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Compositos a base de Al,O3; sdo materiais muito promissores devido as suas
boas propriedades mecéanicas, e tém sido estudados como uma alternativa para a
producdo de materiais de alta resisténcia ao desgaste. Nos compdsitos a base de
alumina a adicédo de carbetos pode alterar a sinterizacdo e melhorar as propriedades
mecanicas dos materiais. O objetivo deste trabalho foi estudar o efeito da adicdo de
pequenas concentracbes de NbC, TaC e TiC na sinterizacdo, microestrutura e
propriedades mecanicas e térmicas da alumina. Para a realizacdo deste estudo
foram produzidas amostras prensadas a quente a 1500°C/30min sob pressdo de
20MPa. Os resultados obtidos mostram que a adicdo de carbetos modifica a
microestrutura dos compdsitos. A quantidade utilizada de aditivos (1,5 vol.%)
provoca pequeno aumento na dureza e na tenacidade a fratura dos compdésitos,

além de nao prejudicar a resisténcia a oxidacgao.
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INTRODUGCAO

A preocupacdo com questdes ambientais e sustentabilidade sdo uma das
maiores preocupacdes atuais. A gestdo ambiental, salde e seguranca dos
trabalhadores sdo atualmente exigéncias para o desenvolvimento de linhas de
producdo modernas. A reducdo na quantidade Oleos minerais e fluidos sintéticos
utilizados como fluido de corte € uma das alternativas para o desenvolvimento de
processos de producdo que provoguem menor impacto ambiental. Sendo a
usinagem a seco é uma das principais opcdes para este objetivo 2. Os materiais
ceramicos sao indicados para producgéo de ferramentas para este tipo de usinagem,
pois possui alta estabilidade quimica, resisténcia ao calor e em alguns casos boa
dissipacéo térmica, o que dispensa o uso do fluido de corte. Para esta aplicacao as
propriedades de desgaste das ferramentas ceramicas mistas sdo maiores do que
ferramentas fabricadas com metal duro, mas tem baixo desempenho quando
comparados a ferramentas de CBN. !

Existem diversos estudos que visam aumentar a resisténcia ao desgaste das
ferramentas ceramicas e proporcionando maior gama de utilizagdo. Dentre a grande
variedade de ceramicas utilizadas para ferramentas de corte, € dada preferéncia aos
compositos a base de alumina contendo carbetos como componentes de segunda
fase, que unem a inércia quimica e térmica da alumina, com a dureza e
condutividade térmica dos carbetos ™. A utilizacdo de carbetos como reforco deve-
se, em boa parte, a melhoria de propriedades mecénicas, como tenacidade a fratura,
dureza e resisténcia ao desgaste. Estes carbetos sdo, geralmente, materiais
formados da combinacdo do carbono com metais de transicdo dos grupos IV, V e VI
em estrutura do tipo NaCl ®. Um dos principais motivos para a utilizacdo destes
materiais sdo as boas propriedades mecanicas, Erro! Fonte de referéncia néo
encontrada., que podem aumentar a resisténcia mecéanica e tenacidade a fratura da
alumina. A adicdo de carbetos refratarios também modifica o crescimento de gréos
da matriz de alumina, em geral, por efeito de ancoramento da microestrutura
resultando em ceramicas com menor tamanho de gréos e com distribuicdo mais
homogénea. Nas propriedades térmicas os carbetos causam o aumento da

condutividade térmica, pela formagéo de uma fase intergranular altamente condutora
[6,7,8]
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Estudos indicam que a presengca de TiC como fase reforco da alumina
prejudica o desempenho global das ferramentas de corte quando utilizadas altas
velocidades de corte. O efeito € atribuido ao aumento da temperatura de interface
entre a ferramenta e a peca, que pode chegar a até 1000°C. O aumento da
temperatura a reatividade dos materiais na interface aumenta e em atmosfera
oxidante os gréos de carbetos tendem a se desprender da matriz. Este efeito é
percebido principalmente no desgaste de flanco e de cratera das ferramentas apos o
corte a altas velocidades, neste caso, apesar de aumentar a tenacidade a fratura e a
dissipacdo térmica, a reacdo das particulas de carbeto com a atmosfera provoca

aumento do desgaste, pela oxidacéo das particulas e por abraséo ..

Tabela 1: Propriedades de algumas ceramicas usadas na producéo de ferramentas

de corte 101112
Material Al>,O03 SizNg NbC TaC TiC
Densidade (g/cms3) 3,9 3,2 7,8 13,9 4,9
Dureza (GPa) 20 16 18,8 19 28,5
Modulo de elasticidade (GPa) 398 317 392 465 447
Tenacidade & fratura (MPa.m"2) 3-4 4-7 3-5 3-6 3-6

O objetivo deste trabalho foi o estudo de compdsitos que atendam as
exigéncias de propriedades mecéanicas necessarias para uma ferramenta de corte e

com uma quantidade reduzida de carbetos na matriz.

MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho foi estudada a adicdo de pequenas concentracfes de carbetos
refratarios em ceramicas a base de alumina. Para a producao da matriz foi utilizada
alumina comercial CT-3000 (Almatis), os carbetos utilizados foram carbeto de nidbio
(H.C. Starck), carbeto de tantalo (H.C. Starck) e carbeto de titanio (H.C. Starck). Foi
utilizada técnica de espalhamento de laser para medir a distribuicdo do tamanho de
particula dos materiais de partida.

Tabela 2: Diametro médio de particulas das matérias primas

Composto Al;,O3 | NbC TaC TiC
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Diametro médio (um)| 0,80 1,64 3,48 1,52

Para este estudo foram produzidos compdésitos com trés composicbes e
amostras de alumina, sem adicdo de carbetos, Tabela 3. Os compdsitos foram
moidos em attritor, com rotacdo de 400rpm por 6h, utilizando-se esferas e jarro de
alumina, e alcool isopropilico como meio liquido. As misturas foram secas em roto-
evaporadora a 90°C e 60 rpm e em seguida mantidas em estufa a 120°C, por 12h

para completa secagem.

Tabela 3: Compdésitos estudados

Lo /\'2()3 NbC TaC TiC
Caodigo
(%vol.) | (%vol.) | (%vol.) | (%vol.)
C 100 - - -
CN 98,5 15 - -
CTa 98,5 - 1,5 -
CTi 98,5 - - 15

Para os estudos de microestrutura e propriedades dos compoésitos foram
utilizadas amostras produzidas por prensagem a quente em matriz de grafite com
geometria quadrada e dimensdes de 15x15 mm. A taxa de aquecimento utilizada foi
de 15°C/ min. até 400°C, seguida de rampa de 40°C/min. até a temperatura de
1500°C/30 min. com fluxo continuo de argénio. Durante todo o processo foi mantida
presséo de 20 MPa.

Apoés a prensagem a quente a densidade aparente das amostras foi medida
utilizando-se o método de Arquimedes. Para a avaliacdo das propriedades
mecanicas foi feito ensaio de microdureza Vickers, em microdurdbmetro marca
Buehler com carga de 196N em amostras cortadas transversalmente, embutidas e
polidas. A partir das medidas de comprimento das trincas formadas nas indentacoes
também foi determinada a tenacidade a fratura pelo método da indentacéo,

calculada pela equacéo de Anstis ™:
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O moédulo elastico (E) dos compdésitos foi calculado pela regra das misturas e
dado em GPa, a dureza Vickers (H) dada em GPa, carga utilizada (P), em N, e
medida do centro da diagonal até final da trinca (c) foi medida em m.

Para a avaliacdo da microestrutura foi utilizado microscopio eletrénico de
varredura em amostras polidas e fraturadas. O estudo da oxidac&o dos carbetos foi
feito por analise termogravimétrica em pastilhas sinterizadas cortadas com diametro
de 4 mm, a taxa de aquecimento utilizada foi de 5°/min. até 900°C, em atmosfera de

ar sintético.
RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados apresentados na Tabela 4 mostram o tamanho médio de
particulas das misturas de poOs para obtencdo dos compdsitos, medido para
comparacao do efeito da moagem dos compdsitos em relacdo a amostra base.
Pode-se notar a diferenca no diametro médio de particulas dos compdsitos em
relacdo a alumina sem aditivo. Apesar da diferente granulometria dos carbetos
adicionados, apds a moagem os compdsitos apresentam valores de tamanho médio
de particulas, semelhantes, porém maiores do que da amostra C, mostrando que o
tamanho de particula dos carbetos influencia a distribuicio das particulas do
compdsito, mesmo em pequena quantidade.

E conhecido que a adicdo de carbetos inibe a densificacdo da alumina,
estudos ™ ™ mostram que com a presenca de particulas inertes é necessaria a
utilizacdo de maiores temperaturas de sinterizacdo para a densificacdo dos
compositos em relacdo a temperatura utilizada para a densificagcdo da alumina sem
aditivos. Os resultados apresentados na Tabela 4 mostram que a utilizacdo da
prensagem a quente tornou possivel a obtencédo de corpos de prova com densidade
superior a 98,5% da densidade tedrica. Neste trabalho foi verificado que quando
utilizado o método de prensagem a quente ndo ha diferenca entre a densificacao

dos compdsitos e da amostra sem carbetos.
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Tabela 4: Diametro médio de particula dos pés e densidade dos compdsitos apés

prensagem a quente

Amostra Diémetro Densidade
meédio (um) | aparente (%Dt)
C 0,63 98,6+1,0
CN 1,03 99,2+0,5
CTa 1,02 99,3+0,6
CTi 1,04 98,8+1,0

A Figura 1 apresenta micrografias dos compdsitos prensados a quente, apos
polimento € possivel observar a distribuicio homogénea dos carbetos na matriz de
alumina, também €& observada a presenca de poros em todas as amostras. A

distribuicdo observada indica que a etapa de moagem teve boa eficiéncia na

homogeneizagao dos carbetos na matriz.

Figura 1: Micrografias obtidas por MEV das amostras a) C, b) CN, c) CTa e d)

CTi
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A presenga de carbetos funciona como um aditivo para controle do crescimento de
gréos, devido ao efeito de ancoramento provocado pelas particulas de reforco 267,
Neste efeito o reforco reduz a mobilidade dos contornos de grdo da matriz e
consequentemente limita o crescimento dos grdos. Nas amostras estudadas a
presenca dos carbetos teve efeitos distintos no controle de crescimento dos gréos
de alumina, Figura 2. A diferenca na distribuicdo de tamanho de graos fica visivel
gquando comparadas as distribuicbes obtidas nas amostras CN e CTa com as
obtidas nas amostras C e CTi. A estrutura dos carbetos € uma das principais
diferencas entre os compadsitos estudados. NbC e TaC sdo carbetos de metais de
transicdo pertencentes a mesma familia de elementos e possuem estruturas
cristalinas semelhantes, desta forma as adicdes de NbC ou do TaC tém efeitos
semelhantes na alumina. Em relacdo ao TiC, ha poucas alteracbes na
microestrutura e propriedades do compdésito quando comparado com a amostra sem

aditivo.

Figura 2: Micrografias de fratura das amostras a) C, b) CN, c) CTa e d) CTi

1766



55° Congresso Brasileiro de Ceramica, 29 de maio a 01 de junho de 2011, Porto de Galinhas, PE, Brasil

Na Tabela 5 sdo apresentados os resultados do teste de dureza Vickers e de
tenacidade a fratura obtida pelo método da indentacdo. Neste estudo € possivel
observar que, considerando o erro estatistico, ndo houve melhora significativa das
propriedades mecéanicas do composito em relacdo a amostra C. Comparando 0s
resultados obtidos € possivel estabelecer uma relagcdo entre os menores valores de
dureza e de tenacidade com a pequena diferenca de densidade das amostras C e
CTi. Esse efeito de maior dureza esta diretamente relacionado ao tamanho e a
distribuicdo do tamanho de grdos das amostras. E conhecido que quanto menor o
tamanho de graos e mais uniforme a sua distribuicdo maior a dureza das amostras,

devido a contribuicdo da regido de deformacédo dos contornos de grdos do material
(18]

Tabela 5: Propriedades mecéanicas dos compadsitos

Amostra Dureza Tenacidade a
(GPa) fratura (MPa.m¥?)
C 16,1+ 0,7 4,6 +0,8
CN 17,1+ 0,2 5,8 +0,8
CTa 17,2+ 0,4 5,5+0,7
CTi 17,3+ 0,5 4,9 +0,7

Durante o corte de metais a reatividade dos carbetos aumenta em condi¢des
sob alta temperatura e atmosfera oxidante, estudos sugerem que, apesar dos efeitos
positivos da adicdo de carbetos na alumina, a presenca destes compostos pode
atrapalhar a s propriedades do material devido a oxidac&o dos carbetos na matriz de
alumina 9.

Na
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Figura 3 sé@o apresentados os resultados das analises termogravimétricas
das amostras estudadas. A amostra C apresentou pequeno ganho de massa
(~0,2%) em temperaturas até 250°C, apds a temperatura de 400°C foi registrada
perda de massa atingindo 0% de variacao no final do ensaio. Este resultado mostra
gue o ganho observado nédo foi provocado por reacdo da alumina. Os resultados
obtidos indicam que o ganho de massa pela oxidacdo dos carbetos foi baixo (<0,6%)
para todos os compasitos estudados. Apesar de apresentarem curvas de ganho de
massa semelhantes, novamente o comportamento do NbC seguiu a tendéncia de
comportamento do TaC, as duas amostras apresentaram aumento no ganho de
massa em temperatura semelhante (~300°C). No grafico a seguir o inicio do ganho
de massa da amostra CTi ocorreu a temperatura maior do que para os demais
carbetos (~450°C) e para todas as temperaturas de estudo esta foi a amostra com
menor ganho de massa entre os compdésitos. Os resultados obtidos indicam que
todos os compdsitos tém alta estabilidade para aplicacdo em até 900°C, com
pequena diferenca entre os compdésitos estudados, indicando que os compdsitos
produzidos podem ser adequados a utilizacdo nestas condi¢cdes termodindmicas de
trabalho.
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Figura 3: Gréaficos de analise termogravimétrica das amostras a) C, b) CN, c) CTa e
d) CTi

A adicdo de pequena quantidade de carbetos de metais de transi¢ao influencia
0 crescimento de gréaos, resultando em menores tamanhos de grados e
microestruturas mais homogéneas, este efeito de controle causa pequenas
modificacdes na dureza das amostras estudadas. Esta quantidade de carbetos nao

provoca diminui¢éo na resisténcia a oxidagdo dos compositos.
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CONCLUSOES

A utilizacdo de pequenas concentracdes de segunda fase em matriz de
alumina provocou modificagdes na microestrutura da alumina, o uso da técnica de
prensagem a quente densificacdo dos compdsitos. Nas propriedades mecénicas o
efeito dos carbetos foi pequeno, tanto na dureza quanto na tenacidade a fratura, o
principal efeito observado foi na microestrutura das amostras, principalmente no
controle do crescimento secundarios de grdos da matriz, mostrando que o NbC, o
TaC e o TiC provocam efeito de ancoramento dos graos da alumina. Esta
guantidade de aditivos ndo provoca alteracdo significativa na oxidacdo das
amostras, indicando que nas condi¢cdes estudadas as amostras tiveram boa

estabilidade quimica.
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SINTERING STUDY AND PROPERTIES OF ALUMINA MATRIX COMPOSITES
REINFORCED WITH NbC, TiC and TaC

Al,O3 based composite materials are very promising due to their good mechanical
properties, and have been studied as an alternative for the production of materials
with high wear resistance. In alumina based composites the addition of carbides can
change and improve the sintering and mechanical properties of materials. The
objective was to study the effect of adding small concentrations of NbC, TaC and TiC
in the sintering, microstructure and mechanical properties of alumina composites.
The sintering study was conducted in dilatometer, with heating rate of 20 ° C / min.
up to 1800 ° C, and the study of microstructure and properties of the composites was
performed in hot pressed samples, sintered at 1500°C/30min with constant pressure
of 20MPa. The results indicated that the addition of carbides modified the sintering
behavior and also indicated that the hardness and fracture toughness were improved
by the presence of carbide particles.

Keywords: Alumina, sintering, composites

1772



