CADERNOS UniFOA

Edigdo 40 | Agosto de 2019
Submetido em: 06/08/2018 Aprovado em: 27/02/2019

ISSN: 1809-9475
e-ISSN: 1982-1816

Producao e caracterizacao de ceramicas a
base de SI N, para aplicagoes estruturais

Production and characterization of SI3N4-based ceramics for

structural applications

' Joaquim Lopes Pereira jokakim77@yahoo.com.br
2 Jose Vitor Candido de Souza

' Andréa Cristina Félix da Cruz

' Deane Soares Salgado

' Jader Cristian Fernandes

% Ricardo de Freitas Cabral

1 Centro Universitario de Volta Redonda.
2 UNESP.

3 Centro Universitario de Volta Redonda, Centro Universitario Geraldo Di Biase.

Resumo

Os processos de usinagem consomem bilhoes de dé6-
lares no mundo. Estima-se que mais de 100 bilhdes de
dolares sao gastos anualmente, e que esse total po-
deria ser reduzido em até 20% se fossem escolhidas
as condicoes e as ferramentas corretas. Este trabalho
tem como objetivo testar as ferramentas ceramicas
a base de nitreto de silicio (Si,N,) desenvolvidas no
Brasil, na usinagem por torneamento do ferro fundido
nodular. Para tal, as ferramentas foram primeiramente
caracterizadas quanto as suas propriedades fisicas e
mecanicas, por Microscopico Eletronico de Varredura
(MEV), sob elétrons secundarios, microdureza Vickers,
com carga de 1000 df, tenacidade a fratura, pelo mé-
todo da indentagao Vickers e densidade relativa, por
meio da razdo da densidade geométrica e da densida-
de por Rietveld. O material de Si,N, com Y,0, e Al,O,
apresentou densidade relativa de 98,4%, e a sua dure-
za também foi a maior, 19,07 GPa, provavelmente, pela
mistura dos pés de Y,0, e ALO..
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Abstract

Machining processes consume billions of dollars in the
world. It is estimated that more than $ 100 billion is
spent annually, and that this total could be reduced by
up to 20% if the right conditions and tools were chosen.
This work aims to test the ceramic tools based on silicon
nitride (Si,N,) developed in Brazil in the machining by
turning the nodular cast iron. For this, the tools were
first characterized by their physical and mechanical
properties, by Electron Microscopic Scanning (SEM),
under secondary electrons, Vickers microhardness,
with load of 1000 ¢f, fracture toughness, Vickers
indentation method and relative density , by means of
the ratio of geometric density and density by Rietveld.
The material of Si,N, with Y,0, and Al,O, had a relative
density of 98.4%, its hardness was also the largest,
probably 19.07 GPa by mixing the powders of Y,0, and
ALO,.
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Produgéo e caracterizagdo de ceramicas a base de Si;N, para aplicagées estruturais

1  INTRODUGAO

As ceramicas estruturais a base de nitreto de silicio (Si,N,) tém sido intensivamente investigadas
devido as suas propriedades termomecanicas, tais como, a alta resisténcia a fluéncia e estabilidade
estrutural em temperaturas elevadas [1].

Um dos principais inconvenientes encontrados na sua fabricagao é a dificuldade de densificagao
durante a etapa de sinterizagdo. Dada essa dificuldade, faz-se necessaria a utilizagao de aditivos que
fundem em temperaturas inferiores as da sinterizagao, promovendo a formagao de uma fase liquida
que envolva as particulas do material-base, molhando-as em condigdes favoraveis e facilitando os
processos difusionais responsaveis pela redugao da porosidade e transformagao de fases durante o
processo de sinterizagéo [2].

Como resultado da aplicagao de tais aditivos, as principais propriedades de nitreto de silicio em
altas temperaturas tendem a sofrer degradacao. Por outro lado, hoje é bem conhecido que a classe
de solugdes sélidas de Si,N,, denominadas SiAIONs (a ou B), possui muitas vantagens em relagéo as
ceramicas de Si N, tradicionais, devido a incorporagao de grande parte dos elementos presentes nos
aditivos na estrutura cristalina do Si,N, durante a sinterizagao. Assim, diminui-se a quantidade de
aditivos, e consequentemente, melhoram-se as propriedades mecanicas em temperaturas elevadas,

principalmente a resisténcia a oxidagao e a fluéncia [3, 4].

Os processos de fabricagao podem ser definidos como a arte e a ciéncia de transformar os ma-
teriais em produtos finais utilizaveis em um contexto de economia de mercado. Entre eles, o estudo
da usinabilidade de ligas resistente ao calor, como o ferro fundido, é de fundamental importancia para
as industrias automobilisticas, agricolas, ferroviarias e outras. Para a usinagem dessas ligas, se faz
necessario o uso de ferramentas de corte com propriedades especiais, tais como Diamante, Nitreto de
Bromo Cubico (CBN), Nitreto de Aluminio e Silicio (SiAION), Oxido de Aluminio (Al,0,), Nitreto de Silicio
(Si,N,) e outras, que possam apresentar elevada resisténcia ao desgaste e dureza a quente. Contudo,
o uso dessas ferramentas no mercado brasileiro é sinébnimo de aumento de custo no processo de fa-
bricagéo, devido ao alto custo delas que sdo, em sua maioria, importadas [5, 6].

Dentre as ferramentas de corte, vale destacar que as ferramentas de materiais ceramicos vém
apresentando significativos avancos cientificos e tecnoldgicos em suas aplicagdes [7].

As ferramentas de materiais ceramicos surgiram em 1938, na Feira de Leipzig (Alemanha). Nesse
evento, foram realizadas as primeiras demonstragées com ferramentas de corte a base de alumina. Com
o aperfeigoamento dos estudos, as ferramentas de materiais ceramicos puros foram apresentadas com
sucesso na Feira de Chicago, em 1956, mas definitivamente, os materiais ceramicos comegaram a ser
utilizados em uma porcentagem consideravel, na década de 80, depois de seguidos desenvolvimentos
no campo das propriedades mecanicas das ceramicas [8].

Os objetivos da presente pesquisa foram os de atender as necessidades das empresas que
utilizam ferramentas ceramicas em seus processos de usinagem, pois este trabalho apresentou um
caminho especifico na caracterizagao da ferramenta ceramica a base de Nitreto de Silicio para apli-
cacOes estruturais, e com potencial de aplicagcao nas ligas de ferros fundido, com um baixo custo de
aquisicao, pois as ligas de ferramentas similares existentes no mercado apresentam altos pregos
de compra. Essas ferramentas ceramicas tém grande potencial de usinagem de ligas resistente ao
calor, com destaque para os ferros fundidos, as ligas de niquel, agos endurecidos e outros. Dentre as
ferramentas ceramicas, aquelas a base de nitreto de silicio vém apresentando grande potencial na
usinagem do ferro fundido. Porém, a sua maior limitagao esta em ser uma ferramenta importada que,

p . 2 O revistas.unifoa.edu.br



Joaquim Lopes Pereira | Jose Vitor Candido de Souza | Andréa Cristina Félix da Cruz
Deane Soares Salgado | Jader Cristian Fernandes |Ricardo de Freitas Cabral

por consequéncia, é sinénimo de aumento do custo nos processos de fabricagao, reduzindo assim a
competitividade das inddstrias no mercado. E assim, este trabalho visou ampliar o desenvolvimento da
tecnologia nacional de fabricacao de materiais ceramicos para aplicagoes estruturais, contribuindo para
uma tecnologia ambientalmente correta. E também, as suas propriedades fisicas e mecanicas como,
baixa porosidade, densidade relativa superior a 97 % D.T., microdureza de 16 a 18GPa e tenacidade a
fratura de 4,5 a 6 MPa.m'/? respectivamente.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Nitreto de Silicio (Si_N,)

Os materiais usados nesta pesquisa foram o nitreto de silicio (Si,N,) fabricado pela HCST
(Alemanha), com area superficial especifica de 12,53 m?/g e pureza de 99,50%. O 6xido de ytrio (Y,0,)
também fabricado pela HCST (Alemanha) é do tipo FINE, possui area superficial especifica de 12,76 m?/g
e pureza de 99,98%. O 6xido de aluminio (a-Al0,) utilizado foi do tipo “CR6", da BAIKALOX (Alemanha),
com area superficial especifica de 6,0 m2/g e pureza de 99,99%. O nitreto de aluminio (AIN), utilizado na
execucao deste trabalho, foi fabricado pela H.C.Starck, inc. (Alemanha), é do tipo Grade B, e apresenta
como caracteristicas fisicas, 2,63 m2/g e 99,1% de massa superficial especifica e pureza, respectivamente.

2.2 Composicao das misturas

Primeiramente, as matérias-primas utilizadas neste trabalho foram pesadas em balanga analitica
adventurer ARA520. Logo apds, a composicao foi moida e homogeneizada em meio liquido, agua, por 2
horas, utilizando-se moinho de bolas rotativo marca Tencan, modelo XQM-2A com potes e esferas de
alumina. Apdés a homogeneizagao, realizou-se um controle de qualidade em fungao do peso das esferas
e do copo do moinho para observar possivel contaminagao das misturas pelo desgaste e atrito das
partes em contato com a mistura de pds. Em seguida, o material foi secado em estufa SX1.1 Sterilifer
a 120°C, por 24 horas, desagregado e submetido ao peneiramento em malhas de 100 mesh (0,15mm)
para desaglorameracgao.

A prensagem uniaxial foi executada em uma prensa isostatica tipo KIP 100 E, marca Paul Weber
— FEG, primeiramente, com a pesagem de p6 necessario para a fabricacdo de uma amostra. Apds a
pesagem, o material foi colocado no interior de uma matriz metalica com formato 16,36 x 16,36 x 7,50
mm, preenchendo-se a amostra de forma homogénea, obtendo assim uma melhor distribuigdo de toda
matéria-prima. Apds o preenchimento, iniciou-se a compactagao com uma carga de 50 MPa, durante
30 segundos, através de uma prensa hidraulica uniaxial.

Neste artigo, o objetivo foi variar consideravelmente a quantidade de aditivos utilizada, conforme
mostra a Tabela 1, desenvolvendo-se trés (03) tipos de materiais ceramicos distintos, e verificar seu

comportamento quanto a dureza, tenacidade a fratura, além de outros fatores intrinsecos em trabalho.

Tabela 1 - Composigao da mistura utilizada na execugao do trabalho.

Composigao % em Peso

Amostra Si,N, AIN Y,0, ALO,

SNYAL10 86,48 - 7,72 5,80
B SNYA15 82,86 10,63 6,51 -

SNYA20 77,35 14,04 8,60 -

Fonte: dos autores, 2018.
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2.3 Massa especifica do material

A partir da Equagao (A), obteve-se a massa especifica tedrica, utilizada posteriormente para
calculo da densidade relativa a verde, que, por sua vez, é obtida a partir da relagao entre as massas
especificas a verde das amostras e as massas especificas tedricas das misturas.

(A)

B W (WA +WB)
2 7

T (W.a’ip.a)_k(ws’#p,e)

Onde:

W, = massa teérica da mistura [g]

V. = volume teérico da mistura [cm?]

W, = massa do Si,N, [g]

W, = massa do aditivo [g]

p4 = massa especifica do Si_N, [g/cm?]

p, = massa especifica do aditivo [g/cm?]

A massa especifica a verde das amostras foi determinada pelo método geométrico, a partir da
pesagem das pastilhas. As amostras foram medidas com micrometro de precisao de 0,001 mm Starrett
série 795 e, posteriormente, pesadas em balanca eletronica de precisao da marca comercial Sartorius
AG (10 ~5g), conforme Figura 18. Para obtengao de maior precisao, foram realizadas 15 medicoes de
cada amostra para se obter valores médios. A partir desses dados, utilizou-se a Equacgao (B) para obter

o valor da massa especifica a verde das amostras.

massa 5
amostra
- (B)
volume

Py — massa especifica a verde [g/cm’]
M = massa [g]
V = volume [g/cm?]

2.4 Sinterizagao

A sinterizagao das amostras foi realizada em forno com resisténcia de grafite, sob atmosfera
controlada por N,, marca Lindberg, modelo Blue M, através do processo sinterizagdo normal em at-
mosfera de nitrogénio. Nesse processo, misturam-se, pés de Si.N, e de aditivos (normalmente oxidos)
adequados para a promogao da fase liquida no processo de sinterizagao. Apos prensagem a frio, o
compacto a verde foi sinterizado a temperaturas entre 1750 e 1850 °C, sob atmosfera de nitrogénio puro.
E para as medidas das propriedades mecanicas, morfoldgicas e a sua densidade relativa foi escolhida
a temperatura de 1800°C. Através desse processo € possivel a obtengao de ceramicas a base de Si,N,
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relativamente densas, com 2,0 a 5,0% de porosidade. Os aditivos de sinterizagao formam, nesse caso,
uma fase liquida ao reagirem com a silica (SiO,) presente na superficie das particulas de Si N, [7].

2.5 Densidade de massa aparente

As amostras sinterizadas foram pesadas em balanga de precisao adventurer ARA520, visando
verificar a perda de massa dos corpos ceramicos durante a sinterizagao, comparando-se as massas
sinterizadas com a massa do corpo a verde. Apds a pesagem, foi avaliada a massa especifica das
amostras, utilizando-se método de imersao proposto por Arquimedes que afirma que, quando um corpo
esta imerso completamente ou parte dele num liquido em repouso, ele sofre um empuxo para cima,
igual ao peso do liquido deslocado. Os resultados da massa especifica foram correlacionados com a
massa especifica tedrica do material, avaliados através da regra das misturas, sendo obtida, entao, a
densidade relativa das amostras.

A massa especifica e densidade relativa a verde dos corpos prensados foram determinadas. A
massa especifica tedrica (p,) de cada composigao estudada foi calculada aplicando-se a Equagéo 1, a
partir das massas especificas tedricas dos pds de partida. Esses valores sdo expressos na Tabela 2 [7].

A densidade relativa foi calculada pela relagao entre a massa especifica da ceramica sinteriza-
da (Psint) e a massa especifica tedrica de cada composicao estudada (p,), todas em (g/cm 3), como
mostrado na Equagao (C).

pRez — (psim )XIOO [v%] (C)

Pr

Tabela 2 - Massas especificas utilizadas para os calculos.

Material a-Si,N, B-Si,N, AIN ALO, Y,0,

Massa especifica (g/cm?) 3,19 3,21 3,26 3,98 5,01

Fonte: dos autores, 2018.

3 PROPRIEDADES MORFOLOGICAS
3.1 Microestrutura

A andlise da microestrutura foi realizada por MEV, utilizando-se microscopio da marca LEO, mo-
delo 450VP, com o objetivo de observar a microestrutura das amostras sinterizadas. Para as analises
por MEV, as se¢des longitudinais e transversais dos corpos-de-prova sinterizados foram submetidas
ao preparo ceramografico da superficie para que fosse possivel avaliar as caracteristicas de vazios
entre os arranjos de graos e, consequentemente, a densificagao da ceramica. Apds a sinterizagao, as
amostras foram retificadas, lixadas e polidas com pasta de diamante de até 1Tum. Para revelagao da
microestrutura, as amostras sofreram ataque quimico por sais fundidos (KOH:NaOH), por 10 minutos.
Essa mistura fundida atua diretamente nos contornos de graos removendo a fase intergranular e for-
necendo o contraste necessario para sua observagao. Ainda antes de sua observagao no microscopio
eletrénico, as amostras foram metalizadas, aplicando-se um fino filme de ouro para tornar a sua su-
perficie condutora.
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4 PROPRIEDADES MECANICAS

0 estudo das propriedades mecanicas de ferramentas de corte de materiais ceramicos é o fator
determinante para sua aplicabilidade ou nao nos testes de usinagem. Para o estudo das propriedades
mecanicas a temperatura ambiente, as amostras sinterizadas foram submetidas a testes de dureza
por microindentagao Vickers. A partir desses resultados, determinou-se a tenacidade a fratura (K,)
dos materiais.

4.1 Dureza Vickers [HV]

A metodologia utilizada para a determinacao dos valores de dureza das amostras seguiu a norma
[9], a qual fornece 0 método de teste padrao para a obtengdo da dureza Vickers de ceramicas avangadas.

Nas amostras devidamente polidas, foram executadas as medidas de microdureza, sendo de-
terminada a dureza por microindentagao Vickers com penetrador de diamante de 136°, aplicando-se
carga de 1000gf. Realizou-se 20 impressdes em cada uma das amostras analisadas, utilizando-se, para
essas medidas, um microdurémetro digital, modelo MICROMET 2004 marca Buehler, o qual forneceu
as medidas de dureza para cada indentagao.

4.2 Tenacidade a fratura (K,)

A metodologia utilizada para a determinagao dos valores de tenacidade a fratura das amostras
seqguiu a norma [10], que fornece o método de teste padrdo para a obtengao da tenacidade a fratura
de ceramicas avangadas em temperatura ambiente. Cada impressao Vickers apresenta dois pares de
trincas radiais, o que gera um total de 40 pares de trincas. Nos calculos, serao utilizadas para cada
amostra pelo menos 50% dos pares de trincas perfeitas, ou seja, aquelas que nao apresentarem inte-
racoes com imperfeicoes de polimento e desvios da trajetéria da trinca nucleada a partir dos vértices
das indentagoes. A medida do comprimento das trincas sera realizada logo apés o ensaio de dureza,
buscando-se evitar o crescimento lento de trinca ap6s a impressao iniciada pelo campo de tensao que
atua apos o carregamento.

Os valores de tenacidade a fratura serdo calculados com base na equagao (D) proposta por [11]:

L

K, = 0,016[%] ) 52
¢ (D)

Onde:

K= tenacidade a fratura do material [MPa.m'/?];

P = carga aplicada [N];

E = modulo de elasticidade do material, calculado pela regra das misturas [GPa];
H = dureza do material [GPa];

a = semidiagonal da impressao Vickers [m];
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| = comprimento da trinca [m];

c=l+a[m]

5  RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Densidades Relativas, Perda de Massa e Retracao Linear

A densidade relativa, a perda de massa e a retracao linear das amostras sinterizadas foram
mostradas e discutidas tomando-se por base os diferentes aditivos utilizados, conforme Tabela 3. A
perda de massa é um fenémeno que ocorre durante a sinterizagao e esta diretamente relacionada com
a volatilizagao dos 6xidos durante o processo.

A diferenca de perda de massa entre as composicoes analisadas esta relacionada com a formacgao
de SiO e AlO volateis, cuja formagao é favorecida pela presenga de O,, mesmo com o uso de atmosfera
N, com presséao de 0,1 MPa. De acordo com recentes estudos [12, 13], a retragao linear, a densificacéo
e a perda de massa iniciam-se em torno da temperatura de 1250°C, e vai aumentando sua proporgao
em funcao do tempo e da temperatura de sinterizagao, fazendo uma sequéncia de trés estagios. Na
temperatura de 1250°C, comega a ocorrer o rearranjo das particulas, posteriormente, em 1750°C,
acontece o segundo estagio, no qual, a partir desse e somado ao patamar, a retragao linear, perda de
massa e densidade relativa ocorrem de maneira mais atuante, ja que as medidas foram realizadas nas
amostras sinterizadas a 1850°C.

Em fungao das temperaturas serem pontuais para cada composi¢ao, a amostra C, que possui a
presenca de Y,0,, a sua densificagdo a 1850°C foi a mais baixa, devido a menor concentragao de liquido
existente, o que reduziu a total transformagao do a-Si N, [13, 14].

Os resultados mostrados na Tabela 3 ocorreram em fungao do tipo de aditivos utilizados para
a sinterizacao. Possivelmente, esses aditivos formaram menor quantidade de fase liquida nas tem-
peraturas de 1750 a 1850°C, e ainda, diante do tempo de patamar de 1h, pode nao ter ocorrido uma
densificacgao total. Assim, pode-se concluir que os liquidos formados apresentam baixa viscosidade,
promovendo rapida densificagéo [13, 15].

Tabela 3 - Valores de densidade relativa, perda de massa e retragao linear das ceramicas.

. . . Retagao linear Perda de massa
Composigao(%p) Densidade relativa (%)
(%) (%)
A - SNYAL10 98,40+0,18 16,34+ 0,34 2,80 +0,22
B - SNYA15 97,94 + 0,25 15,96 + 0,23 3,75+0,35
C - SNYA20 97,21+ 0,43 15,38+0,18 4,48 + 0,41

Fonte: dos autores, 2018.

5.2 Analises das Microestruturas

As microestruturas das ceramicas sinterizadas sdo mostradas nas Figuras 1 (a), (b), (c), (d), (e)
e (f). As fotomicrografias obtidas por MEV retratam os efeitos dos aditivos 10% de Y,0./Al,0,, 15% e
20% de AIN/Y 0, nos processos de sinterizagdo normal, mostrando forma, tamanho e distribuigéo dos
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gréos a-SiAION e B-Si,N,. para uma comparagao entre as composigoes, procurou-se utilizar os mesmos
critérios de avaliagao e andlise, no que diz respeito a ampliagao.

Analisando as micrografias, foi observado que as quantidades e tipos de aditivos trouxeram
diferengas importantes nas variagdes e quantidades de fases a-SiAION e B-Si,N, e no tamanho dos
graos. Foi observado, na amostra SNYAL10 (Figura 1 (a) e (b)), que ha predominancia de fase B-Si N,
com a presenga de graos prismaticos mais alongados e com elevada razao de aspecto. Esse fato é
explicativo por se tratar de uma microestrutura de fase predominante 8-Si,N, em detrimento dos graos
de SIAION que possuem baixa razao de aspecto, quando comparados com os graos (3. Assim, as ana-
lises morfoldgicas dos graos sao avaliados de forma a se verificar o aspecto geral da microestrutura,
demontrando que essas morfologias favorecem o aumento da tenacidade a fratura devido as grandes
quantidades de graos B alongados, que propiciam a atuagcao de mecanismos de tenacificagdo como
ponte e deflexao de trincas.

Figura 1- Microestruturas de MEV: (a) SNYAL10 - 5000X, (b) SNYAL10 - 8000X, (c) SNYA15 - 5000X,
(d) SNYAT5 - 8000X, (€) SNYA20 - 5000X, (f) SNYA20 - 8000X

Fonte: dos autores, 2018.
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Entretanto, quando se fala em @-SiAION [15, 16, 17], fica claro que esse material é estabilizado
pela utilizagao de aditivos de sinterizagao a base de Ca, Y, Mg, Li, e que, na maioria das vezes, os graos
dessa fase sao predominantemente de formato equiaxial e com distribuicdo de tamanhos de grao he-
terogénea, devido a dificuldade de controle microestrutural durante o processo de solugao-precipitacao
dessa fase, o qual ocorre de forma muito rapida.

De qualquer forma, a maioria dos relatos indica que o c.-SiAION obtido a base de Y apresenta
microestrutura de graos equiaxiais, com baixa densidade relativa e tenacidade a fratura muito inferior
ao Si,N, convencional (B-Si,N,), devido, principalmente, & baixa razao de aspecto desses graos. As
microestruturas apresentadas pelos materiais SNYA15 (Figura 1 (c) e (d)) e SNYA20 (Figura 1 (e) e (f))
apresentaram caracteristicas promissoras para o aumento da tenacidade a fratura, pois o material,
apesar de apresentar uma ligeira heterogeneidade no tamanho dos graos, exibiu razao de aspecto
superior aos materiais convencionalmente encontrados na literatura, da ordem de 3 [15, 16, 17]. Esse
resultado pode ser justificado pelas caracteristicas das particulas utilizadas nas misturas de po (ta-
manho médio das particulas) e pelo 6xido de itrio utilizado como aditivo de sinterizagao (Y,0,), pois
a solubilidade do Y no Si,N, esta diretamente relacionado ao raio atémico desse elemento. Como ha
uma redugao do raio atdémico médio dessa solugao solida (Y,0,), ha maior facilidade dos seus atomos
se posicionarem nos intersticios do Si,N,, favorecendo o processo de preciptagao.

De maneira geral, as composigdes aditivadas com 15 e 20%ALN/ Y,0, apresentaram graos O
-SiAION em maior quantidade do que as aditivadas com ALN/ALQ,. Esse fato pode estar relacionado
ao tipo de aditivo, uma vez que AlO, possui maior quantidade de oxidos que interfere no processo de
transformacgao 0.-SiAION e favorece o crescimento de B—Si3N4, durante o processo de sinterizagao.

6 PROPRIEDADES MECANICAS
6.1 Dureza e tenacidade a fratura das ceramicas

A Tabela 4 apresenta os valores médios e respectivos desvios-padrao de microdureza Vickers
e tenacidade a fratura obtidos para os materiais a base de Si,N, contendo 10% de AIN/Al,O,, 15 e 20%
AIN/Y ,0,. As caracteristicas microestruturais como porosidade, tamanho de gréo, quantidade de fase
intergranular e o grau de transformagdes a.-Sialon, B-Si N, entre outros, influenciaram nos valores

3 Vg
de microdureza do produto final.

Analisando os resultados obtidos, observou-se que os valores de dureza Vickers apresentaram-se,
aproximadamente constantes, indicando uma boa homogeneidade do material [12, 17]. Dessa forma, o
nivel de densificagao, aliado a pouca perda de massa, foi um fator significativo para justificar os valores
de dureza Vickers obtidos. Observou-se que esses valores sdo proporcionais ao nivel de densificagao,
estando diretamente ligados a quantidade de aditivos.
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Tabela 4 - Resultados de dureza e tenacidade a fratura

Propriedades mecanicas

Tenacidade a fratura (MPa.

Composigoes Dureza (GPa) m™?)

A - SNYAL10 19,07 £0,15 560 +0,21
B - SNYA15 18,68 + 0,14 589 +0,23
C - SNYA20 17,20 £ 0,25 6,80 +0,34

Fonte: dos autores, 2018.

Conforme os trabalhos [13, 14], pode-se fazer uma analogia entre a quantidade de aditivos e a
quantidade de fase c.-SiAION presente em cada mistura, nos resultados de microdureza, haja vista
que uma maior quantidade de aditivos leva a formagao majoritaria da fase a-SiAION, notadamente
mais dura que a fase intergranular e a fase B—Si3N4. Verificou-se um aumento gradativo da dureza em
funcgao da quantidade de aditivos utilizada, porém pode-se afirmar que essa dureza aumenta até que
se atinja 100% de o.-SiAION. Qualquer quantidade superior a quantidade necessaria para obtengao de
100% dessa fase levara a uma reducao da dureza desse material, devido a presenca de fase intergra-
nular em excesso. Por outro lado, as composigdo com 15% e 20% em peso de AIN/Y,0, apresentaram
os melhores resultados de dureza, quando comparados a composigdo com 10% de AIN/AIL Q.. Isso se
deve a maior quantidade de fase o.-SIALON, que possui uma dureza superior a fase B-Si_N,, estando
relacionada diretamente com a sua melhor densificagado [15, 16, 18].

6.2 Tenacidade a fratura (K,)

Os resultados obtidos de tenacidade a fratura e respectivos desvios-padrao das amostras con-
tendo 10% de AIN/ALO,, 15 e 20%AIN/Y,0, estao representados na tabela IV.

Observou-se que a amostra contendo 10% de AIN/ALO, apresentou menor valor de tenacidade
a fratura. Isso se deve a menor quantidade de fase 3-Si_,N, em forma de gréos alongados e também
da maior dureza, devido as fases intergranulares presentes [17, 19, 20, 21].

As composigdes com 15 e 20% AIN/Y,0, em peso apresentaram maior valor de tenacidade a
fratura, sendo que esse comportamento pode estar relacionado as condigdes de tempo, temperatura,
quantidades de aditivos e tipos de aditivos, uma vez que essas composi¢coes proporcionaram uma
melhor densificagcao das fases intergranulares dando origem a fase melilita e apresentando microes-
trutura com predominancia o.-SIALON em detrimento a fase B-Si3N4, que possui graos com melhor
razao de aspecto, ativando os diversos mecanismos de tenacificagao, que consumira mais energia da
trinca [20, 21].

7  CONCLUSOES

Os resultados que foram obtidos mostraram a diversificagao de suas propriedades em fungao
dos diferentes aditivos utilizados. E, assim, de posse das propriedades mecanicas obtidas, existe a
possibilidade de se desenvolver materiais ceramicos que aliam dureza e tenacidade.

Os materiais aditivados com AIN, apresentaram melhores resultados de tenacidade a fratura, com

valores de microdureza de acordo com o objetivo deste este trabalho, o que vislumbra o seu emprego
como ferramenta de corte.
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As ferramentas de Si_N, produzidas apresentaram potencial para serem utilizadas em aplicagdes
estruturais, ja que foram alcangados excelentes valores de dureza, o maior deles, 19,07 GPa, resultado
acima do objetivo deste trabalho, que era de 16 a 18 GPa.

Os resultados de tenacidade a fratura estao entre 5,6 a 6,8 MPa.m'? e, assim, ficaram dentro
do esperado, ou seja, 4,5 a 6 MPa.m'’?, para as suas devidas aplicagOes estruturais em ligas de ferros
fundido, com um baixo custo de aquisigao, pois as ligas de ferramentas similares existentes no mercado
apresentam altos pregos de compra.

Esses resultados norteiam a elaboragao de uma tecnologia experimental para a produgao de
ceramicas a base de Si,N, para aplicagdes estruturais.

Os resultados de propriedades fisicas obtidos neste trabalho possibilitam a aplicagao desses
materiais em diversos campos, principalmente os de aplicagoes estruturais.
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