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Resumo. Os compdsitos ceramicos a base de Nitreto de Slicio sdo cada vez mais utilizados em
aplicagdes que envolvam contatos tribologicos sujeitos a condicdes extremas de velocidade e
temperatura, como por exemplo, na aplicacdo de ferramentas de corte. O objetivo deste trabalho
consisitiu no estudo do comportamento tribol6gico através da quantificacdo dos coeficientes de
atrito e desgaste em compositos ceramicos a base de Nitreto de Slicio reforcado com whiskers
de Carbeto de Slicio, em contato com ferro fundido. Os resultados obtidos mostraram que a
resisténcia ao desgaste dos compositos ceramicos é controlado pela massa especifica, visto que a
porosidade conduz, em geral, a um aumento drastico de desgaste devido a menor resisténcia
mecanica.
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1. INTRODUCAO

Durante os ultimos 20 anos os ceramicos estruturais avancados tém constituido o principal
ponto de referéncia na investigacdo e desenvolvimento de novos materiais para aplicacOes
tribolégicas. O interesse crescente pelos cerdmicos estruturais, alicercados nos progressos
recentes no dominio da ciéncia dos materiais, tem resultado no aparecimento de novos materiais
com propriedades Unicas, entre os quais destacam-se 0s materiais ceramicos a base de Nitreto de
Silicio.

Estes materiais possuem um conjunto notavel de propriedades, que incluem uma elevada
dureza que se conserva para uma ampla gama de temperaturas, boa tenacidade a fratura, boa
resisténcia ao choque térmico e baixa reatividade quimica, que os tornam bastante atrativos para
aplicacdes tribologicas. Sdo, por isso, candidatos potenciais sujeitos a condigbes extremas, tais
COmo as gue ocorrem em certos componentes de motores de combust&o interna ou em pastilhas
de corte por arranque de aparas (cavacos) [VLEUGELS et a.,1994; FANG et al.,1994].



Nos ultimos anos, tornou-se significativo o nimero de trabalhos publicados no dominio
do comportamento tribolégico dos ceramicos de nitreto de silicio, quer em deslizamento como
pares proprios, quer sobre outros ceramicos. Porém, ndo tem sido encontrado trabalhos dedicados
a0 estudo do comportamento triboldgico de compdsitos cerdmicos a base de Nitreto de Silicio
reforcados com whiskers de Carbeto de Silicio, quando em deslizamento sobre ligas metélicas €,
em particular, sobre ligas de ferro. A razéo parao grande interesse nos compoésitos ceramicos esta
no seu potencial de aplicacdo parafins estruturais [WEI et al., 1985; BAEK et al.; 1989].

O reforco de matriz cerdmica por meio de whiskers visa melhorar as propriedades
mecanicas, mantendo-as em temperaturas elevadas, na qual reduz o problema de fragilidade,
diminui a dispersdo dos valores de resisténcia mecanica e aumenta os valores de tenacidade a
fratura[HWANG et al., 1995; SAJGALIK et a., 1995]. Por outro lado, a quantidade de whiskers
gue € adicionado a matriz, exerce influéncia direta tanto na densificacdo do compdsito como nas
suas propriedades mecanicas [ASKELAND, 1990].

Diversos parametros de funcionamento, como a velocidade de deslizamento, carga
aplicada e temperatura, e do material, como a dureza, tenacidade a fratura, volume de fase
intergranular e porosidade, vém afetar fortemente o comportamento tribologico destes materiais
ceramicos [SKOPP et al., 1995; WANG et al., 1996].

Com a complexidade e diversidade que reveste o comportamento ao atrito e
desgaste dos ceramicos, 0 estudo do seu comportamento tribolégico torna-se imprescindivel
sempre que € desenvolvido um novo material cerdmico com real potencial para aplicacdes
tribolégicas, bem como quando este possa vir a integrar um par tribolégico ainda ndo
caracterizado. Ege fato traduz-se necessariamente numa escassez de resultados de arito e de
desgaste relativos a pares que envolvam o contato de compdsitos ceramicos com materiais
adequados para este tipo de ensaio, como por exemplo, ferro fundido e super ligas de niquel.

2. ESTUDOS TRIBOLOGICOS
2.1 Conceitos Gerais

Embora seja possivel encontrar uma grande variedade de equipamentos laboratoriais para
arealizacdo de testes de atrito e desgaste, o tribdmetro pino contra disco é sem divida o tipo de
maguina mais comum, freglientemente utilizado na caracterizacdo triboldgica de varios tipos de
materiais incluindo metais, polimeros, compositos e ceramicos [GEE et al, 1994; RUFF et al.,
1989].

O tribdbmetro pino contra disco € um equipamento bastante simples, cujo principio de
funcionamento se baseia no carregamento de um pino estacionario sobre um disco que possui
movimento de rotacéo unidirecional.

A geometria simples dos pinos é uma caracteristicas vantajosa, particularmente quando se
trata do estudo de novos materiais, pois possibilita uma montagem rdpida sem que signifique
custos elevados e envolvimento de grandes quantidades de material.

2.2 Coeficiente de Atrito e Desgaste

O coeficiente de atrito depende da combinacdo entre as naturezas quimicas dos materiais
envolvidos, da geometria dos componentes, rugosidade superficial e das condigdes operatorias. A
propria duracdo de contato, modificacbes topogréficas e triboquimicas da superficie em
movimento relativo fazem variar no tempo aforca de atrito.



Por outro lado, o desgaste ocorre por conseqiéncia do movimento relativo entre duas
superficies em contato, ou pela acdo de agentes de superficie, de natureza mecéanica e/ou quimica
e tem como resultado a perda de sucessivas camadas externas de material [BLAU, 1992].

O interesse em conhecer 0s mecanismos de desgaste, quantificar as respectivas taxas e o
estudo de condicdes 6timas de dominio de mecanismos, deve-se ao fato de ser um fendbmeno que
pode ser controlado e minimizado, aumentando assm a vida Util dos componenetes.

Estimando-se o0 valor do coeficiente de desgaste por meio de ensaios laboratoriais
adequados, € possivel dimensionar os componentes de desgaste de um sistema tribologico. Por
exemplo, no caso do sistema material a ser usinado/ferramenta de corte, torna-se possivel
dimensionar a ferramenta para um determinado tempo de vida Util.

Na tabela 1, € apresentada uma classificagdo usual para distincdo das situacdes de
desgaste moderado e severo.

Tabela 1. Paréametros de desgaste moderado e severo[BHUSHAN et al., 1981].

Desgaste
Pardmetros Moderado Severo
Hv Abrasivo/Hv Superficie <1,0 >1,0
Rugosidade Superficial (Ra) (um) 0,05-0,5,0 >10,0
Coeficiente de Desgaste (K) [m°N'm™] <10 >10715

Procuram-se desenvolver sistemas triboldgicos nos quais a diminuicdo ou a auséncia de
lubrificacdo ndo conduza a reducdo das performances tribologicas, idealmente com coeficiente de
desgaste Kg< 10*° (m®N*m?), independentemente da velocidade de deslizamento, da carga e da
temperatura ambiente. Estudos demonstraram que o coeficiente de atrito de um pino de Nitreto de
Silicio sobre ago, para temperatura de 22°C, velocidade de 0,5 ms* ecargade 0,5 N situa-se na
ordem de 0,8 [CARRAPICHANO, 1997].

2.3 —Desgaste de M ateriais Ceramicos

Os principais mecanismos de desgaste nos materiais ceramicos sdo sob o ponto de vistade
desgaste mecanico a adesdo, abrasdo e lamelacéo e sob o ponto de vista do desgaste quimico a
corrosao, dissolucdo quimica e eroséo. As principais formas de desgaste em materiais ceramicos,
para aplicacdes tribologicas, S0 a abrasdo e o desgaste quimico BASSE, 1991].

O desgaste por abrasdo em materiais ceramicos ocorre quando, sob cargas de contato
elevadas, particulas abrasivas e/ou rugosidade elevada, geram sulcos de dimensao suficiente para
iniciar fissuras, originando abrasdo por fratura fragil das superficies. Tem-se, também, que nos
materiais ceramicos, as microestruturas superficial e subsuperficial influi na agdo abrasiva, pela
presenca de poros, fases intergranulares frégeis ou zonas muito transformadag CONWAY et al.,
1988].

Na fratura fragil torna-se determinante a dureza e a tenacidade. A dureza determina o
tamanho da indentac&o e atenacidade determina a propagacdo da fratura e aremocéo de material.
Tem-se, também, que a densidade exerce influéncia direta nos mecanismos de desgaste. Os
materiais ceramicos porosos apresentam maior desgaste, visto que o0s poros tendem a diminuir a
resisténcia ap desgaste, atuando como pontos de ancoragem das asperezas, acelerando 0 processo
destrutivo por lapidacdo. [BASSE e al.,1991; HOLZ et al., 1989].



O desgaste por dissolucdo quimica é conhecido como desgaste reativo (triboquimico), em
situacfes de deslizamento com dissolucdo e/ou transformacdo de um ou mais congtituintes do
material ceramico. As reacOes triboquimicas afetam a componente mecanica do desgaste,
modificando o estado de tensdo e influenciando a resposta do material.

Nos materiais ceramicos, como o Nitreto de Silicio e Carbeto de Silicio, os processos
triboquimicos podem ser favoraveis para a preservacdo da superficie, por passivacdo, onde
camadas finas oxidadas protegem do desgaste. Nos Oxidos mais correntes para aplicacoes
tribolégicas (Al,O3 e ZrO,), apesar de menos sensiveis ao oxigénio atmosférico do que os
ceramicos ndo 6xidos, ainducéo tribomecénica das reagdes resulta na ativacdo de mecanismos de
corrosdo sob tensdo[ GAUATIER et al., 1993].

Das reacdes triboguimicas pode resultar um filme compdsito entre as superficies, de
menor resisténcia ap corte que os materiais base, que pode atuar como uma pelicula solida
lubrificante. O desgaste de materiais ceramicos pode ser descrito como uma sequéncia de
polimentos e oxidagdes para cargas e velocidades baixas, ou oxidacao, fissuracdo e lamelacdo da
camada de Oxido para altas cargas e velocidades. Neste caso, em materiais ceramicos como o
Nitreto de Silicio, o filme de Oxido pode ser removido e 0 desgaste incrementado
[GOMES et al., 1996].

3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
3.1 Matérias Primas

Foram utilizados, como materiais de partida para a fabricagdo de compdsitos ceramicos,
uma matriz composta de Nitreto de Silicio (SisN), Nitreto de Aluminio (AIN) e Oxido de itria
Y ,05). Como reforgo, utilizou-se whiskers de Carbeto de Silicio (SiC)).

As composicdes para a preparacéo da matriz e do Compésito Ceramico estdo descritas na
tabela 2.

Tabela 2. Composicdes utilizadas na confeccéo da matriz ceramica e dos
compOsitos ceramicos.

Matriz Whiskers
Composicao (% em peso) (% em volume)
SisN,4 AIN Y,03 SiC
C 90 5 5 -
F 90 5 5 10
I 90 5 5 20
L 90 5 5 30

3.2Materiaise M étodos

O fluxograma demonstrado por intermédio da figura 1, mostra as etapas realizadas neste
trabalho, com relacdo aos materiais ceramicos e métodos.



Preparacido da Matriz e do Composito Ceramico
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Figura 1 — Fluxograma descrevendo as etapas realizadas neste trabal ho.

3.3 Preparacado dos Corpos de Prova

Apés as etapas de moagenvhomogeneizacdo, compactacdo por prensagem uniaxial
seguido por prensagem isostética, ambos a frio, realizou-se as etapas de sinterizacdo a pressao
atmosférica e sob prensagem uniaxial a quente (20,0 MPa) em temperatura de 1750 °C, com
patamar de 30 minutos.

Os corpos-de-prova (pinos), com dimensdes entre 5,0 —6,0 mm de didmetro e 15,0 mm de
comprimento, foram obtidos a partir dos processos de sinterizacdo mencionados anteriormente,
sendo a confeccdo dos mesmos, de geometria tronco-conica e extremidade plana, conforme
mostrado por intermédio da figura 2, realizada pelo seu embutimento a quente em suporte de aco
inoxidavel, com subsequente retificacéo de sua ponta

STPORTE EM AC O

PING CERAMICO | 1,0
1,n_H:; J
3,0 .

Figura 2 - Geometria do pino ceramico em suporte de ago (dimensdes - mm).




A opcéo pela geometria tronco-conica teve como principal objetivo a aumento da
resisténcia a fragmentacao junto dos bordos da superficie de contato. Por outro lado, a adocéo de
extremidade plana, além de ter facilitado a sua usinagem, permitiu manter, ao longo de todo o
teste, um valor praticamente constante para a pressdo nominal aplicada no contato. Esta ultima
consideracdo manteve-se valida, pois foram pequenas as variagdes ocorridas na area de contato
dos pinos, em consequiéncia do desgaste.

Apbs a preparacdo dos pinos, os mesmos foram limpos utilizando-se alcool etilico e
ultrason durante 15 minutos, com subseqliente secagem num ventilador de ar quente, por um
periodo de tempo que variava entre alguns minutos e diversas horas, consoante a porosidade da
amostra. Para garantir que 0s pinos estivessem isentos de umidade, os mesmos foram colocados
em um dessecador por um periodo del2 horas.

Os discos de ferro fundido nodular, foram obtidos por usinagem de tarugos, seguindo de
retificacdo, lixamento e polimento das suas superficies, apresentando dimensdes finais de 80 mm
de diametro e espessura de 8 mm, com um furo central de aproximadamente 8mm. Estas
dimensbes foram utilizadas de acordo com as dimensdes do tribdmetro.

3.4 Ensaio Triboldgico Pino contra Disco

Para os testes de atrito e desgaste, utilizou-se um tribbmetro pino contra disco, marca Plint
& Partners Ltd, modelo TE67 HT, localizado no Laboratério de Orgéos de Maquinas e
Tribologia— Universidade do Minho.

O ensaio consiste na fixac&o do disco de ferro fundido ao prato rotativo porta-discos, que
possui liberdade de rotacdo no plano horizontal, e na fixacdo do pino ao braco de carga, com
colocacdo da respectiva carga nominal. O pino fica sobre o disco com dois graus de liberdade,
sendo o primeiro vertical, na qual permite o seu contato direto com a superficie do disco, e 0
segundo horizontal, que se manifesta por acéo de atrito no contato, ativando uma célula de carga
cuja deformacdo € funcdo do binédrio de atrito. Por programacdo de computador sdo feitas a
introducdo dos parametros do ensaio, aguisicao de dados e controle do tribbmetro.

Todos os testes foram realizados com 0s mesmos parametros, permitindo assim uma
comparacdo entre os diversos corpos-de-prova. Adotou-se uma distancia e velocidade de
deslizamento de 3000m e 2ms® respectivamente, com carga nominal aplicada de 5N. N&o
utilizou-se lubrificante e atemperatura e umidade relativa do ar foram ambiente.

3.5 Medicdo do Atrito

A forca de atrito, F, , desenvolvida no contacto pino/disco tende a arrastar o sistema porta
pinos. Esta tendéncia € contrariada por uma célula de carga que transmite uma forca de reaccéo,
F. , que equilibra a acéo da forca de atrito, impedindo o arrastamento de todo o sistema porta
pinos. Quando em funcionamento, o disco encontra-se em rotacdo e o pino parado, carregado
sobre o disco conforme mostrado por intermédio dafigura4 [GOMES, 1997].

O coeficiente de atrito, f, foi quantificado pelo quociente entre a forca tangencial de atrito,
F,, desenvolvida no contacto e o valor da carga normal aplicada (W):

f=F,/ W (1



Para a caracterizacdo tribologica, geralmente utiliza-se o valor médio do coeficiente de
atrito correspondente ao regime estacionario, que se manifesta apdés uma certa distancia de
deslizamento, variavel de teste parateste, mas sempre inferior a100 m no presente estudo.

Disco

Figura 4 —Representacdo esquemética da montagem pino/disco e das forcas que determinam o
valor do coeficiente de atrito [GOMES, 1997].

3.6.Medicao do Desgaste

Para a quantificacdo do desgaste nos pinos e discos, foi adotado o coeficiente de desgaste,
K, definido como o volume de desgaste (V) por unidade de carga (W) e por unidade de distancia
de deslizamento (x) [DEVORE et al., 1990; BLAU, 1989; GOMES, 1997]. Trata-se assim de
uma taxa de desgaste normalizada em relacéo a carga, dada por:

K=V /xW (2)

onde as unidades usuais para K sdo [m*N*m™], considerando o volume de desgaste (V) em [m?],
carganormal (W) em[N] e disténcia de deslizamento (x) em [m].

O volume de desgaste nos pinos foi avaliado por perda de peso, efetuando pesagens antes
e no final de cada teste. Com base nos resultados das pesagens e no conhecimento da densidade
de cada pino, determinou-se o coeficiente de desgaste dos pinos, K, através da equagéo 2.

A gquantificac8o do volume de desgaste nos discos baseou-se no mesmo principio que para
0s pinos. Porém, seu méodo foi diferente em consequéncia do peso dos discos tornar
impraticavel a sua pesagem numa balanca de sensibilidade adequada. A técnica adotada,
consistiu na obtencdo do perfil médio de desgaste por intermédio de um rugosimetro e, a partir
deste e da equacéo 2, determinou-se o volume e o coeficiente de desgaste dos discos, Kg.



4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Natabela 3 estdo apresentados para os diversos corpos-de-prova, os valores experimentais
obtidos para os coeficientes de atrito, f, e de desgaste dos pinos, Kp, e dos discos, Kg.

Tabela 3. Resultados obtidos nos ensaios triboldgicos pino contra disco.

CDP |Sinterizagdo| Densidade | Densidade f K Kqg

(g/lcm’) | Tedrica (%) (m3N'Em'1) (mNm?)

C N 3,18 98,20 0,41 4,0x 10" 8,0x 10
C, HP 3,24 99,50 0,57 1,87 x 107 38x 10"
F N 3,15 97,50 0,30 3,3x 10" 1,5x 100
P HP 3,20 99,00 0,75 2,17 x10™ 2,3x10*

| N 2,85 88,20 0,53 2,04 x 10 2,3x 10
l, HP 3,19 98,80 0,72 70x 107" 1,9x 10
L, HP 3,12 96,90 0,60 25x 10" 1,3x 101

N- sinterizacdo sob pressdo atmosférica; HP — sinterizacdo por prensagem uniaxial a quente

Fazendo-se algumas discussdes, em termos gerais, sobre os resultados obtidos, podemos
mencionar 0s seguintes aspetos.

- Os materiais sinterizados sob pressdo atmosférica normal (N), apresentaram valores
relativamente baixos de coeficiente de atrito (0,35< f <0,53), 0 que leva a admitir que formou-se
uma tribocamada de residuos de desgastes aderentes a superficie dos pinos, onde esta pode ter
agido como um lubrificante solido entre o pino e o disco. Verifica-se ainda que, nas condicdes de
contato adotada neste estudo, as propriedades triboldgicas dos materiais sinterizados sob presséo
atmosférica melhoraram com a adicdo de 10% de SiC,), mas degradaram-se acentuadamente
com o aumento do teor de reforco para 20% de SiCy). Como efeito, o material com a
composicdo | foi o que apresentou 0 maior desgaste, com valores de K representativos de
desgaste severo (na ordem dos 10 (m®N*m?), atribuindo este comportamento essencialmente &
sua baixa densidade tedrica (88,20%).

- Os materiais sinterizados por prensagem uniaxial a quente (HP) apresentaram valores de
coeficientes de atrito entre 0,57 e 0,75, 0 que esta dentro da faixa de valores usualmente referidos
na literatura para contatos tribolégicos ndo lubrificados envolvendo superficies ceramicas. Estes
materiais evidenciaram os melhores resultados obtidos em termos de resisténcia ao desgaste,
caracterizando-se por valores de K, proximos de 10™ (m* N* m™), e exerceram uma ag&o
tribolégica agressiva sobre a superficie metdlica oponente onde se registraram valores
de K superiores a 10 (m*N™*m™), representativos de desgaste severo. A semelhanca do que se
observou para os ceramicos sinterizados sob pressdo atmosférica, 0s materiais sinterizados por
prensagem uniaxial a quente também evidenciaram uma degradacdo das propriedades
tribologicas para 20% de adicéo de reforgo SiC,). Assim, independentemente do método de
sinterizacdo adotado, parece haver um teor critico de reforco (20%) para 0 qual os valores dos
coeficientes de atrito e de desgaste do compdsito ceramico aumentam significativamente.

- Observou-se que 0 desgaste dos pinos é fortemente influenciado pela sua massa
especifica, sendo maior o desgaste em pinos com menor massa especifica e vice-versa, onde a
porosidade dos materiais ceramicos conduz, em geral, a um aumento drastico de desgaste por via




da menor resisténcia mecanica. Os poros congtituem locais importantes de concentracdo de
tensdo e de iniciacdo de fissuras, uma vez que a sua existéncia resulta ndo apenas num aumento
da quantidade de fissuras, como também, no aumento de sua extenséo.

Na situacéo particular dos contatos tribol6gicos ceramico/metal, a porosidade do cerdmico
desempenha ainda um papel direto na transferéncia de material metdlico para a superficie de
desgaste do pino cerdmico. As irregularidades superficiais associadas a porosidade do material
ceramico, constituem sitios privilegiados para a ancoragem do metal. Assim, sob efeito de
tensdes desenvolvidas no contato, 0 metal tende a penetrar nos poros da superficie ceramica logo
nos primeiros instantes do deslizamento, iniciando as formacdo de placas de material aderente.
Com a continuacdo do deslizamento, estas particulas aderentes de origem metélica passa a
congtituir as principais singularidades sobre a superficie ceramica, onde o material metdlico da
superficie oponente tende a aderir preferencialmente, contribuindo para o seu crescimento.

O proximo passo serd a andlises das superficies dos pinos, por Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV), com o objetivo de verificar a existéncia de camada aderente na sua superficie,
visando uma avaliacdo completa dos resultados obtidos.

5. CONCLUSOES

A readlizacdo de testes de atrito e desgaste pino contra disco teve principal objetivo a
avaliacdo das caracteristicas de atrito e desgaste de pares triboldgicos composito ceramico/ferro
fundido. Como principais conclusdes deste estudo ha de salientar:

- O desgaste dos ceramicos foi fortemente influenciado pela sua massa especifica,
aumentando com a porosidade devido a menor resisténcia mecanica;

- As propriedades tribologicas dos ceramicos sinterizados sob pressdo atmosférica foram
melhoradas pela adi¢éo de reforco SiC,, na proporcéo de 10%;

- Os melhores resultados em termos de resisténcia ao desgaste foram obtidos para o
materiais sinterizados por prensagem uniaxial a quente, com coeficientes de desgaste muito
proximos de 10%° (m*N*m™); e

- Independentemente do método de sinterizacdo adotado (sinterizacdo sob pressdo
atmosférica ou por prensagem uniaxial a quente), verificou-se existir um teor critico de reforgco
(= 20% de SICy)) para o0 qua as propriedades triboldgicas dos compositos ceramicos se
degradam acentuadamente.
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TRIBOLOGICAL STUDIESIN CERAMIC COMPOSITES

Abstract. The Slicon Nitride based ceramic composites are being used in applications involving
tribological contacts subjected to extreme conditions of diding speed and temperature. i.e., in
cutting tools applications. The objective of the present work was, therefore, to study of the
tribological hehaviour and quantification of the friction and wear coefficients in Slicon Nitride
based ceramic composites reinforced with Slicon Carbide whiskers, specially when in diding
against iron alloys. The obtained results showed that the wear resitance in ceramic compositesis
controlled by the specific mass, because the porosity leads, in general, a drastic increase of wear
due small mechanical resistance.

Key-words. Wear, Friction, Ceramic Composites, Slicon Nitride, Whiskers



