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Resumo

Uma das aplicagbes mais severas de materiais ceramicos para alta resisténcia ao
desgaste sdo as ferramentas de corte; as solicitacbes térmicas, mecénicas e
quimicas a que s8o expostas durante a usinagem geram desgaste, como por
exemplo, formagdo de trincas e quebra. Uma das possibilidades utilizadas para
aumentar a resisténcia mecanica e a vida util de ferramentas ceramicas é a
produgdo de compdsitos de alumina com adigdo de particulas de carbetos como
reforco microestrutural. Para tornar a produgdo destes materiais mais eficiente é
necessario compreender 0s mecanismos de densificagdo. Neste trabalho o
comportamento de sinterizagdo de compositos de Al,Os3 com adicdo de TaC e NbC
foi estudado por dilatometria, utilizando taxa de aquecimento de 20°C/min até
1800°C. A adigcdo dos carbetos a matriz de alumina dificulta a densificagdo e

provoca aumento nas temperaturas de inicio e final de sinterizacéo.
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Introdugao

O desenvolvimento de materiais que possam ser utilizados em condi¢des
severas de desgaste € um desafio na area de ciéncia de materiais. As ceramicas
estruturais constituem uma classe de materiais com propriedades necessarias para
a aplicacao de materiais sob condi¢cdes severas tais como a elevada dureza, alta
resisténcia ao desgaste, estabilidade quimica e de propriedades mecanicas a alta
temperatura. [" 2 > 4 Porém, além das boas propriedades as ceramicas tem, em

geral, baixa tenacidade a fratura o que dificulta a utilizagdo em larga escala em
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aplicagdes estruturais. ' O desenvolvimento de materiais compdsitos tem como
objetivo a produgdo de materiais com caracteristicas ndo proporcionadas pelas

ceramicas monoliticas. '~

1 A escolha das fases constituintes de um composito
depende das caracteristicas finais que se deseja alcangar e pode modificar o

processo de produgdo do material. I'!

Compdsitos de matriz ceramica reforcados com particulas apresentam a
vantagem de serem obtidos por técnicas mais simples de processamento e
conformacgao de pds e apresentarem propriedades isotropicas, quando comparados
a compositos reforcados por fibras ou whiskers. & ' Em aplicagdes estruturais a
utilizacdo de alumina como matriz de compdsitos se deve as caracteristicas da
alumina monolitica, e os reforcos de sao adicionados a matriz para melhorar
propriedades mecanicas como a tenacidade a fratura. ' A utilizagdo de particulas de
carbetos de metais de transigcdo dos grupos IV e V como, TiC, NbC e TaC para
reforco de matriz de alumina ocorre porque estes carbetos compartilham
propriedades como alta dureza, elevado ponto de fusdo, baixo coeficiente de
expansao térmica. ' " Estas propriedades fazem com que a adicdo de carbetos de
metais de transicdo a matriz de alumina possam conferir ao compdsito maior
resisténcia mecanica, sendo o NbC !'> 13 1. ¢ o TaC ' " potenciais reforgos de
matriz cerdmica para aplicagcbes severas como ferramentas de corte devido a

semelhanga com o TiC utilizado em materiais comerciais.

O estudo de compdésitos de matriz de alumina com reforgco de carbetos é tema
de diversos artigos, pois a presencga de particulas rigidas e inertes na matriz altera a
densificacdo da alumina devido a diferenca na temperatura de sinterizacao entre as
fases, podendo causar redugao da sinterabilidade. Para a obtengao de compadsitos
densos e que possam ser aplicados comercialmente é necessario estudar
parametros como, temperatura de sinterizacdo adequada do compodsito e as
modificagdes decorrentes do processo de densificacdo. '" 18

O objetivo deste trabalho foi estudar a sinterizacdo de compdsitos a base de
alumina e as modificacbes provocadas no processo de sinterizagcdo de quando
realizada a adicdo de diferentes carbetos de metais de transigao, visando determinar

condicdes de producao e sinterizacado dos diferentes materiais desenvolvidos.
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Materiais e Métodos

Neste trabalho foram utilizados dois carbetos de metal de transicdo NbC
(H.C.Stark) e TaC (H.C. Starck). Para a produgdo dos compdsitos foi adicionado
1,5% em volume de cada carbeto a matriz de alumina A16 SG (Alcoa), tabela 1.

Tabela1: Composi¢des estudadas

Composigdo | AlO;(vol%) | NbC (VOL%) | TaC (VOL%)
A 100 - -
AIN 98,5 15 -
A1T 98,5 - 15

As composi¢des foram preparadas por moagem em moinho attritor, por 6
horas, a 400 rpm, em alcool isopropilico, com jarro e hastes de alumina. Apéds a
moagem o0s compositos foram secos em rotoevaporadora. Para completar a
secagem as amostras foram colocadas em estufa a 120°C, por 24h. Os p6s foram
desaglomerados e conformados por prensagem uniaxial seguida por prensagem
isostatica a pressao de 200 MPa. Foi utilizado método de espalhamento de
Laser para determinar o tamanho de particula dos compadsitos estudados.

A cinética de sinterizagao dos compadsitos foi estudada por meio de ensaios
de dilatometria. A densidade aparente dos compdsitos foi calculada utilizando-se a

equacao A.

i
Ap= |—i——0I|. 100 (A)

Onde po é a densidade a verde do compdsito, L; € a variagdo no comprimento
e Lo € o comprimento inicial da amostra. Com os resultados de dilatometria foram
também obtidos os valores de temperatura de inicio de retragcdo dos compdsitos e

de maxima taxa de retragéo.

Resultados e Discussao

Os materiais de partida foram analisados quanto ao tamanho de particulas e

area de superficial especifica. Os resultados estdo listados na Tabela 2. Com os
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dados obtidos pela analise de adsorgao gasosa foi verificado que houve uma grande
diferenca entre a area de superficie especifica dos carbetos e a da alumina utilizada.

Esta diferenca pode alterar a cinética de sinterizagcdo do compdsito.

Tabela 2: Area superficial especifica dos materiais estudados

Material A16 NbC TaC
Area de superficial especifica (m?/g) | 12,56+0,04 | 1,98+0,02 | 3,09+0,50
Tamanho de Particulas ds, (um) 0,39 1,42 3,48

O tamanho de particula dos compositos foi medido apdés a moagem dos
materiais, Tabela 3. A presenca dos carbetos faz com que os compdsitos tenham
tamanho médio de particula maior do que a da alumina sem aditivos moida nas

mesmas condigdes.

Tabela 3: tamanho médio das particulas

Composicao | Tamanho médio de particulas (um)
A 0,32
A1N 0,57
A1T 0,63

Os graficos de retracdo em fungao da temperatura dos compdsitos com 1,5
vol.% de NbC e 1,5 vol% de TaC, e da alumina, sem carbeto foram agrupados na
Figura 1(a). Os graficos mostram o deslocamento da curva de retracdo provocado
pela presenca dos diferentes carbetos estudados. A presenga de particulas rigidas
na matriz de alumina provoca diminui¢ao na retragdo. Observando-se os graficos, a
diferenca de retragédo entre os dois carbetos também ¢ visivel, as inclusées de TaC
provocaram menor retracdo do que as inclusées de NbC; comparado a amostra A o
composito com NbC teve retragao total de 16,7%, enquanto o compdsito com TaC
teve retracdo 15,95%, menores do que a amostra sem aditivo que apresentou
retracdo de 17,4%. A pequena diferenca na retracdo total dos compdsitos pode
estar relacionada a densidade a verde dos compdsitos estudados, o maior tamanho
de particula dos carbetos permite melhor arranjo espacial das particulas dos

compositos na etapa de conformacao.
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Figura 1: Gréficos de (a) retragéo Linear e (b) taxa de retracdo dos compdésitos

A presenca de segunda fase provocou deslocamento do inicio da sinterizacao
e da maxima taxa de retragcdo para as duas composi¢gdes as amostras, Figura 1(b).
Com 1,5% de NbC na matriz a taxa de retracdo do compdsito (A1N) foi diminuida; o
inicio, o final da sinterizacdo e a temperatura de maxima retracdo da alumina
ocorreram a temperaturas mais altas do que para a alumina sem aditivos, Tabela 4.
Houve diminuicdo na retracdo e aumento na temperatura de inicio e final de
sinterizacdo da amostra A1T; neste mesmo material a houve queda na temperatura
de maxima retracdo comparada a alumina sem aditivos e a amostra A1N. Nos dois
compositos houve pouca diferenca nas temperaturas de inicio e final da sinterizacao

das amostras.

Para os compdsitos estudados ha a hipétese de que as particulas de NbC e
TaC, que s&o maiores, mais rigidas e quimicamente inertes em relagdo a alumina
alterem a densificagdo da matriz por efeito de ancoramento. Neste caso os carbetos

fornecem uma barreira fisica ao fechamento da matriz.

Tabela 4: Valor de densidade a verde e temperatura de inicio e final de sinterizacéo

e taxa maxima de retracao

Temperaturas de sinterizagao (°C)

Amostra Densidade a Inicio Maxima ta~xa Final
verde (%) de retragcao

A 55,6 951 1400 1590

A1N 57,6 980 1460 1620

A1T 56,0 970 1359 1630
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Analisando as curvas de densidade aparente, Figura 2(a), em comparagao
com a amostra A os compédsitos A1T e ATN atingiram as densidades maximas do
estudo em temperaturas maiores do que a da alumina. O compésito A1T teve a
menor densidade relativa comparado as demais amostras estudadas, atingindo
densidade maxima de 94,5%, enquanto os demais materiais atingiram densidade de

aproximadamente 98 %.
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Figura 1: (a) densidade relativa calculada pela equacdo A (b) Taxa de

retracdo em funcao da densidade relativa

Na figura 2 (b) foi verificado que a adigao de carbetos ndo modifica o processo
de sinterizacdo da alumina, indicando que nao houve reagao entre o reforco e a
matriz, neste caso, como ha diferenga de tamanho de particula entre a alumina e os
carbetos a presenca de particulas inertes de NbC e de TaC fornecem ao sistema
uma barreira fisica que atrapalha a densificagdo. Foram atingidas densidades
semelhantes entre a amostra A e a amostra A1N, a presenca de NbC faz com que a
densificacdo ocorra a temperaturas mais altas; também houve menor retracdo das
amostras, uma vez que neste composito a densidade a verde é maior no inicio da
sinterizacdo; na amostra A1T n&o foram atingidas altas densidades e o inicio da
densificacdo ocorreu a temperaturas mais altas, também com queda na retragao.
Em trabalhos anteriores sobre sinterizacdo de compdsitos a base de alumina com
NbC foi verificado que um dos principais efeitos da presenca deste carbeto na matriz
€ o ancoramento, que dificultou a mobilidade do contorno de graos da alumina e
causou diminuicdo no tamanho de graos. ['"! Com caracteristicas semelhantes as do
NbC, o mesmo efeito de ancoramento é provocado pelo TaC quando usado como
aditivo.
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Conclusoes

A producido de compdsitos a base de alumina com adi¢cdes de particulas de NbC
e TaC foi estudada. A presenca de carbetos fez com que o tamanho de particula dos
compositos fosse maior do que da composicdo base e os compositos obtidos
tiveram tamanho de particulas semelhantes apos a etapa de moagem. A utilizagao
do TaC e do NbC diminuiu a retragdo das amostras e provocou aumento na
temperatura de inicio da sinterizagdo e de final de sinterizacdo. Quanto a
densificagdo as amostras de alumina sem adicdo e com NbC tiveram densidades
semelhantes enquanto a amostra com 1,5vol% de TaC atingiu densidades menores.
Os resultados indicam que houve efeito de ancoramento para os compdsitos

estudados.
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SINTERING OF ALUMINA-BASED COMPOSITES WITH ADDITIONS OF
TaC and NbC
ABSTRACT

Cutting tools as one of the toughest applications of high wear resistance
ceramic materials; thermal, mechanical and chemical loads that are exposed during
machining generate wear, such as formation of cracks and breaks. The production of
alumina based composites with addition of carbide particles as reinforcement
microstructure is used to increase mechanical strength and ceramic cutting tools life.
To improve the production of these materials is necessary to understand
mechanisms of densification. In this study the sintering behavior of AlI203 based
composites with the addition of TaC and NbC was studied by dilatometry using a
heating rate of 20° C / min up to 1800 ° C. The presence of carbides in the alumina
matrix hinders the densification and causes an increase in beginning and end of

sintering temperatures.

Key-words: composites, alumina, carbide, sintering
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