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Resumo: Material em gradacdo funcional (Functionally Graded Material — FGM) tem sido considerado como uma
nova classe de material, na qual materiais com propriedades distintas sdo unidos na forma de um gradiente, formando
uma unidade estrutural com propriedades ndo uniformes. O objetivo deste trabalho é apresentar a caracterizagdo de
amostras em gradagdo funcional de metal duro e ago rapido. Para tanto, foram utilizados pos de metal duro (K20) e
ago rapido (T6), que foram sinterizados por uma técnica comumente conhecida como SPS (Spark Plasma Sintering). A
caracterizag¢do foi feita a partir da avaliagdo da microestrutura em microscopio laser confocal e eletronico de
varredura, determina¢do da densidade relativa pelo principio de Arquimedes e avaliagdo do perfil de dureza Vickers
ao longo segdo transversal das amostras. Os resultados mostraram uma microestrutura com auséncia de trincas de
origem térmica, com maior valor de densidade relativa de 98,70% e com variagdo no perfil de dureza ao longo da
espessura da amostra, o que evidencia propriedades ndo uniformes.

Palavras-chave: Material em gradagdo funcional, Sinterizagdo SPS, Ferramentas de corte, Densidade relativa,
Dureza Vickers.

1. INTRODUCAO

Caracteristicas historicas como desenvolvimento da industria de transportes, da sociedade de consumo e conflitos
bélicos forgaram o surgimento de dois importantes materiais de ferramentas de corte, primeiro o ago-rapido e depois o
metal duro, enquanto que melhorias na estrutura das maquinas-ferramentas, a introdugdo do comando numérico ¢ a
necessidade de usinar materiais de dificil usinabilidade, impulsionaram o desenvolvimento dos materiais ceramicos e
ultraduros, chamados de terceira geragdo (Shaw, 2005; Mills, 1996). Segundo Machado et al. (2015), o material ideal
para ferramentas de corte seria, hipoteticamente, aquele que apresentasse a dureza do diamante, a tenacidade do ago
rapido e a inércia quimica da alumina. Porém, estruturas homogéneas nao apresentam tais caracteristicas, nesse sentido,
uma aproximacao, admitida, seria a fabricag¢@o de insertos com materiais em gradacdo funcional.

O termo material em gradacdo funcional (Functionally Graded Material — FGM) ¢ definido, basicamente, como
uma unidade estrutural formada a partir de dois materiais (fases), onde a fragdo volumétrica da segunda fase aumenta ao
longo da espessura, de modo que a estrutura, a composi¢do ¢ a morfologia varia suavemente na forma de um gradiente
que pode ser continuo ou em camadas (Kawasaki; Watanabe, 1997; Mott; Evans, 1999). Segundo Watanabe e Sato
(2011) FGMs sdo de interesse pratico, porque uma grande gama de propriedades fisicas e/ou quimicas podem ser
alcangadas através do projeto da estrutura.

Segundo Gillia e Caillens (2010) a metalurgia do p6 ¢ um o6timo processo de fabricacdo para produzir componentes
com as propriedades variando na forma de gradiente, pois permite o desenvolvimento e mistura dos pds, o projeto da
microestrutura, a modelagem da pega e, finalmente, a densificagdo da mesma por sinterizagdo. German (1996) define
sinterizagdo como um tratamento térmico que une as particulas do po através de eventos de transporte de massa em
escala atdmica, para formar um corpo so6lido e denso. Deste modo, o estabelecimento de ligagdes entre as particulas e o
devido controle da microestrutura, beneficia enormemente as propriesdades do material.

A técnica de sinterizagdo Spark Plasma Sintering (SPS), tem sido citada na literatura (Tokita, 2000; Orru et al.,
2009; Gillia; Galliens, 2010; Watanabe; Sato, 2011) como um meio eficaz de se obter estruturas em FGM de boa
qualidade. Este método se caracteriza por um sistema de prensagem uniaxial, por meio de pungdes, que promovem o
carregamento mecanico sobre o molde, usualmente, feito de grafite, ¢ por uma fonte de poténcia que provoca descargas
de corrente elétrica continua em curtos periodos de tempo (pulsos), elevando a temperatura e promovendo a sinterizagao
por efeito Joule e/ou transferéncia de calor. As vantagens da SPS em relacdo as técnicas tradicionais de sinterizagdo sao
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alta taxa de aquecimento, tempos de operagdo mais curtos, menor temperatura de trabalho e maior controle da mesma.
Dessa forma, pode-se conseguir a producdo de materiais de alta qualidade e de maneira mais eficiente.

O objetivo deste trabalho € apresentar a caracterizagdo da microestrutura, densidade e dureza de amostras de FGM
de metal duro e ago-rapido, fabricadas por SPS, visando no futuro a utilizagdo do material como ferramenta de corte
com tenacidade aumentada.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Os materiais utilizados foram pds de metal duro, classe K20 (Sandvik), e ago-rapido, S290 (Bohler), semelhante a
um T6. Na Tabela (1) apresenta-se algumas caracteristicas dos materiais.

Tabela 1. Caracteristicas dos materiais utilizados.

Materiais Tamanho de Densidade Mod. Elasticidade | Coef. Exp. Térmico | Coef. Condutividade
particula [um)] [g/cm?] [GPa] [x10¢°C1] [W/m?°C]

Metal duro 1,5 14,90 630 5,5 80

Ago-rapido 50 8,30 242 9,6 19

A fragdo de volume de material utilizada para a fabricagdo do FGM metal duro/aco-rapido € apresentada na
Tab. (2). Nota-se que o gradiente projetado ocorre na forma de cinco camadas.

Tabela 2. Fracao de volume dos materiais utilizados.

Camadas | Metal duro | Ago-rapido
1 100% —
2 90% 10%
3 80% 20%
4 70% 30%
5 60% 40%

Apos a definicdo das fragdes de volume dos FGMs, os pds foram misturados em meio liquido com élcool
isopropilico, fazendo uso de elementos de moagem a uma taxa massica de 2:1. Apds esse procedimento, 0s mesmos
foram secos em uma estufa, modelo 404D (Ethik) e posteriormente desaglomerados.

A sinterizagdo do FGM metal duro/ago-rapido foi executada em uma maquina de SPS, modelo 1020 (SPS Syntex
Inc.). Foram fabricadas duas amostras, denominadas de Amostra 1 ¢ Amostra 2. As condigdes de operacdo para a
primeira amostra foram temperatura de trabalho de 1100°C, carregamento uniaxial de 40 MPa, taxa de aquecimento de
100 °C/min e tempo de patamar térmico na temperatura de trabalho de 5 minutos. A segunda amostra foi processada a
uma temperatura mais elevada (1140°C). Ambos os tratamentos térmicos ocorreram em vacuo de ~10 Pa, com modelo
de pulso de corrente elétrica continua 12:2 (on:off), sendo que a durag@o de cada pulso foi 3 ms. A Figura (1) ilustra a
maquina com destaque para o forno, onde se encontra o molde de grafite entre os pungdes axiais e, finalmente, durante
a operagdo de sinterizagao.

Figura 1. Etapa de sinterizacio. (a) Maquina de SPS; (b) Posicionamento do molde; (c) Durante a operacio.
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A caracterizagdo da microestrutura do FGM ocorreu posteriormente a preparagdo das amostras. Dessa forma, as
mesmas foram seccionadas na transversal, utilizando uma cortadora metalografica, IsoMet 1000 (Buehler), com disco
de corte 15HC (Buehler). Na sequéncia as amostras foram embutidas utilizando uma embutidora a quente, PRE 30MI
(Arotec), com o uso de resina fenolica. Com isso realizou-se o lixamento em uma placa de vidro com pds de SiC
(Buehler) na grana de 400, 600 e 1000, seguido de polimento com pastas de diamantes de 1, 6 e 15 um MetaDi II
(Buehler), em pano de Nylon PSA (Buehler). A analise da microestrutura foi executada em um microscopio confocal
laser, LEXT OLS4100 (Olympus) e em um Microscopio Eletronico de Varredura (MEV), TM3000 (Hitachi) para
evidenciar as camadas, possiveis defeitos (trincas) e porosidade.

O procedimento para determinar a densidade relativa foi feito com base no principio de Arquimedes, fazendo uso
da norma ISO 10545-3:1997. Para isso utilizou-se uma balanga de precisdo Marte AD200 (resolugdo de 0,001 g) com
kit hidrostatico. Primeiramente, mediu-se a massa seca (m;) das amostras, para isso as mesmas foram mantidas em
estufa a 110°C por 24 horas. Em seguida, 15 medi¢des foram realizadas, retornando-as a estufa por 5 minutos entre
cada medigdo. Na sequéncia mediu-se a massa suspensa (ms), utilizando-se o aparato de Arquimedes (kit hidrostatico)
da balanga. Para tanto, as amostras foram aquecidas em agua destilada até a temperatura de ebuli¢do por duas horas.
Depois resfriadas imersas em agua até a temperatura ambiente por pelo menos 4 horas. Foram realizadas 15 medigoes,
com monitoramento da temperatura da agua por um termdémetro digital de espeto, TM879 (Equitherm). Por fim, mediu-
se a massa umida (mz). A medicdo consistiu em retirar a amostra da agua destilada e remover o excesso de agua das
superficies, antes de colocar na balanca. Essa medigéo foi executada por 15 vezes.

A determinagao da densidade experimental das amostras foi feita utilizando as Eq. (1) e (2).

m
pexp :m—lmpHZO [g/cmS] (1)
213

Lo =1,0017-0,00021357 [g/cm?] 2)
Onde T ¢ a temperatura da agua em °C.

Fazendo o uso da regra das misturas (German; Park, 2008), obteve-se a densidade tedrica, Eq. (3).

0 0,
1 _ %omassa g N /omassa gq( [e/em?] 3)
Préor P20 Ps290

A densidade relativa foi obtida dividindo a densidade experimental pela densidade teorica, Eq. (4).

pexp

Prel = 100 [%] (4)

teor

Por fim, ensaio de dureza Vickers foi executado ao longo da segdo transversal das amostras para evidenciar a
varia¢do da propriedade. A carga utilizada durante o ensaio foi de 30 kgf, aplicada durante 15 segundos na amostra,
conforme ASTM C1327-08:2008.

A Figura (2) ilustra a metodologia experimental indicando as etapas onde ocorreram as caracterizagoes.
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Figura 2. Fluxograma das atividades experimentais.
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3. RESULTADOS

Na Figura (3) sdo apresentadas as micrografias do FGM metal duro/ago-rapido.

Map p 2 70 pm
MAG: 500 x_ HV: 15.0kV_ D:4.0 mm

Figura 3. FGM metal duro/aco-rapido. (a) Elemento com 5 camadas; (b) EDS da fase cor preta.

Na Figura (3a) pode-se notar a presenca das 5 camadas ao longo da espessura da amostra. Pela andlise microscopica
ndo se observou trincas, devido as tensdes residuais de origem térmica, como citado por Ravichandran (1995). Isso
significa que o projeto estrutural do elemento suportou as diferencas de propriedades fisicas entre os materiais. A fase
de cor preta a partir da segunda camada em concentragao crescente até a quinta, diz respeito aos constituintes do ago-
rapido. Na Figura (3b) tem-se a representagdo de uma camada do substrato contento metal duro e ago-rapido. A analise
semi-quantitativa (EDS) da regido em destaque sugere que a fase cor preta contém, principalmente, Fe, que durante a
sinterizagdo/resfriamento pode estar segregando. A presenca de V nas bordas desta fase também faz alusio a
ferritizacdo, que ocorre quando o teor de C ¢ insuficiente para formar VC. Carneiro e Machado (2013) e Carneiro et al.
(2013) obtiveram sucesso na gradacdo funcional entre cerdmica e metal duro, também reportando a auséncia de trincas
de origem térmica.

A Tabela (3) apresenta os resultados de densidade experimental (pexp), tedrica (pesr) € relativa (prer) para as duas
amostras fabricadas.

Tabela 3. Resultados de densidade.

Amostra Pexp [g/cm’] Preor [g/cm’] Pret [%]
1 13,13 13,60 96,42
2 13,42 13,60 98,70

Pela tabela observa-se que o nivel de porosidade obtido foi de 3,58 e 1,30% para a Amostra 1 e 2, respectivamente.
Cha et al. (2003) sinterizaram por SPS pos de WC-10Co com tamanho de particula micrométrico a 1100°C, 50 MPa e
por 10 minutos na temperatura de trabalho. Os autores obtiveram completa densificacdo. Shi et al. (2005) sinterizaram
por SPS metal duro de escala nanométrica com composicao similar a um K20 a 1100°C, 50 MPa e por 10 minutos como
tempo de patamar. Os autores obtiveram densidade relativa de 99,1%. Zhao et al. (2008) sinterizou por SPS pos de WC-
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10Co em escala nanométrica de WC e micrométrica de Co a 1150°C, 60 MPa e por 5 e 10 minutos na temperatura de
trabalho. Os autores obtiveram densidade relativa de 97 e 98%, respectivamente. Os valores obtidos experimentalmente
neste trabalho estdo de acordo com os da literatura, considerando que os pos WC-10Co tém quase o dobro do teor de
ligante do K20 utilizado, o tempo de patamar térmico de 10 minutos foi o dobro do experimentado, além da pressao de
trabalho ter sido maior. Quanto ao p6 K20 utilizado por Shi et al. (2005), destaca-se o tamanho de particula
nanométrico e o tempo patamar. Portanto, os aspectos citados ajudam na densificacdo do sinterizado.

Todavia, o nivel de porosidade obtido nas amostras fabricadas e apresentadas neste trabalho ainda esta alto para a
aplicag¢@o em ferramentas de corte. German (1996) cita que a densidade ¢ uma das mais importantes variaveis no estudo
da sinterizagdo, pois ela da informagdo sobre a cinética do processo e exerce grande influéncia em muitas propriedades
do material. A Figura 4 ilustra o perfil de dureza para a Amostra 1 de FGM.
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Figura 4. Perfil de dureza Vickers obtido na Amostra 1.

Observa-se que o aumento do teor de metal duro a partir da quinta camada implica em um aumento de dureza,
como esperado. No entanto, a partir da segunda camada, se nota uma grande dispersdo dos valores e a perda da
propriedade. Durante a analise microscopica em MEV, observou-se que a porosidade na amostra estava concentrada,
principalmente, na primeira camada, o que justifica o resultado de dureza. A Figura 5 evidencia os poros (pontos pretos)
na primeira camada do FGM (Amostra 1). Note que a porosidade determinada de 3,58%, diz respeito a amostra como
um todo. Sabendo, que essa quantidade de poros esta limitada, sobretudo, na primeira camada, compreende-se ao
analisar a figura que a intensidade de vazios nesta regido ¢ bastante elevada.

T R

N D39 x2.5k 30 um

Figura 5. Micrografia evidenciado porosidade na primeira camada do FGM metal duro/a¢o-rapido (Amostra 1).

Constatado que a camada de metal duro ainda ndo estava completamente densa, a acao tomada foi de aumentar com
cautela a temperatura de sinterizagdo, pois durante o tratamento, o ago-rapido apresenta formacdo de fase liquida
intensa, o que pode provocar a perda de material por vazamento do molde. A Figura 6 apresenta o perfil de dureza
comparando as Amostras 1 e 2.
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Figura 6. Comparacao do perfil de dureza entre as Amostras 1 e 2 de FGM de metal duro/acgo-rapido.

Embora, ainda haja porosidade de 1,30% na Amostra 2, como citado na Tab. (3), observa-se que houve um
aumento de dureza na primeira camada em relagdo a Amostra 1 de 70%. Também, se nota, com excecao da primeira
camada, que os pontos entre as duas curvas estdo bem ajustados, o que indica que a técnica de sinterizagdo SPS tem
reprodutibilidade. Ao observar a microestrutura da primeira camada da Amostra 2, Fig. (7), nota-se uma significativa
redugdo da quantidade de poros, o que ratifica o maior valor de dureza em relagdo a Amostra 1.

N D50 x25k  30um
Figura 7. Micrografia evidenciado porosidade na primeira camada do FGM metal duro/aco-rapido (Amostra 2).

Dados da literatura (Upadhyaya, 2001; Carneiro, 2014) e catalogo do fabricante do p6 citam que a dureza para o
metal duro classe K20 ¢ em torno de 1600 HV30. Isso significa que quando o elemento estiver denso, estima-se que a
diferenga de propriedade entre a primeira e a ultima camada seja de aproximadamente 40%. Dessa forma, espera-se
obter uma pega com resisténcia a fratura maior do que a do metal duro homogéneo.

4. CONCLUSOES

Os resultados de microscopia evidenciaram que o projeto estrutural do elemento suportou as tensdes residuais de
origem térmica provenientes da sinterizagdo, devido & auséncia de trincas na microestrutura. Por outro lado, a anélise
também identificou grande concentragdo de poros nas primeiras camadas ricas em metal duro, o que prejudicou a
dureza do material (propriedade mecanica), principalmente, da Amostra 1. Como a sinterizacdo ¢ um tratamento
térmico, verificou-se que o aumento da temperatura de trabalho, influenciou positivamente na densidade relativa e na
dureza da primeira camada, que precisa ser dura para resistir ao desgaste para ter aplicacdo em usinagem. Finalmente,
ao analisar o perfil de dureza, verificou-se a tendéncia de variagdo da propriedade ao longo da espessura das amostras,
convergindo para o conceito de FGM.
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Abstract: Functionally Graded Material (FGM) has been considered as a new class of material, in which materials
with distinct properties are united in a gradient form to produce a structural unit with non-uniform properties. The aim
of this work is to present the characterization of FGM samples of cemented carbide and high-speed steel. The
materials used were cemented carbide (K20) and high-speed steel (T6), which were sintered by Spark Plasma Sintering
technique. The characterization was carried out from microstructure evaluation in a laser confocal microscope and
scanning electron microscope, determination of relative density by Archimedes’ principle and assessment of Vickers
hardness along of transversal section of samples. The results showed lack of thermal cracks in the microstructure, with
higher relative density value of 98.70% and hardness profile variation along of sample thickness, which highlights
non-uniform properties.

Keywords: Functionally graded material, Spark plasma sintering, Cutting tool, Relative density, Vickers hardness.
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