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Resumo:

No presente trabalho, pegas com gradiente funcional de alumina (Al:O3;) com contetido variavel de
carbeto de nidbio (NbC) entre (5-30%) foram desenvolvidas com o intuito de se obter pecas com
gradiente funcional que aliassem alta dureza com boa tenacidade 4 fratura, caracteristicas
fundamentais para a producdo de ferramentas de corte, principal aplicacio desses compdsitos
heterogéneos. Compésitos a base de Al,O; e NbC foram obtidos por moagem de alta energia e pegas
com gradiente de composi¢ao quimica foram coprensadas e sinterizadas pelas técnicas de sinterizagao
tradicional (pressureless sintering) e sinterizacdo assistida por corrente elétrica (spark plasma
sintering). As pecas obtidas foram submetidas a caracterizagdo microstrutural e avaliagdo das
propriedades mecédnicas e os parametros microestruturais foram relacionados as propriedades
mecanicas.

Palavra chave: Materiais com gradiente funcional, compositos de matriz cerdmica, NbC, ferramentas
de corte

INTRODUCAO

Os materiais com gradiente funcional (MGF's) caracterizam-se por possuir um gradiente de
composicdo ou microestrutura ao longo de distdncias micro ou macroscépicas. Este gradiente de
constitui¢do pode ser projetado para necessidades especificas, sendo que elas podem ser ndo somente
as mecanicas, mas também podem ser as térmicas (conducdo ou isolamento) ou as quimicas
(resisténcia a corrosdo), entre outras. Estes gradientes sdo intencionalmente introduzidos ¢ sdo
quantitativamente controlados, a fim de otimizar a resposta dos materiais (ou pegas) as exigéncias que
existem ponto a ponto ao longo da peca [1]. No caso das ferramentas de corte, os MGF's devem
apresentar alta dureza na superficie, responsdvel pelo desempenho e tempo de vida, e
simultaneamente, elevada resisténcia a fratura no centro, capaz de manter tensdes durante o servico,
sem falha catastrofica.

O mercado de ferramentas de corte é dominado pelas ferramentas a base de cermetos de WC-
Co. Como uma alternativa a este material, tém sido desenvolvidos compositos de alumina com
carbetos metalicos (TiC, WC, e NbC). Estes compostos apresentam como vantagem uma melhor
tenacidade a fratura, alta dureza e melhor resisténcia a abrasdo quando comparado com ferramentas
tradicionais de WC-Co. Estes comp0sitos a base de alumina também apresentam maior refratariedade,
0 que permite atingir maiores velocidades de corte e uma diminui¢do no uso de lubrificantes,
reduzindo os custos de usinagem e melhorando a produtividade [2], [3].

Entre estes carbetos, 0 NbC tem excelentes propriedades fisicas e mecénicas, tais como ponto
de fusdo elevado (3600 °C), dureza elevada (~20 GPa) e um coeficiente de expansdo térmica parecido
com da alumina (6,7 x10-6 K-1) [4]. Além disso, sabe-se que o Brasil possui as maiores reservas de
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nidébio do mundo (quase 92% do total), de modo a desenvolver produtos baseados em Nb ¢é
estrategicamente importante para o pais.

Acchar W. et al. [2] compararam as propriedades de compositos de Al>O3-NbC (com
contettdo de NbC entre 5 e 30 %p), obtidos por prensagem a quente e por sinterizagdo convencional.
Obtiveram, para amostras desenvolvidas por sinterizagdo convencional a 1650°C, valores de
densidade de 90 % da densidade tedrica (DT), enquanto a 1800°C esta foi cerca de 96 %DT. Com o
emprego de prensagem a quente a 1650°C obtiveram valores acima de 98 %DT. No que diz respeito a
dureza, foi obtido um méximo de 13,9 GPa para um teor de 30 % peso NbC nas amostras sinterizadas
convencionalmente a 1800°C. Os valores de dureza ndo aumentaram para teores mais elevados de
NbC, provavelmente devido a alta porosidade do material. As pecas com teor de 30 % NbC prensadas
a quente atingiram uma dureza de 19 GPa. Quanto a tenacidade a fratura, esta foi mantida entre 2,5-
3,7 MPa.m'”?, independentemente do teor de NbC e da temperatura de sinterizago.

Por outro lado Rocha, A. H. A. Bressiani ¢ J. C. Bressiani [3] estudaram compdsitos de
alumina com adi¢des de 10, 20 e 40 % em peso de NbC, com e sem itria (3 % em peso) como auxiliar
de sinteriza¢ao. As amostras foram sinterizadas a 1750 °C num dilatémetro. Eles observaram que com
o aumento do NbC, as amostras atingiram a maxima taxa de retragio em temperaturas mais elevadas.
Os autores mencionam que isto ¢ devido as particulas inertes que impedem a difusdo do NbC pelo
volume (bulk) e, portanto, necessitam de temperaturas maiores para fornecer a for¢a motriz suficiente
para a densificaciio. A combinacio de itria com NbC leva a uma diminui¢do da taxa de retragéo no
inicio da sinterizagdo, no entanto, a precipitagdo do garneto de itria e aluminio (Y3AlsO12 ou YAG)
melhora a densificagdo no estagio final da sinterizacdo devido ao efeito de ancoragem (pinning effecr)
ao longo dos contornos de grao da alumina.

Acchar e Segadaes [3] prensaram a quente um composito de alumina com 30 %p de NbC a
1650 °C, mas desta vez com uma pressdo menor de 30 MPa e uma atmosfera de argdnio. Eles
obtiveram desta vez uma amostra de alta densidade (99,5 %DT) que permitiu atingir uma alta dureza
(19,7 GPa) e boa tenacidade a fratura (4,5 MPa.m'?) o que representa uma melhoria em relagio a
alumina pura (3,0 MPa.m'?). De acordo com os autores, a melhoria na tenacidade a fratura deve-se a
localizagdio intergranular dos carbetos na microestrutura, o que contribui com a deflexdo da trinca.

Como pode ser visto, adicionando NbC a alumina aumenta a sua resisténcia a flexio,
tenacidade a fratura e resisténcia a abrasdo;[3], [4], [6] no entanto, sua alta refratariedade, faz a
densificagdo dificil e dado que a dureza é diretamente afetada pela porosidade [7], torna-se
extremamente importante a obtencdo de corpos cerdmicos densos para serem utilizados como
ferramentas de corte.

Os processos utilizados para a sinterizacdo de pecas com gradiente funcional conformadas por
metalurgia de pd, sdo os mesmos usados para produzir pecas cerdmicas convencionais, sempre que
estes preservem o gradiente durante a sinterizagdo [8]. De entre estes, o spark plasma sintering (SPS)
destaca-se por aprimorar a densificacdo e manter um tamanho de grio fino [9].

O SPS ¢ um processo semelhante a prensagem a quente (HP). Em ambos os casos uma matriz
cilindrica (geralmente de grafite) é preenchida com o material precursor em forma de p6. Em seguida
¢ aplicada uma pressdo de compactagio mediante pistdes (geralmente também de grafite), enquanto o
material ¢ submetido a altas temperaturas.

A principal diferenca entre a HP e o SPS encontra-se na fonte de alta temperatura. Para a HP,
as elevadas temperaturas sao obtidas através das resisténcias elétricas em torno da matriz, enquanto no
SPS ¢ aplicada uma corrente direta pulsada (tipicamente de algumas centenas de amperes) ¢ uma
tensdo (tipicamente alguns volts) através dos pistdes diretamente para o pd. Assim, é possivel atingir
uma clevada taxa de aquecimento (superior a algumas centenas °C/min) em comparacio as taxas de
HP que normalmente estdo na faixa de 25 a 30 °C/min [10]
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Gragas as caracteristicas unicas deste processo, como sio as elevadas taxas de aquecimento e
os tempos de permanéncia muito curtos (minutos), € possivel obter pecas completamente densas, com
tamanhas de grio muito pequenos.

No presente trabalho, pegas com gradiente funcional foram coprensadas e sinterizadas pelas
téenicas de sinterizagdo tradicional (pressureless sintering) e sinterizagdo assistida por corrente
elétrica (spark plasma sintering); com o intuito de comparar as microestruturas e as propriedades
mecanicas obtidas por ambos processos.

MATERIAIS E METODOS
Preparac¢io das amostras MGF Al203-NbC sinterizadas convencionalmente

Poés de alumina 1000SG (ALCOA; dos: 1,959 pm; ASE (Axea superficial especifica): 3,5
m*/g) e carbeto de nidbio (Vetec; dos: 68,153 um; ASE: 0,275 m*/g), em diferentes proporgdes foram
submetidos a uma moagem de alta energia num moinho planetario (PULVERISETTE, Frizstch) com
uma velocidade de rotago de 400 rpm da bandeja e 350 rpm de cada recipiente durante 5 horas.
Como meio de moagem foram utilizados jarros e esferas alumina numa solugdo de alcool etilico e o
ligante Polivinil Butiral (PVB) na proporcio de 1 % em peso.

O pd de cada composigdo inicial foi colocado no molde seguindo a sequéncia apresentada na
figura la. Apds a adi¢do do p6 de cada camada, foi aplicada uma leve compactacdo (apenas 10% da
carga) para finalmente aplicar a carga total com as prensas uniaxial e isostatica (75 ¢ 200 MPa
respectivamente).

5% NbC
15% NbC
25% NbC
30% NbC
25% NbC
15% NbC
5% NbC
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10% NbC 5% NbC
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Figura 1. Esquema da disposicdo das composi¢des durante a coprensagem dos MGF's: a) MGF
sinterizado convencionalmente; b) MGF simétrico sinterizado por SPS; (¢) MGF assimétrico
sinterizado por SPS.

Devido a oxidag¢io do NbC em temperaturas acima de 800°C [ 1] foi utilizado um arranjo de
cadinhos (figura 2) com as amostras de MGF e amostras monoliticas dos compdsitos (5, 15 e 30
%NbC) imersas em grafite em pd com o intuito de fornecer uma atmostera redutora. Os cadinhos
foram selados com po de alumina cuidadosamente prensado para assegurar a estanqueidade e evitar o
ingresso do oxigénio. A sinterizagdo foi feita a 1500 °C durante 2.5 horas, com uma taxa de
aquecimento de 2 °C/min.
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Figura 2. a) Esquema da disposi¢do dos cadinhos para gerar atmosfera redutora durante a queima. b)
Cadinhos na disposi¢do real durante a queima. ¢) Arranjo aberto apds da queima.

Preparacio das amostras MGF AI203-NbC sinterizadas por SPS

Neste caso, os pds foram misturados em etanol por 24 horas em um misturador
multidirecional, tipo Turbula®, com uma velocidade de rotagdo de 75 rpm. Foram utilizadas bolas de
WC-6%p Co em um jarro de polipropileno como meio de moagemn.

As misturas dos pos de cada camada foram co-prensadas sequencialmente, em um molde de
grafite, com aplica¢do de pressdo de 14 MPa apés a adicio de cada camada. Foi utilizado um pungio
de aco inoxiddvel ranhurado para aplicagdo da pressdo com o objetivo de se aumentar a adesio entre
as camadas.

A sinterizagdo por SPS foi executada em vacuo (4 Pa), com frequéncia pulso/pausa de 10/5
ms, num Sistema para spark plasma sintering (modelo HPD-25/1 FCT, FCT Systeme GmbH,
Alemanha).

As pecas com gradiente de composicdo quimica obtidas foram sinterizadas em um molde de
arafite de 30 mm de didmetro. Os pistdes utilizados foram também de grafite. Foi utilizado papel de
grafite para isolar as amostras dos pistdes e do molde. A pressio externa foi aumentada gradualmente,
de 2,2 MPa até 30 MPa, entre 1050°C e 1500°C, com duas taxas de aquecimento diferentes (170 e
300°C/min) ¢ um patamar de 5 minutos na temperatura de sinterizagdo (1500 °C). A temperatura foi
monitorada por um pirdmetro (400-2300 °C, IMPAC) posicionado na parte inferior de um furo no
pistdo superior, somente 2 mm acima da superficie superior da amostra.

Apds a sinterizacdo foi avaliada a densidade das amostras pelo método baseado no principio
de Arquimedes. Foi feita uma andlise de DRX (MRD-XL, PANalytical) (Co Ka (1.7890 A), 40 kV,
40 mA) e uma analise MEV (Inspect F50; FEI); o tamanho dos grios foi determinado pelo método do
intercepto utilizando o software Image J. Foram realizados também ensaios de dureza Vickers (VM
HT MOT, Leica) e de tenacidade a indentagdo, determinada pelo método da indentagio [12] segundo
a formula a continuagio.
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Onde K, a tenacidade & indenta¢do (Pa m'?); E, 0 mddulo de elasticidade do compésito, calculado
pela regra das misturas (GPa); H, a dureza Vickers do material (GPa), calculada a partir da impressdo
gerada; P, a carga aplicada (N); ¢, comprimento da trinca, medido desde o centro da indentacdo (m).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Tal como mostrado na figura 3, as densidades diminuem com o aumento do contetdo de NbC
nas amostras. O comportamento observado nos compositos coincide com o observado por varios
pesquisadores [5], [13]-{15] que trabalharam com compésitos de alumina e carbeto de nidbio; ¢ em
alguns casos, com auxiliares de sinterizacdo. Eles explicam que a densifica¢@o é prejudicada devido
ao "pinning effect” ou ancoramento da microestrutura exercido pelo NbC na matriz de alumina. O
NbC serve como ponto de ancoragem sobre a matriz e inibe o crescimento dos grios de alumina
dificultando a mobilidade dos contornos de grio, o que dificulta a densificagio.
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Figura 3. Densidade em fungdo do teor de NbC para amostras com ¢ sem auxiliar de sinterizagdo
sinterizadas a diferentes temperaturas [16].

No caso do MGF 5-30 sinterizado em forno convencional, o valor médio de densidade foi de
86 %DT, o que é coerente com o0s resultados obtidos para 0s compdsitos monoliticos. No entanto, este
valor de densidade demonstra um nivel elevado de porosidade nas pecas, o que pode comprometer as
propriedades mecénicas. J4 no caso dos MGF sinterizados por SPS, a densidade das pecas foi superior
a 98 %DT, devido a aplicagdo da pressdo (30 MPa) e o campo elétrico que acontecem durante o
processo de SPS.

Aplicar pressdo mecinica durante a sinterizagdo ajuda a remover os poros da peca a verde e
proporciona uma forga motriz adicional para a densificagdo [17]. O campo elétrico possibilitou
diminuir a temperatura de sinterizacdo de 1650 para 1500 °C, e obter niveis de densificacao
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semelhantes aos obtidos por Acchar ¢ Segadaes [3] (99,5 %DT) usando prensagem a quente com
uma pressao de 30 MPa.

O difratograma da amostra 70A-30N (figura 4) mostra que o composito é constituido pelas
mesmas fases presentes antes da sinterizacdo, ou seja alumina alfa e carbeto de nidbio. Nenhuma fase
cristalina adicional do tipo AINbO4 [18] foi formada devido a combinagio dos elementos iniciais ou
qualquer contaminacgao a partir do processo de preparacdo da amostra.
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Figura 4. Difratograma da amostra 70A-30N sinterizada a 1500°C.

Nas imagens de MEV (figura 5a e 5b) observa-se que devido a4 temperatura relativamente
baixa utilizada para sinterizar as amostras (1400 °C), o processo de sinteriza¢ao ndo foi completado,
sendo possivel visualizar o processo de crescimento e coalescéncia dos grios da alumina. Pode-se
observar que na amostra de alumina pura os grios estdo comegando a coalescer e sdo pequenos e
arredondados.

Como ja foi mencionado anteriormente, o NbC atrapalha a sinterizagdo devido ao efeito de
ancoramento da microestrutura ou “pinning effect” sobre a matriz. No caso destas amostras, devido a
baixa temperatura de sinteriza¢do, ndo foi observado uma diferencia entre o tamanho de grio das
amostras com e sem NbC, sendo que para alumina pura foi de 0,5 0,1 pm e o composito de 0,51
+0,08 um.

A imagem panoramica da pegca MGF5-30, sinterizada em atmosfera de grafite, feita com o
detector BSE ¢ apresentada na figura Sc. E possivel observar o gradiente claramente definido, causado
pelo aumento do contetido do NbC (fase branca) de camada a camada, quando se desloca da esquerda
para a direita.

Pode-se observar que as interfaces sdo praticamente planas gragas a leve compactacio feita
apos a deposicdo de cada camada, o que demonstra que através do processo de co-prensagem
utilizado € possivel produzir pegas com gradiente funcional.

A figura 5d apresenta a drea da interfase entre as camadas 3 e 4 da amostra de MGF A300, em
que, apesar da pequena diferenga no contetido de NbC (de 15 para 20%), ¢ possivel detectar a
fronteira entre as duas camadas, pode-se observar também a boa dispersdo das particulas de NbC
(particulas mais claras) ao longo das camadas, e a auséncia de trincas a pesar da diferenga de retragio
de queima, fatores que comprovam que o método ¢ adequado para fabricar pecas com gradiente
funcional destes materiais.
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Figura 5. Imagens de MEV das amostras (a) 100A — alumina pura, (b) 85A-15N sinterizados a
1400°C. ¢) Imagem BSE do MGF 5-30, sinterizado a 1500 °C no forno com atmosfera redutora de
grafite. d) Amostra MGF A300, interface entre as camadas 3 e 4. e) Superficie de fratura do MGF
AT70, primeira camada

Uma imagen da zona de fratura utilizada para a medi¢io de tamanho de grio € mostrada na
figura Se, aqui pode-se observar que o modo de fratura é principalmente intergranular com pequenas
fracdes de fratura transgranular. Segundo Pallone e colaboradores [19], o NbC além de inibir o
crescimento dos graos, também modifica o modo de fratura, promovendo a fratura intergranular em

nanocompdsitos de alumina com NbC. Isto é vantajoso porque enquanto a fratura transgranular
contribui para aumentar a resisténcia a flexdo da matriz, a fratura intergranular principalmente
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promove a tenacidade & fratura e estd associada com uma alta energia de fratura da interface e o
mecanismo de deflexdo de trinca [3].

Na figura 7 sdo apresentadas as curvas do tamanho de graio medido a partir das superficies de
fratura, em func¢do da camada e, portanto, em funcdo do teor de NbC. Como se mostra, com o
aumento do teor de NbC, o tamanho do grdo diminui, 0 que estd de acordo com o que foi discutido
acima sobre o efeito do ancoramento das particulas inertes sobre a matriz.

Para as amostras simétricas (figura 7a), ha uma diferenca no tamanho de grio alcancada na
camada com maior teor de NbC (30 %p). Esta diferenca estd relacionada com a taxa de aquecimento
utilizada para a sinteriza¢io das amostras. No caso da amostra MGF S300 foi utilizada uma taxa de
300°C/min e foi obtido um tamanho de grao de 2.4 £0,3 um para a camada central, enquanto que para
a amostra MGF S170, a taxa foi de 170°C/min e o tamanho de grio para a mesma camada foi de 1,4
+0,2 pm. Isto contradiz o mencionado por Shen et al. [9] que conduziram um estudo da influéncia dos
parametros de processo SPS e observaram que para uma maior taxa de aquecimento o tamanho de
grdo ¢ menor.

No entanto, Zhou e colaboradores [20], estudaram o efeito de diferentes taxas de aquecimento
com diferentes temperaturas de sinteriza¢do de alumina; eles observaram que a baixas temperaturas de
sinterizacdo (<1 150°C), uma taxa de aquecimento de 300°C/min gera grdos maiores do que os obtidos
com uma taxa de 50°C/min. Esta condi¢do ¢ revertida para temperaturas de sinterizagdo acima de
1200°C. Os autores sugerem que a resposta provavelmente esteja na relacdo entre os mecanismos de
transferéncia de massa e o campo elétrico, relacdo que ainda precisa ser estudada.

No presente trabalho, embora as amostras foram sinterizadas a 1500°C é provavel que estejam
apresentando um comportamento semelhante ao das amostras sinterizadas a baixas temperaturas
(<1150°C) estudadas por Zhou, desde que a adigio de NbC na alumina pura tende a elevar a
temperatura na qual o processo de sinterizagdo ¢ finalizado.

No caso das amostras assimétricas figura 7b, ndo se observa uma relagdo entre o tamanho de
grdo das amostras ¢ as taxas de aquecimento, uma vez que o comportamento varia conforme varia o
contetudo de NbC.

Na figura 6a apresentam-se os resultados do ensaio de dureza em fun¢o do teor de NbC para
0s compdsitos monoliticos sinterizados em forno. Em geral pode-se observar que com o aumento do
teor de NbC, a dureza diminui. Este efeito € oposto ao esperado, pois ao adicionar uma particula dura
como o NbC (~22 GPa) na matriz de alumina (~19 GPa), espera-se a melhoria da dureza do
composito, 0 que ndo acontece, provavelmente devido 2 alta porosidade das amostras. No entanto, as
durezas das amostras com 5 e 15 %NbC sinterizadas a 1500°C estao numa faixa de 10 a 14 GPa,
valores que sdo maiores aos atingidos por Acchar et al. [2] ao sinterizar a 1650°C, sem pressdo e sob
atmosfera de argonio.

Ao analisar as amostras sinterizadas a 1400°C, observamos que a dureza diminui a medida
que o contetido de NbC aumenta, isto & principalmente devido ao aumento da porosidade refletida na
menor densidade das amostras, isso concorda com as pesquisas de Tang e Gong [7], que variaram a
porosidade ¢ determinaram que a uma maior porosidade, corresponde uma menor dureza,
independentemente da carga utilizada. Isto se explica pelo nivel de porosidade presente nas amostras,
pois como mostrado na figura 6b, as amostras com 5 e 15 % NbC sinterizadas a 1500°C tém
densidades semelhantes (~90 %DT), pelo que o efeito da porosidade é reduzido, evidenciando o efeito
de reforgo de NbC, elevando a dureza quase 2 GPa. J4 no caso das amostras com 30 % NbC, elas tém
baixa dureza e também baixa densidade (<85%), de modo que o efeito da porosidade causada pela
presenca do NbC na matriz de alumina é preponderante ao aumento da dureza causada também pela
adi¢do de NbC na matriz.
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Para as pegas com grandiente funcional sinterizadas no forno convencional (figura 7b)
observa-se um aumento na dureza de 13 a 17 GPa, ao aumentar o teor de NbC de 5 a 15% da primeira
para a terceira camada. Apos essa camada, se mostra uma queda para quase 9 GPa na camada de 30%
NbC, com um comportamento quase linear ao longo das camadas intermediarias. A partir deste
resultado, pode-se concluir que, para 0 método de sinterizagdo utilizado (forno convencional com
atmosfera redutora de grafite) o contetdo de 15% NbC representa o limite em que o efeito de reforgo
do NbC ¢ eficaz, pois a partir deste valor a porosidade causada pela presenga do mesmo NbC na
matriz de alumina, toma-se predominante no valor de dureza, evitando atingir niveis de dureza
proximos aos dos materiais originais.

Na figura 7 apresentam-se as curvas de varredura de dureza das amostras de MGF
sinterizadas por Spark plasma sintering (SPS). Como observado, os valores de dureza sdo maiores do
que os obtidos para as pegas sinterizadas pelo método convencional, isto € em grande parte gragas alta
densidade das pecas obtidas por esta técnica (> 98 % TD).

Nestas pecas, o valor de dureza aumenta com o aumento do teor de NbC, variando de 20,5
GPa para um teor de 5% de NbC até 24,3 GPa para o teor maximo de 30% NbC no caso dos MGF
simétricos e de 20,7 GPa (5 % NbC) para 23,4 GPa (30 % NbC) no caso dos MGF assimétricos. Estes
resultados confirmam que a presenga do NbC melhora a dureza do compdsito ¢ que a porosidade
presente nas amostras sinterizadas em forno convencional exercem uma influéncia maior em
detrimento ao efeito da melhoria da dureza dos carbetos. Para as amostras simétricas e assimétricas,
ndo é possivel observar uma correlagdo da taxa de aquecimento sobre os valores de dureza atingidos,
uma vez que os valores sdo proximos entre si.

Pode-se observar que nos MGF S170 e MGF S300, a simetria imposta sobre a composigio
das camadas é efetivamente refletida numa simetria das propriedades (dureza), o qual confirma a
viabilidade de produgio de pecas com gradiente funcional segundo o projetado.
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Figura 6. Graficos de dureza: a) em fungdo do conteido de NbC b) em fungdo da densidade das
amostras.
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Figura 7. Tamanho de grao em funcdo das camadas para as (a) amostras simétricas e (b) amostras

assimétricas.

A tabela | apresenta os resultados da analise da tenacidade a fratura para as amostras
sinterizadas por SPS. Néo ¢é possivel observar uma correlagio entre os valores obtidos e o teor de NbC
presente em cada camada como observado com os resultados de dureza, no entanto, estes resultados

sdo similares aos obtidos por Acchar e colaboradores [2], [21].

Tabela 1. Valores de tenacidade a indentacdo para os MGF simétricos sinterizados por SPS.

Amostras Simétricas

Amostras Assimétricas

i Conteudo  Tenacidade a indentagio Conteudo  Tenacidade a indentacio

de NbC (MPa.m'?) de NbC (MPa.m'?)
(%peso) MGF S170 MGF S300 (%peso) MGF A170 MGF A300

| 5 5:37 4,71 3 5,12 5,17

2 15 5,39 4,46 10 421 5.32

3 25 5,19 4,57 15 4,91 4,64

4 30 5,36 481 20 5,43 4,60

5 25 3,87 4,26 25 5.83 5,61

6 15 3,50 3,23 30 5,43 441

7 5 - 4,25

Embora os carbetos cimentados e os compdsitos cerdmico-carbeto cimentado sejam mais
tenazes (10-25 MPa.m'” ¢ 6-10 MPa.m'”? respectivamente), a tenacidade a fratura dos compdsitos
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AlLO;-NbC encontrados no presente trabalho (~5 MPa.m'?) ainda é aceitavel para ferramentas de
corte, mesmo se consideramos que os compodsitos cerdmico-cerdmico tém a vantagem de uma melhor
dureza a altas temperaturas, boa estabilidade térmica e melhor resisténcia ao desgaste, o que lhes
permite maiores velocidades corte quando comparados com outros materiais [22].

Ao comparar os resultados desta pesquisa com o0s resultados encontrados na literatura (figura
&), € possivel observar que os valores de dureza obtidos nas amostras MGF sinterizadas por SPS sido
superiores a aquelas amostras com o mesmo teor de NbC (30 %p), mas sinterizadas por prensagem a
quente (24,3 GPa vs 20 GPa) [23]. O mesmo acontece quando comparados com outros compositos de
matriz de alumina e carbetos, como no caso do WTiC que atingem uma dureza maxima de 22 GPa
para amostras também sinterizadas com prensagem a quente [24]. No caso da tenacidade & fratura,
como j4 foi mencionado, pode-se observar que os valores obtidos sio competitivos, apesar de ser
menores quando comparados com os compositos de alumina com outros tipos de reforgos, tais como
ALOs + 6%vol TiC + 33%vol (W, Ti)C + 4%vol Co ou ALLOs+10% WC, que atingem valores de até
7,2 e 7,0 MPa.m'” respectivamente [3], [24]-[30].

Com estes resultados, observamos que os compositos de alumina-NbC, sinterizados por SPS,
representam uma boa alternativa para a fabricagio de ferramentas de corte.

8.0
1 ALD,+20%WC (HP) AlLO_+6%v TiC+33%v WTiC+4%v Co
7‘5'j (Acchar et al., 2000) . (HP) (Yin et al.. 2014)
7.0 ®
- ALO +25%NbC (SPS)
- i (Presente trabalho)
E ol __ N203+20%NbC+YZO: (HP) gt il s ;
[ n - irsiope 3 X
é 55 ] (Acchar; Diniz; Cairo, 2003) ALO,+20%NbC (HP) !
B 5.0 / / (Acchar; Dinig; Cairo, 2003) |
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= 2
2 B0 ‘ ; il (Acchar; Cairo; Segadaes, 2005
@ 4. @ ALO+40%NbC+Y,0, (PS) \ ’
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Figura 8. Compara¢do da dureza dos compositos alumina+carbetos.

CONCLUSOES

A densidade diminui com o aumento do conteiido de NbC, uma vez que a densificagdo ¢
prejudicada devido ao "pinning effect” ou ancoramento da microestrutura exercido pelo NbC na
matriz de alumina. As densidades das pecas sinterizadas (< 90%) mostram um nivel elevado de
porosidade nas pecas, o que compromete as propriedades mecanicas, sendo as durezas dos compositos

(10 a 14 GPa) inferiores do que as durezas dos materiais originais. (alumina ~19 GPa e NbC ~22
GPa).

Mediante o processo de Spark plasma sintering (SPS), foi possivel obter pegas com gradiente
funcional feitos de alumina (AlO;) com conteudo de carbeto de nidbio (NbC) varidvel, com boa
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densidade (> 98 %TD) e livres de trincas. O gradiente projetado foi mantido com sucesso apos a
sinterizagdo, como observado nos resultados de durcza das amostras MGF S170 e MGF S300.

As altas durezas obtidas nas amostras sinterizadas por SPS (20,5 e 25,1 GPa), superiores aos
valores encontrados na literatura, e a tenacidade a fratura, média para materiais compdsitos a base de
alumina e carbetos (~5 MPa.m1/2), fazem com que estes materiais apresentem um bom potencial de
aplicagdo como ferramentas de corte, desde que apresentam uma alta dureza a altas temperaturas, boa
estabilidade térmica e melhor resisténcia ao desgaste, o que lhes permitem maiores velocidades corte
quando comparados com outros materiais.
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