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Neste trabalho ado apresentadas as condlqiies para a (antes@ de Si,N, partir da 
pirikise e nitretaqao da palha de arros. 0 material. produsido submetido a amilisam 
quimicas e caracterisaqac fisica atravis das 14cnicas de MEV, diffratometria de POI:Of-
-X, pienometria de hvilic, sedigrafia e anlise de impartial* *ap*oifloo. :sbeertkm-se 
fcrmaçio de particulas de a-Si,N., com tamanho midi° de .5 am e format° horagon41, alim 
de whiskers. As anéllises revelaram grau de puritan de 98,3%. impartial* eeplwitioa do 
16,3 m2/9 e densidade de 2,3 gicm3. Estudos esttio em progresso ;Darn a identitidaslia 44 
oripem dos impurezas e taro otimisagdo dos par:amatros do process°. 

INTRODUÇÃO 	 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

Componentes com finalidades estruturais fa 
bricados a partir de insumos cerimicos estioc; 
da vez mais sendo utilizados em aplicagOes qu; 
requerem alta resistencia corros:io e tempera-
turas de trabalho relativamente elevadas.Tem-se 
empregado, com sucesso, nitreto de silicio dada 
a sua resistencia mecinica elevada, alto arau 
de tenacidade e resistencia a choques termicos, 
alem de sua inercia quimica. 

Nitreto de silicio e disponivel comercial-
mente na forma de insumo atraves de empresasja 
ponesas, europeias e americanas. No entanto , 
sua aplicaqk em larga escala ainda e limatada 
pelo alto custo relativo. Em geral, para pecas 
fabricadas atraves do processo de sinterizacio 
e prensagem a quente, e necess,irio nitreto de 
silicio na sua forma cristalina a. Os pOs caner 
cialmente disponiveis possuem concentragaes de 

fase a superior a 90%. 

Palha de arroz tem em sua composigio quint 
ca alta concentragio relativa de silica e carbo 
no. Este material ji tem sido explorado para a 
sin+ese de SiC na forma de whiskers (11 e sili-
ca amorfa2]. Resultados experimentais (3) mom-
tram que palha de arroz pode tambem ser utilize 
da para a sintese de nitreto de silício, intro-
duzindo-se modificagOes no processo de pirOlise. 

Tomando-se como base a ocorrencia de uma 
reducio carbotermica da silica presente na pa-
lha de arroz, atraves da reagio entre os seus 
constituintes, a sintese de Si,N, deve obedecer 
a seguinte reagio: 

3gi0,19)-0.6C(111+2N,(g) 	SI,N.(s)+6C0(g) 	(1) 

Neste trabalho e estudado um metodo de otr 
tencic de nitrato de sillcio a partly da 
se da palha de arroz. mitodo tem como vanta - 
gems baixo custc e disponibilidado da materia 
prtsa. processamento relativamente simples 	e 
distrlouicic homogenea natural acompanhada dt 
cOntar:rr. entre os eleiwnt,)e Si e C. 

Amostras de palha de arras foram Wets). 
mente lavadas em igua destilada, newts* 4e1A 

tufa a 110
o
C/3h • calcinadas a 700 C 	durmu; 

30 min. em atmosfora de argOnio, 	mintendo-ss 
fluxo dinimico di 0,1 1/min. A esquire es 0MO 
tras foram moldas sm moinho ds bolas de alust: 
na e separadas em faixas granulomitricas -lit 
+ 200 mesh e + 325 mash usando-se poonairas 
tratadas guimicamenti com icido clorfdrice es 
ebuligio para remocio de impuresas 
Relatos na litsratura mostram quo a presens 
de Fe pode catalisar a formagio de SIC 141. A 
pOs a lixiviagio dosses elemontos. 44 arnmitrao 
foram lavadas novamente com :qua allfrna 
da, filtradas em filtra us' papel • swo40411 

estufa. 

oA etapa de nitretacio foi realivada 
1425 C durante 2h em atmosfera dinimica de til 
N, - 5% H, com fluxo de I 1/Min, controlsdu s' 
atraves de rotimotros sapecialments construi' 
dos a partir de manametros de mercUrio collect! 

dos por tubos capilarOS projetodos pars s monl 
toragio da misturas gasosas deste tipo. l'eap$ 

contaminantss de oxiginio foram previameete 
liminados da mistura, atravis da passages 
gases por aspires de cobra aguseldas loonce 
drierita para retengio de vapor do illus. 0 eit, 

tema utilizado para o tratamanto tirmica 101 

idealizado • partir do adaptdigio de tuba de i 

lumina com extramtdades abertas, insert& 01/ 

forno tubular alitrico com capacidede de me!". 
cimanto ate ISOO C. Navfoula• de grants felo' 

utilizadas comp porta smostra para assvie!!! 
nfveis minima' da osiginio no interior 44 ea"! 
ra de magi°. Procurdv-40 manta, es eeeello""41 
ras de nitretogio limitadas • 11100 C Per. ift" 
bit' 	formagio da SiC 

	

APLI nitrirts;i0, 	amostrse torso *WO' 
tides a calcinacOas em sr 41110 C duranee 

para remogio di carbon* livre reaultanta 
um's° &Jets elemento nio reaqido durante 

wvolugio da riesvie carba,iirmice. finals/W.0, 

roalirada uma olesaelomeragie 40 P6 0°41 



F7.7.:RA I 	Diagrama de 
do. 

A figura 2 mostra a micrografia 	obtida 
?crueo de microscópio eletrOnico de varredu-
=a. onde sio observadas particulas, com 
t= hexagonal e dimensOes aproximadas de 
e whiskers de nitrero de silicio. 

Anilises da distribuigio do tamanho de 
7-.¡Lr.":.:cula realizadas em sedigrafo mostram uma 
":'.:entragio maior de parriculas na faixa de 5 
t 10 

':alty:111.!!!:" Por picnometria de helio apresen 
qual de densidade de 2,5e/cm', a 

er.elativamente inferior ao valor da densidade 
d° Si,N„(3,1g/cm'). Este resultado dis 

:7:ante pode ter origem na metodologia Utili— 
I:s4 no pienómetro de helio que requer quanti 

st4T,s linixas de 5 cm' de material a ser anal! 
- 	 No Presente trabalho foram utilizados vo 
ta,s '-em inferiores a este, o que pode 	ter 

aa a imprecisio. 
A determinagio da irea de superficie espe 

mitodo B.E.T. apresentou 
--41'° 16.3 Le/g. 	

como re- 

raios-x de a-Si,N obti- 

forma 
5pm , 

:.trac de palha de arroz nitretadaS f0- 

%sa4as por difratometria de raios-X,mi 
eletranica de varredura, sedigrafia: 

de hilio e aninse de superficie 
T. Ale-in disso, a densidade 13.3r B.e. 

efP''''=' 	'tics -4- 
	obtido foi 	determinada ..drosta 

:-afeito de comparagio. Anilise por espec - 
74- tr.:a de emissio foi efetuada pare a de*er 

do nivel de impurezas presentes. 

-r4v---A--)OS E DISC.-..:S577,0 

x:.TUral 1 apresenta diagrama de raios-X 
nitretada de palha de arroz,onde os 

Jlfracio sio identificados como prove 
; - ,::e. 	fase :ristalina a-Si,N,. Nio se ol7 

faces presentes.  
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FIGURA 2 - Micrografia eletrOnica de varredura 
do pó obtido contendo particulas com :create 
xagonal e particulas submicromitricas. 

A tabela 	apresenta as impurezas 	sas 
concentragOes detectadas por espectrometria de 
emissio. 

TABELA 	- Elementos detectados 	r espectrome- 
tria de emissio e suas concentraces em 	palha 
de arroz nitretada. 

ELEMENTO 	 CONCENTRAÇÃO ipp= 

50 
<2000 

Fe 1000 
Cr < 150 
Ni 300 
Zn <1500 
AL 6000 
Mn 40 
Mg 600 
Pb 45 
Sn < 30 
Bi < 15 
V < 30 
Cu 1000 
Zr 1000 
Co 150 
Ca 2500 
Sb 45 
Ti 450 

Estima - se portanto que a pureza do mate-
rial obtido e de 98,3% de Si,N,. 

CONCLUSÕES 

0 metodo desenvolvido permite a obtengio 
de Si,N, com fase dnica m e morfologia do tipo 
particulas hexagonais e whiskers. earticulas 
submicrometricas aparecem misturadas a 	estee 
formando um pó com grau de pureza de 48,3%, 
perficie especifica de 16,3 m'/g, densidade 
2,5 g/cm' e tamanho medio de particulas 	com 
formato hexagonal na faixa de 5 a 10 om. 
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SUMMARY 

Silicon nitride was produced by burning rice hulls 
in nitrogen atmosphere. Scanning electron microscopy , 
and X-ray difractometry show whiskers and hexagonal 
particles of alpha-Si ;,V measuring Sum in average. This 
material is 98.3% puré,"shows specific surface area of 
E. 3 m' ; g measured by B. E. T. , and density of 2. 3 g/cm' 

determined by "eli : m picnometry. A study of the process 
parameters and source of impurities identifcation is 
in progress. 
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