa (p,) a
verde em torno de 60+1,0 % da densidade tedrica enquanto que as

composig¢des contendo Y,0; apresentaram valores em torno de 57,5+1,0 %.

A densidade relativa a verde ¢ definida pela razdo entre a densidade a

verde (p,), obtida pelo método geométrico e a densidade tedrica (p,), obtida
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A densidade relativa a verde é definida pela razdo entre a densidade a

verde (p,), obtida pelo método geométrico e a densidade tedrica (p;), obtida

pela regra das misturas. A densidade relativa ¢ um pardmetro importante para

o desenvolvimento das propriedades finais de um sinterizado, e depende
basicamente da distribui¢do de tamanho, formato e pressdo de compactagdo

das particulas.

Os maiores valores de densidade relativa a verde obtidos para as
composi¢des contendo CTR estdo relacionados a maior variagdo no tamanho
de particulas, o que possibilitou um melhor empacotamento dos grdos durante

os processos de prensagem (uniaxial e isostatica a frio).

4.3 — Massa Especifica

As amostras foram sinterizadas conforme os procedimentos citados no
capitulo 3.

Os valores de massa especifica, para as composigdes sinterizadas sob
pressdo atmosférica estdo representados na Tabela 10. Cada ponto
experimental representa o valor médio de cinco (05) amostras, com desvio
padrdo méaximo de 0,8%.

Observamos que o aumento da quantidade de aditivos de sinterizag@o
provocou um incremento no valor de massa especifica para ambos os casos,
até se atingirem valores proximos a densidade tedrica.

Para as condig¢des de sinterizagd@o utilizadas neste trabalho, as amostras
contendo 2,5% em peso de Y,0; e CTR, apresentaram baixa densificagdo. Isso
se deve a quantidade insuficiente de fase liquida formada, durante o processo
de sinterizagdo, necessaria para ativar os processos de rearranjo e

solugdo/reprecipitagao.
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TABELA 10 - Valores de massa especifica para as composig¢des sinterizadas a
pressdo atmosférica

Densidade Relativa
Amostras Massa especifica

p (%)

1(Y 2,5) 2,90 93,54

2 (Y 5,0) 3,14 96,30

3 (Y 10) 3,27 98,50

4 (CTR 2,5) 2,69 83,54

5 (CTR 5,0) 3,13 96,20

6 (CTR 10) 325 98,10

Para as composi¢des contendo 5,0 e 10,0 % de Y,0; e CTR, a

densificagdo teve um acréscimo significativo, com resultados similares tanto

para as composigdes aditivadas com CTR como para as aditivadas com Y,0;.

Isso deve-se a maior quantidade de fase liquida formada, que intensificou o
mecanismo de rearranjo das particulas e, subsequentemente, o processo de
solugdo/reprecipitagdo.

Os valores de massa especifica, para as composigdes sinterizadas sob
pressdo uniaxial a quente, estdo representados na Tabela 11. Cada valor
experimental representa o valor médio de cinco (05) amostras, com desvio

padrdo maximo de 0,56%.
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TABELA 11 - Valores de massa especifica para as composi¢des sinterizadas
sob pressdo uniaxial a quente

Densidade Relativa
Amostras Densidade

p (%)

1(Y2,5) 3,22 98,10

2 (Y 5,0) 3,25 98,50

3(Y10) 3,30 99,20

4 (CTR 2)5) 3.12 97,29

5 (CTR 5,0) 3,24 98,01

6 (CTR 10) 3,28 98,70

Observa-se 0 mesmo comportamento obtido no processo de
sinterizagdo sob pressdo atmosférica. Porém, ocorreu um incremento nos
valores obtidos de massa especifica para todas as composigdes, principalmente
as que contém 2,5% em peso de CTR e Y,0s.

Nesse processo de sinterizagdo os mecanismos de densificagdo
predominantes estdo baseados na solugdo de a-SizN4s e subsequente
reprecipitagdo de [B-Si3Ns; e coalescimento, sendo esses mecanismos
diretamente influenciados pelo tipo, quantidade de aditivos e pressdo aplicada.

Esses fatores ficaram bem evidenciados nos exames por microscopia

eletronica de varredura (MEV), onde podemos observar que a microestrutura

predominante das amostras aditivadas com Y,0; e CTR foi B-SizN4 (o que

caracteriza o mecanismo de solug@o reprecipitagéo), apresentando variag@o no
tamanho dos grdos em fungdo do teor dos aditivos (o que caracteriza o
mecanismo de coalescimento).

O coalescimento ficou bem evidenciado nas amostras contendo 2,5%
dos aditivos Y,03; e CTR. Isso deve-se a menor quantidade de fase liquida

formada durante o processo de sinterizag@o, proporcionando a nucleagio de
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um numero menor de grios B-SizN4, favorecendo, assim, o mecanismo de
crescimento dos mesmos até que a fronteira de um gréo intercepte a do outro,

interrompendo o seu crescimento.

4.4 - Fases presentes

As fases presentes em todas as composi¢des sinterizadas a pressdo
atmosférica, estdo representadas pelos respectivos difratogramas, Figuras 34 a

39.

Os resultados obtidos com amostras sinterizadas utilizando-se o aditivo
CTR, mostraram que os Oxidos Dy,0; e Er,O; aparentemente ndo reagiram
com o Si3Ny, ndo originando novas fases cristalinas intergranulares, ao nivel
de resolugdo do equipamento utilizado. A ndo constatagdo por difragdo de
raios-X dos outros oxidos que compdem o CTR, deve-se as quantidades
envolvidas, que podem estar abaixo da resolugdo do equipamento ou em
solugdo sélida.

O oxido principal do CTR utilizado neste trabalho é o Y,0;, que reagiu
com o Si3N4 dando origem a fase Y,Si;O3Ns.

De acordo com trabalhos realizados por Rae et al.*’, a fase Y,Si;0sN,

estd associada a reagdo do Y,0; com SizN4. Verificou-se neste caso que o

Y,0; atua da seguinte forma: entre 1000 e 1400 ¢, 0'Y:0; reage com a-SizN,

resultando nas fases Y¢Si;309N4 € Y5S1;30,N, respectivamente. Entre 1400 e
1500 °C, a fase Y¢S1309N, reage com a-SizN, resultando em oxinitreto de itrio
e silicio com composigdo Y,Si;303N4. Com o aparecimento de fase liquida, as
fases Y¢Si309N4 € YsSi30oN reagem com a-SizNy resultando em Y,Si303N,
interferindo também na transformagio ac—p Si3Ny,

De acordo com trabalhos realizados por Mandal e Thonson'?’, a fase
Si3Al;0;Ns € formada por substituicdo equivalente e simultdnea de Al-O por
Si-N e a maioria tem sido descrita pela formula Sig ,Al,O,Ng_,. Nesta formula,

z pode variar continuamente de 04,2, dependendo das condi¢des de
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sinterizagdo. A variagdo do valor de “z” tem forte influéncia sobre as

propriedades mecanicas desta cerdmica. A fase Sig.,Al,O,Ns., € denominada -

SiAION.

1-B-SiN,
2 -a-SiN,
3-Y,Si,0.N,

4-Er0,

Intensidade

FIGURA 34 - Difratograma, amostra contendo 2,5 % em peso de CTR
sinterizada a pressdo atmosférica.

1- B-SiN,
2-a-SiN,
3-Y,Si,0N,

4-Er0,

Intensidade

FIGURA 35 - Difratograma, amostra contendo 5,0 % em peso de CTR
sinterizada a pressdo atmosférica.
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1-B-Si,N,
2-a-SiN,
3-Y,Si,0N,
4 - Er,0,
5 - Dy,0,
6 - Si,ALLO,N,

Intensidade

20 (°)
FIGURA 36 - Difratograma, amostra contendo 10 % em peso de CTR
sinterizada a pressdo atmosférica.

1- B- Si,N,
2 - a-Si)N,

Intensidade

20()

37 - Difratograma, amostra contendo 2,5% em peso de Y,0;

sinterizada a pressdo atmosférica.

AV
AVAVEY

: Tk
cm 1 2 3 4 5 6 7 unespwll 2! 43 424 485 1w A7 18



Intensidade

20.(")
FIGURA 38 - Difratograma, amostra contendo 5% em peso de Y,O;

sinterizada a pressdo atmosférica.

1-a-Si;N,
2 - B-Si,N,
3-Y,Si,0,N,

Intensidade

20(°)

39 - Difratograma, amostra contendo 10 % em peso de Y,O;
sinterizada a pressdo atmosférica.
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As fases presentes em todas as composig¢des sinterizadas sob pressdo
uniaxial a quente, estdo representadas pelos respectivos difratogramas, Figuras
40 a 45.

As amostras aditivadas com CTR, sinterizadas sob pressdo uniaxial a
quente, apresentaram 0 mesmo comportamento observado na sinterizagdo ‘a
pressdo atmosférica, com relagdo aos elementos Er,O; e Dy,0s3; que ndo
formaram fases intergranulares com o Si;N4. Porém, esta experiéncia permitiu
verificar que a sinteriza¢do sob pressdo uniaxial a quente tem uma influéncia
significativa na transformag@o de fases e nas propriedades mecanicas do SizNy,

na presenga do aditivo Y,0;, que compde aproximadamente 75% do CTR

20()
FIGURA 40 - Difratograma, amostra contendo 2,5% em peso de CTR

sinterizada sob pressdo uniaxial a quente.
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FIGURA 41 - Difratograma, amostra contendo 5,0% em peso de CTR

sinterizada sob pressdo uniaxial a quente.

1-B-SiN,
2 - &SiN,
3-Y,Si,0,N,
4 -Er,0,
5-Dy,0

3

Intensidade

FIGURA 42 - Difratograma, amostra contendo 10% em peso de CTR

sinterizada sob pressdo uniaxial a quente.
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Intensidade

26(°)

FIGURA 43 - Difratograma, amostra contendo 2,5% em peso de Y,0;

sinterizada sob pressdo uniaxial a quente.

Intensidade

20(°)

FIGURA 44 - Difratograma, amostra contendo 5,0 % em peso de Y,0;

sinterizada sob pressdo uniaxial a quente.
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-p-SiN,
-a-Si,N,
- ¥,Si,O,N,
- SLALON,
- Y,5,0,
- O’ SIAION

Intensidade

20(°)

FIGURA 45 - Difratograma, amostra contendo 10 % em peso de Y,03

sinterizada sob pressdo uniaxial a quente.

Os valores aproximados dos percentuais de transformagdo a—3-Si3Ny,
das composig¢des contendo CTR e Y,0;, sinterizadas a pressdo atmosférica,

estdo representados na Tabela 12.

TABELA 12 — Percentual aproximado da transformagdo da fase a para -

Si3N4, no processo de sinterizagdo a pressdo atmosférica (%)

Amostras
1(2,5Y) | 2(5,0Y) [3(10Y) | 4(2,5CTR) | 5(5,0CTR) | 6(10CTR)

Fases

B- SizN4 65,0 89,5 98,4 43,0 70,3 84,0

o-Si3Ng 35,0 10,5 1,6 57,0 29,7 16,0

Observa-se que a transformagdo o—PB-SizNy € favorecida na
sinterizagdo a pressdo atmosférica de N, pela maior quantidade de aditivos,

onde as amostras contendo Y,0s3;, apresentaram um nivel maior de
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transformagdo a—>B-SizN,. Neste caso, o Y,0; € mais eficaz que o Er,O; ¢
Dy,03, na solug@o de a e reprecipitagdo de B-SizN4 Quando o aditivo usado €
o CTR, que contém aproximadamente 75% em peso de Y,0; a percentagem
de a transformada em B-Si3N4 € menor.

Os valores aproximados do percentual de transformagdo a—p-Si3N,4

das composi¢des contendo CTR e Y,0; , sinterizadas sob pressdo uniaxial a

quente, estdo representados na Tabela 13.

Observamos que, com aumento na percentagem de aditivos tanto nas
composi¢des contendo CTR como naquelas contendo Y,0; ocorreu um
aumento na porcentagem de fase a- Si;N, retida. Inferimos que este efeito estd
associado a formagdo de maiores quantidades de fases intergranulares, tanto
vitreas quanto cristalinas, durante a prensagem uniaxial a quente.

Nas condigdes de processo na prensagem uniaxial a quente, a maior
quantidade de aditivos favoreceu a formagdo das fases intergranulares

supracitadas, antes da completa dissolugdo da fase a- Si;N4 e subsequente

reprecipitagdo de B-Si3Ny,

TABELA 13 - Percentuais aproximados da transformacio da fase o para (-
Si3N4, apds o processo de sinterizagdo sob pressdo uniaxial a

quente (%)

Amostras
1(2,5Y) | 2(5,0Y) [3(10Y) | 4(2,5CTR) | 5(5,0CTR) | 6(10CTR)
Fases

- Si3Ng 89,8 85,5 71,6 99,6 99,2 93,0

o-Si3Ny 10,2 14,5 22,4 0,4 0,8 7,0
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4.5 Aspecto microestrutural

As fotomicrografias obtidas por MEV retratam os efeitos dos aditivos
CTR e Y,0; bem como dos processos de sinterizag@o a pressdo atmosférica e
sob pressdo uniaxial a quente, sobre a forma, tamanho e distribui¢do dos gréos
o € [-Si3Ny.

Comparando-se os aspectos microestruturais das amostras sinterizadas

a pressdo atmosférica e sob pressdo uniaxial a quente, observamos que as

principais diferengas encontradas foram relativas as variagdes na quantidade

de fases o e B-Si3N4 € no tamanho dos graos B- SizNj.

4.5.1 Amostras sinterizadas sob pressido atmosférica

As composi¢des contendo 2,5 % de Y,0; e CTR, sinterizadas a pressio
atmosférica, ndo foram analisadas por MEV devido aos seus baixos valores de
massa especifica e dureza, tornando praticamente impossivel o polimento, em
decorréncia do arrancamento das particulas, também, devido a penetragio da
solugdo quimica nos poros durante o ataque, dissolvendo a fase vitrea e
provocando o descolamento dos grdos da superficie.

De uma maneira geral, as composigdes aditivadas com CTR
apresentaram grdos o-SizN4 em maior quantidade do que as aditivadas com
Y,0;. Este fato pode estar relacionado ao tipo de aditivo, uma vez que o CTR
possui uma maior quantidade de o6xidos, que interferem no processo de
transformacdo a— - SizNy4, durante o processo de sinterizagao.

Nas amostras contendo 5% em peso de CTR (Figura 46), observou-se
uma quantidade maior de graos a-Si3N, , em relagdo a composig¢do contendo
10% em peso do mesmo aditivo (Figura 47). Os grios a-SizNg sdo
evidenciados pelo seu formato equiaxial, enquanto que os grdos B-Si;N,

apresentam-se de forma alongada.
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FIGURA 46 — Observa-se uma microestrutura constituida de grdos a-SizN,
(equiaxial)e B-Si3N4 (prismatico), em amostras sinterizadas a

pressdo atmosférica, com 5,0% de CTR

FIGURA 47 - Observa-se uma microestrutura constituida de grios o

(equiaxial)e B-Si;N, (prismaticos), em amostras sinterizadas

a pressdo atmosférica, com 10% CTR.
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Tendo em vista que a solugdo de a e subseqiiente reprecipitagdo de -
Si13N, ocorre via fase liquida, podemos inferir que a quantidade de fase liquida
formada nas amostras contendo 5,0% em peso de CTR, foi insuficiente para
promover a completa transformac¢do de a—P, dentro dos pardmetros de
sinterizagdo utilizados.

Do ponto de vista tecnoldgico, esse € um aspecto interessante, pois

podemos associar a maior dureza da fase o com a maior tenacidade da fase -

Si3N4, em aplicagdes mecanicas a temperaturas abaixo de 1000 °C, visto que a

fase a-SizNy € instavel a altas temperaturas.

As composigdes aditivadas com 5,0 (Figura 48) e 10% (Figura 49) de
Y05 apresentaram uma microestrutura com predominancia de grdos B-Si3Ny,
Observou-se graos menores para as amostras contendo 10% Y,0s, podendo
estar relacionado a maior quantidade de fase liquida, formada durante o
processo de sinterizagdo, e a granulagdo fina do p6 de partida, que
favoreceram a nucleagdo de um niimero maior de grdos e, consequentemente,
fazendo com que o contato entre eles ocorressem mais rapidamente,

interrompendo o processo de crescimento.
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FIGURA 48 - Observa-se uma microestrutura constituida predominantemente
de graos B-Si3N4 (prismaticos), e grdos a-SizN4 (equiaxiais) em

amostras sinterizadas a pressdo atmosférica, com 5,0% Y,0;,

FIGURA 49 - Observa-se uma microestrutura constituida predominante de

grios [-Si3N4 (prismaéticos), em amostras sinterizadas a

pressdo atmosférica, com 10% de Y,0;.
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4.5.2 Amostras sinterizadas por prensagem uniaxial a quente

De uma maneira geral, as composi¢des aditivadas com CTR e Y,0;
apresentaram uma reduc¢do do tamanho dos gréos 3- Si;N, com o acréscimo de
aditivos. Esta redu¢do € mais acentuada para as composi¢des aditivadas com
Y,0; devido a maior quantidade de fase liquida formada.

Para as amostras aditivadas com 2,5% em peso de CTR (Figura 50),
observou-se graos [-Si;N; maiores que os das amostras contendo 5,0%
(Figura 51) e 10% (Figura 52) do mesmo aditivo. Isso deve-se & menor
quantidade de fase liquida formada durante o processo de sinterizagdo, que

permitiu o crescimento dos grios pelo mecanismo de coalescimento.

FIGURA 50 - Observa-se uma microestrutura constituida predominantemente

de grdaos B- Si3N;, em amostras sinterizadas sob pressdo

uniaxial a quente com 2,5% em peso de CTR.
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s 1 §
FIGURA 51 - Observa-se uma microestrutura predominantemente de graos 8-
Si3N,, em amostras sinterizadas sob pressdo uniaxial a quente,

com 5,0% de CTR.

FIGURA 52 - Observa-se uma microestrutura predominante de grios -SizNy,

em amostras sinterizadas sob pressdo uniaxial a quente, com
10% de CTR.

O mesmo comportamento foi observado para as amostras aditivadas
com Y,03, mostrado pelas Figuras 53 a 55, respectivamente. Ocorreram nestes

casos, uma redugio do tamanho de graos B-Si;N4 em fungdo do acréscimo de
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aditivos, podendo estar relacionado a maior quantidade de fases vitreas que foi
cristalizada, conforme mostrado nas anélises por difracdo de raios-X, que

inibiu o crescimento dos graos -SizN,.

FIGURA 53 - Observa-se uma microestrutura constituida predominantemente

de grdos PB- SizN4, em amostras sinterizadas sob pressdo

uniaxial a quente, com 2,5% Y,0;.

. N "'&&;"

FIGURA 54 - Observa-se uma microestrutura predominante de grdos B-SizNy,

em amostras sinterizadas sob pressdo uniaxial a quente, com
5,0% de Y203_
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FIGURA 55 - Observa-se uma microestrutura predominante de graos -Si;Ny,
em amostras sinterizadas sob pressdo uniaxial a quente, com

10% de Y203.

4.6 Ensaios de dureza

4.6.1 — Sinterizadas a pressio atmosférica

Os valores médios e respectivos desvios-padrio da microdureza

Vickers, para os materiais contendo CTR e Y,0;, sinterizados a pressdo

atmosférica, estdo apresentados na Tabela 14.

As caracteristicas microestruturais como porosidade, tamanho de grio,
natureza, quantidade de fase intergranular e o grau de transformagdo
o—>-Si3Ny4 influenciaram nos valores de dureza do produto final.

Os baixos valores de microdureza Vickers obtidos para as composigdes
com 2,5% de Y,0; e CTR deve-se a baixa densificagdo.

A composi¢do com 5,0% em peso de CTR, apresentou o melhor
resultado com relag@o a dureza, quando comparada a composi¢do com 10% de
CTR. Isso deve-se a maior quantidade de fase a-SizN4, que possui uma dureza

superior a fase B-Si3Ny,
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TABELA 14 - Valores de microdureza Vickers das amostras sinterizadas a

pressdo atmosférica

Amostras Microdureza Vickers (GPa)

1(Y 2,5) 12,49+0,09

2(YS5,0) 14,85+0,14

3(Y10) 14,42+0,18

4 (CTR 2,5) 9,31+0,19

5 (CTR 5,0) 16,96+0,32

6 (CTR 10) 15,34+0,05

As composi¢des aditivadas com 10% em peso de Y,0;, apresentaram
uma pequena redug@o na dureza, em relagdo a composig¢do com 5,0 % em peso

do mesmo aditivo, isso deve-se a maior quantidade de fase liquida formada

que proporcionou uma maior transformagéo da fase o em [3-Si;Nj.

4.6.2 - Sinterizagio por prensagem uniaxial a quente

Os valores médios e respectivos desvios-padrio da microdureza
Vickers, para as amostras contendo CTR e Y,0s, sinterizados sob pressdo
uniaxial a quente, estdo apresentados na Tabela 15.

Os referidos valores para as composigdes contendo Y,03 sdo mais altos
que aqueles observados para as amostras sinterizadas a pressdo atmosférica.
Isso deve-se ao proprio método de processamento que possibilita uma maior
densifica¢do do produto final e também em fungio da existéncia da fase -
Si3N,; remanescente, conforme mostrado nos resultados obtidos nos exames

por difra¢do de raios-X.
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TABELA 15 - Valores de microdureza Vickers das amostras sinterizadas sob

pressdo uniaxial a quente.

Amostras

Microdureza Vickers (GPa)

1(Y 2,5)

17,2120,23

2 (Y 5,0)

18,12+0,1

3 (Y 10)

19,61+0,18

4 (CTR2)5)

15,63+0,25

5 (CTR 5,0)

16,27+0,24

6 (CTR 10)

16,62+0,30

As amostras contendo 2,5% em peso de CTR e Y,0; apresentaram

valores de dureza bem superiores aqueles obtidos pelo processo de

sinterizagdo a pressdo atmosférica. Isso deve-se ao proprio método de

sinteriza¢do que proporcionou um incremento na forga motriz necessaria para

promover o processo de rearranjo, solugdo/reprecipitacdo e coalescimento das

amostras.

4.7 Ensaios de tenacidade a fratura

4.7.1 — Sinterizadas a pressio atmosférica

Os valores médios e respectivos desvios-padrdo da tenacidade a fratura,

para os amostras contendo CTR e Y,0;, sinterizados a pressdo atmosférica,

estdo apresentados na Tabela 16.
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TABELA 16 - Valores de tenacidade a fratura para as amostras

sinterizadas a pressdo atmosférica.

Amostras Kic (MPa m'?)

2(Y5,0) 6,30+0,12

3 (Y 10) 6,50+0,20

5 (CTRS5,0) 4,48+0,23

6 (CTR 10) 6,30+0,2

A morfologia do grédo e a quantidade de fases o e 3-Si;N4 tém um efeito
acentuado nos valores da tenacidade a fratura. As condigdes de tempo,
temperatura e quantidades de aditivos utilizados para as composi¢des
sinterizadas a pressdo atmosférica, resultaram em graos a-Si;N, equiaxiais e
B-Si3N4 alongados, promovendo variagdes na resisténcia mecédnica das
composi¢des analisadas.

As amostras contendo 2,5% em peso de Y,0;3; e CTR foram
desconsideradas por apresentarem baixa massa especifica. Tem-se neste caso
maior volume de poros que podem agir como absorvedores de energia das
pontas das trincas, proporcionando um valor ndo compativel com a resisténcia
mecanica do mesmo.

As amostras contendo 5,0% em peso de CTR, apresentaram menores
valores de tenacidade a fratura. Isso deve-se @ maior quantidade de grios a-
Si3N4 equiaxiais, que promove uma diminuigdo da energia consumida para
propagac@o de trinca, que percorrera um caminho menor através de grdos com
menores razdes de aspecto. Além disso, os grdos a-Si;N4 possuem dureza
maior que os grdos B-Si3Ny, contribuindo para a diminuigdo da tenacidade a

fratura.
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As amostras contendo 10% em peso de Y,0; apresentaram maiores
valores de tenacidade a fratura. Isso deve-se a maior quantidade de fase B-
Si3N4 em forma de bastonetes e também da menor dureza dessa fase. A maior
quantidade de B-SizN4 deve-se a maior quantidade de fase liquida formada,

durante o processo de sinterizagdo.

4.7.2 - Sinterizadas sob pressiio uniaxial a quente

Os valores médios e respectivos desvios-padrdo da tenacidade a fratura,
para as amostras contendo CTR e Y,0;, sinterizados sob pressdo uniaxial a
quente, estdo apresentados na Tabela 17.

Os maiores valores de tenacidade a fratura estdo associados
principalmente a transformagdo da fase a em B-Si3;N4, conforme observado
nos exames por difragdo de raios-X.

A pressdo aplicada no processamento dessas amostras promoveu uma
melhor densificag@o, devido ao incremento no rearranjo. A energia de ativag@o
do mecanismo de solugdo/reprecipitagdo que associado aos aditivos utilizados
que sdo responsaveis pela nucleagdo e crescimento dos graos B-SizNy, foram
influenciados pela atmosfera do forno. Nesse processo o géas nitrogénio que
atua como elemento de reacdo, e também como gis de arraste dos sub-
produtos volateis, ndo entra em contato com a amostra, por causa da matriz de

grafite e da pintura de boro (utilizada para evitar a aderéncia do ceramico ao

molde). O patamar de sinterizagdo (30 minutos a 1750 °C) e a pequena

quantidade de fase liquida em determinadas composi¢des, proporcionaram o

coalescimento dos graos.
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TABELA 17 - Valores de tenacidade a fratura para as amostras

sinterizadas sob pressdo uniaxial

Amostras Kic (MPa m'?)

1(Y2,5) 6,10+0,13

2 (Y 5,0) 5,82+0,20

3(Y10) 5,33+0,19

4 (CTR 2,5) 5,81+0,33

5 (CTR 5,0) 5,13+0,30

6 (CTR10) 4,96+0,22

4.8 Coeficientes de atrito e desgaste

Os testes de atrito e desgaste foram realizados em um tribdmetro
pino/disco, como descrito no Capitulo 3. Para a realiza¢do dos testes foram
utilizados pinos ceramicos, sinterizados a pressdo atmosférica, contendo 5,0 %
em peso de CTR e Y,0; Estas composi¢des foram escolhidas por
apresentarem maior dureza dentre as composi¢es sinterizadas a pressdo

atmosférica.

4.8.1 Umidade variavel

A literatura sobre o atrito e desgaste faz referéncia a um numero
significativo de trabalhos dedicados ao estudo da influéncia da umidade no
comportamento tribolégico de materiais ceramicos, bem como do grafite. Por
exemplo, a combinagdo do grafite/grafite apresenta um coeficiente de atrito de
cerca de 0,1 em condi¢des de umidade atmosférica normal (48%), mas este

valor sobe para cerca de 0,5 se o ar ambiente for muito seco.
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Face a esses dados de literatura, os testes foram realizados a

temperatura ambiente (28 °C), com a umidade relativa do ar em 1,0%, 48% e

98%, respectivamente, sendo os valores do coeficiente de atrito representados
por intermédio das Figuras 56 a 58.

Como podemos observar, os valores do coeficiente de atrito obtidos
com esse par tribologico (Si3N4 contra Carbono/Carbono), ndo sdo muito
afetados pela variagdio de umidade & temperatura ambiente, mantendo um
coeficiente de atrito muito baixo, comparando-se com outros pares
triboldgicos.

Esse comportamento mostra que podemos estar frente a um excelente
par triboldgico, que podera ser utilizado como componentes mecanicos de
deslizamento sem lubrificag¢do, para aplicagGes diversas, tendo em vista que o
coeficiente de desgaste (Kd) dos pinos (para ambas composi¢des) e discos
mantiveram-se na faixa de (6,08+0,43)x10° e (7,20+0,83)x10°® (mm’N"'m™),

respectivamente, evidenciando um desgaste moderado.

hﬁﬁﬁ"““*~of*"ﬂﬂﬂﬂﬁ Hﬂﬁ“ﬁ"““*o
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FIGURA 56 - Coeficiente de atrito em fung¢do da distincia de deslizamento,

com umidade relativa do ar de 1%.
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FIGURA 57 - Coeficiente de atrito em fung@o da distancia de deslizamento,

com umidade do ar de 48%.
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FIGURA 58 - Coeficiente de atrito em fungdo da distancia de deslizamento,

com umidade do ar de 98%.

Na Figura 59, representativa de todos os ensaios realizados, pode-se
observar, na superficie do disco, o aspecto polido da pista criada pelo atrito

entre o pino e o disco , apds 10 km de deslizamento.
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FIGURA 59 — Pista criada durante o teste de deslizamento pino contra disco,
apo6s 10 km.

Como o nosso objetivo era proporcionar o desgaste do compdsito C/C,

simulando um processo de usinagem, procedemos ao aumento da carga efetiva

dos ensaios, gradativamente 5, 10, 15, 20 e 25 N. Até 20 N o comportamento
foi semelhante, apresentando baixos coeficientes de atrito e desgaste. Por
outro lado, com 25 N, ocorreu o colapso do disco de C/C, devido ao aumento
significativo dos coeficientes de atrito e desgaste. Examinando-se o aspecto da
pista de desgaste, observou-se que ocorreu arrancamento das fibras de carbono
e da matriz de resina, proporcionando um acabamento bastante irregular, como

podemos observar na Figura 60, representativa de todos os ensaios realizados.
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arb/Carb

FIGURA 60 - Pista desenvolvida durante o teste de deslizamento pino contra
disco, carga de 25 N.

4.8.2 — Temperatura variavel
Os resultados obtidos, mostraram que existe um efeito claro da
temperatura ¢ do meio ambiente sobre o coeficiente de atrito, e na resisténcia

ao desgaste dos pinos e dos discos de C/C.

Nos testes realizados & temperatura de 600 °C, os aquecimentos foram

efetuados utilizando-se um queimador de gas propano. Observou-se que os
valores dos coeficientes de atrito eram baixos, Figura 61, representativa dos
testes realizados, porém bastante varidveis. Os discos de C/C resistiram bem,
sem entrarem em regime de desgaste total. A variagdo dos coeficientes de
atrito, devem-se ao fluxo de gases dentro da campanula de proteg@o. Quando a
chama aumentava, para manter a temperatura, o fluxo de gis também
aumentava, diminuindo assim o coeficiente de atrito. Quando a chama
diminuia, o fluxo de gas oriundo da combustio diminuia, aumentando assim o
coeficiente de atrito. Os coeficientes de desgaste dos pinos (Kd) foram de
(5,62+0,11)x10° (mm’N'm™) para as amostras contendo CTR e (5,93+0,17)x

10 (mm’N"'m™) para as amostras contendo Y,0;.
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FIGURA 61 - Coeficiente de atrito em fung@o da distancia de deslizamento, a

temperatura de 600 °C.

No teste realizado 4 temperatura de 300 °C, o aquecimento foi efetuado
por um sistema de ar quente for¢cado. Observou-se que os valores do
coeficiente de atrito inicial eram muito baixos e mantiveram-se até a distancia
de aproximadamente 1500 m, Figura 62, representativa dos testes realizados.
A partir dai o coeficiente de atrito aumentou significativamente, levando os
discos a desgaste severo, Figura 63, mantendo-se a integridade dos pinos

que apresentaram um coeficiente de desgaste (Kd) de (5,84+0,18)x107

(mm’N"'m™), para as amostras contendo CTR e (5,73+0,13)x10” para as

amostras contendo Y,0Os. Esses testes foram muito significativos, pois, 0 nosso
objetivo era conseguir usinar o composto C/C sem que ocorresse o desgaste
prematuro das ferramentas de corte de Si;N4 € com um acabamento superficial

de boa qualidade.
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FIGURA 62 - Coeficiente de atrito em fun¢do da distidncia de deslizamento, a

temperatura de 300 °C.

I A

FIGURA 63 - Pista de deslizamento. Observa-se a regido de desgaste total do
disco de C/C

Como o C/C esta sujeito a oxidagio a temperatura em torno de 350 °C,

onde a uma grande influencia da oxidagdo sobre as suas propriedades
mecanicas, foram realizados também, testes & temperaturas de 100 e 200 °C.
Os valores dos coeficientes de atrito obtidos nos testes realizados a estas

temperaturas foram semelhantes aos obtidos nos testes realizados a 300 °C,
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Figura 64, representativa dos testes realizados. Os coeficientes de desgaste dos
pinos ceramicos foi classificado como moderado e dos discos C/C com severo.
Podemos inferir que o fendmeno que esta interferindo no sistema e levando o
disco C/C ao desgaste severo € a presenca do ar quente, extremamente seco e

ndo a oxida¢do do mesmo.

COEFICIENTE DE ATRITO (f)

o o
o 000 0—0—0—0-0-0-0—-0-0—¢

I Lt ]
500 1000
DISTANCIA (m)

FIGURA 64 - Coeficiente de atrito em fungdo da distancia de deslizamento, a

temperatura de 100 °C.

4.9 Ensaios de usinabilidade

A usinagem a alta velocidade de corte e a seco tornaram-se expressdes
muito utilizadas na usinagem no ultimos anos. S&o termos genéricos para
projetos de processo inovativo e de alto desempenho. Atualmente, raros
eventos ou publicagdes omitem o corte a alta velocidade e tanto os fabricantes
de ferramentas como de maquinas ferramentas parecem estar desenvolvendo e
comercializando  apenas  produtos com  capacitagdo para altas

velocidades.'®Entretanto, as maiores dureza e resisténcia ao desgaste das
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ferramentas ceramicas s3o acompanhadas por uma maior fragilidade quando

comparadas com o ago rapido. Isso exige um controle preciso dos pardmetros

de contato e inimeros testes de usinagem para se determinar os paridmetros
mais adequados para se promover a usinagem de um determinado material em
condigdes 6timas de corte para a ferramenta.

Nos ensaios preliminares de usinagem do compdsito carbono/carbono,
fez-se uma comparagdo entre o desempenho das ferramentas desenvolvidas
neste trabalho, contendo 5,0 % em peso dos aditivos CTR e Y,0;, sinterizadas
a pressdo atmosférica (composigdes que apresentaram maior dureza) e uma
ferramenta comercial da mesma familia, visto que nio foi encontrado em
literatura uma recomendagdo especifica de ferramenta para a usinagem do
composito carbono/carbono. Por ser muito abrasivo e de dificil usinabilidade,
o compdsito carbono/carbono exige ferramenta que possua elevada dureza e
resisténcia ao desgaste.

As Figuras 65 e 66 apresentam o aspecto antes da usinagem, da
superficie de incidéncia e de saida de cavacos das ferramentas a base de Si;N,

comercial (importada) e as a base de Si;N, desenvolvidas neste trabalho.

FIGURA 65 - Pastilha a base de Si;N,, importada, antes da usinagem.
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FIGURA 66 - Pastilha a base de Si;N, desenvolvida no trabalho.

As Figuras 67 a 69 apresentam o aspecto das referidas superficies das

ferramentas apds o primeiro teste de usinagem.

FIGURA 67 - Pastilha a base de SizN4 importada, apds usinagem. Observa-se
um ligeiro desgaste.
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FIGURA 68 - Pastilha a base de Si;N4 contendo 5,0 % em peso de CTR.
Observa-se um ligeiro desgaste por abrasdo, na superficie de
saida do cavaco.

FIGURA 69 - Pastilha a base de Si;N4 contendo 5,0 % em peso de Y,0s.
Observa-se um ligeiro desgaste por abrasdo, na superficie de
saida do cavaco
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Devido a heterogeneidade do compdsito carbono/carbono (dire¢do das
66

fibras), a ferramenta fica sujeita & uma carga pulsante durante a usinagem.l

Além do que, o material compdsito C/C possui uma baixa condutividade
térmica, fazendo com que a maior parte do calor gerado no corte seja
dissipado pela propria ferramenta, elevando a temperatura na ponta de corte. A
combinagdo de esforgos pulsantes com oscilagdes de temperatura na aresta de
corte, acelera os mecanismos de desgaste e avarias da ferramenta. Esses
fatores que levam ao desgaste ou avaria da ferramenta dependem
evidentemente dos pardmetros de corte a serem utilizados. Isso conseguimos
comprovar através dos testes tribologicos realizados. Portanto, com os
parametros de usinagem utilizados, em todas as ferramentas ceramicas
testadas ndo ocorreram trincas, desenvolvidas pelo mecanismo de fadiga, nem
quebra da aresta cortante, possibilitando a usinagem bem sucedida, com

velocidade de corte de 250 m/min.
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5 - CONCLUSOES

1 - As amostras contendo CTR, sinterizadas a pressdo atmosférica,
apresentaram microestrutura final constituida de uma quantidade maior de
fase a-Si3N4 remanescente, e menor densificacio em relagdo as amostras
contendo Y,0; . Isso deve se provavelmente aos 0xidos, tais como Dy,0; e
Er,03; que compde o CTR que agiram como impurezas, ndo contribuindo para

o processo de solugdo de o e reprecipitagdo de B-SizNy,

2 - Nas amostras aditivadas com 5,0 % de CTR, sinterizadas a pressdo
atmosférica, observou-se a presen¢a de grdos -Si;N; mais finos que os das
amostras contendo 5,0% de Y,0s. Isso deve-se ao tipo e a quantidade de
liquido formado, resultante dos parametros de sinterizag¢do utilizados nesta

técnica de processamento.

3 - Os valores de microdureza das amostras contendo 5,0 e 10% em peso de
CTR, sinterizadas a pressdo atmosférica, foram maiores que das amostras
aditivadas com Y,0;. Isso deve-se a maior quantidade da fase o-SizNy
remanescente nas amostras contendo CTR. A fase «-Si3Ng possui

aproximadamente um valor de dureza 27% maior que a da fase -Si;Nj.

4 - Os resultados obtidos nos testes tribologicos evidenciaram uma influéncia
significativa da temperatura no desgaste dos discos de C/C. Nos testes a

temperatura ambiente, o desgaste dos discos C/C deu-se por arrancamento das

fibras, enquanto que, nos testes a temperaturas de 100, 200 e 300 °C ocorreram

o corte das fibras, proporcionando um acabamento mais uniforme dos discos.

Isso deve se provavelmente a presenga do ar extremamente seco.
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5 - Nos testes de usinagem de C/C utilizando-se uma ferramenta comercial de

Si3N4 e as desenvolvidas nesse trabalho observamos uma similaridade de

comportamento do desgaste produzido com o tempo de usinagem utilizado.

6 - Para as condig¢des de testes utilizados, em todas as ferramentas ceramicas
desenvolvidas, ndo ocorreu quebra de aresta cortante. A usinagem foi bem
sucedida, com velocidades de corte de 250 m/min, prevalecendo o mecanismo

de desgaste por abras3o.

7 - O Si3N, aditivado com CTR apresentou caracteristicas fisicas e mecanicas
que o coloca em condi¢des favoraveis, perante o SizNy4 aditivado com Y,0;.
Nos testes realizados a temperatura ambiente, os desempenhos dos dois
compostos se alternam em fungdo de algumas propriedades especificas mas a
variagdo dos valores ndo foram tdo expressivos, nos testes realizados a

temperatura ambiente.
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5.1 - Sugestdes para Trabalhos Futuros

1 - Determinag¢do da dureza a quente das amostras com as composig¢des

desenvolvidas no presente trabalho.

2 - Promover ataque por plasma nas amostras, para facilitar a identificacdo e

quantificagdo das fases presentes por andlise de imagens.

3 - Desenvolvimento de ferramentas prensadas a quente objetivando avaliagdo

do desempenho em servigo.

4 - Estudar o desgaste das ferramentas, variando os pardmetros de corte a

temperatura ambiente.

5 - Estudar a variagdo do desgaste das ferramentas, variando-se a temperatura

do compdsito C/C.

6 — Avaliagdo da resisténcia a oxidagdo a temperatura ambiente do composto

Si3N4-CTR
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