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Resumo

Compositos a base de Al,O3 sdo materiais bastante promissores devido as suas
boas propriedades mecénicas, destacando-se elevada dureza e tenacidade a
fratura. Neste trabalho sdo estudados parametros de sinterizagdo sem aplicagéao de
pressdo do compdsito cerdmico Al,O3-NbC. Foram utilizadas duas aluminas
comerciais, e analisado o efeito da adigdo de carbeto de nidbio (5 e 20vol%). Os
corpos de prova foram preparados por prensagem uniaxial e isostatica a frio, e
sinterizados em forno resistivo de grafite, em atmosfera de argbnio, no intervalo de

temperatura de 1600°C a 1750°C, com patamar de 30 minutos.
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1. Introducéao

A utilizacdo de materiais ceramicos para uso estrutural tem sido amplamente
estudada. As cerdmicas apresentam caracteristicas importantes como alto ponto de
fusdo, alta dureza e boa inércia quimica, por isso suportam utilizacdo em altas
temperaturas de servico. A baixa densidade, inércia quimica e alta dureza
apresentada pelos materiais ceradmicos, oferecem um potencial adicional para
estender os limites de performance além daqueles oferecidos pelos materiais
metalicos (V. Ainda existem questdes fundamentais a serem resolvidas para que
ceramicas com fins estruturais sejam, definitivamente utilizadas e aceitas com maior

seguranca. A maior parte dessas questdes esta relacionada a caracteristica fragil



dos materiais ceramicos, isto se refere a dois motivos principais: primeiro, a
caracteristica intrinseca das ceramicas de possuirem fortes ligagbes quimicas,
ibnicas e/ou covalente, responsaveis pela baixa tenacidade, quando comparados
com os metais e segundo, pela presenga de microdefeitos, capazes de ocasionar
falhas catastréficas durante a utilizacdo. estes problemas sdo temas de muitas
pesquisas. Novos materiais tém sido estudados pela mistura de diferentes pods
ceramicos, dando origem aos compodsitos ceramicos que, pela associagdo das
caracteristicas tipicas de cada componente, resultam em produtos com
caracteristicas superiores aquelas de cada componente em separado. Esta técnica,
de mistura de diferentes pds ceramicos, tem se apresentado como uma alternativa
interessante e econdémica para conferir propriedades superiores as ceramicas @6,
Compdsitos de matriz ceramica (CMC) a base de alumina, Al,O3-SiC, Al,O3-TiC,
Al,O3-ZrO,, AlO3-TiN, tém sido muito empregados em componentes de alta
tecnologia como por exemplo, para a utilizagdo em ferramentas de corte,
componentes resistentes ao desgaste, pressao, temperatura, por exemplo®-®-©),

Carbetos refratarios sdo materiais de uso promissor como segunda fase em
CMC’s. Estes sao essencialmente formados pela combinagdo do carbono com
metais de transi¢cdo dos grupos IVn e VIO, A utilizagdo de carbetos como reforgo em
compaositos de matriz de alumina deve-se, em boa parte, a melhoria de propriedades
mecanicas, como tenacidade & fratura e dureza, e de desgaste . A adicdo de
carbetos refratarios também provoca, em alguns casos, o aumento da condutividade
térmica, pela formagéao de uma fase intergranular altamente condutora. ®

O compésito Al,O3-NbC tém sido estudado visando a obtencao de métodos de
processamento que confiram propriedades de dureza, tenacidade a fratura e médulo
de elasticidade semelhantes as propriedades apresentadas pelas ferramentas de
corte comerciais de Al,O3-TiC. A Tabela | apresenta os valores comparativos entre

os dois materiais.



Tabela | — Comparacdo dos compésitos Al,O3-NbC e Al,O3-TiC

Tenacidade a Fratura Modulo de
Material D P
ateria ureza (GPa) - \1pa m?2) Elasticidade (GPa)
Al,03-NbC 18,9 @ 4,1© 415 ©
AlLO5-TiC 19 (1011 4,0 — 4,2 1901 420 (11D

Sendo as propriedades dos materiais diretamente relacionadas com a sua
microestrutura, a introdugao controlada de aditivos especificos permite a melhora

das propriedades finais (2.

2. Materiais e Métodos

Neste trabalho foram utilizados dois tipos de pés de Alumina comercial, (Alcoa
A16 SG) e (Alcoa A1000), a estas aluminas foram adicionadas diferentes
quantidades de Carbeto de Nidébio (Hermann C. Stark). Os pés de alumina foram
desaglomerados em moinho de bolas, em meio aquoso por 15 horas e secos em
estufa por 24h, a 120° C. Os pés de alumina foram utilizados como material base na
producao do compdsito Al,O3:NbC, de acordo com a tabela Il, onde as composi¢des
estudadas estao divididas e nomeadas de acordo com as quantidades de matéria

prima em relagao ao volume final no compadsito.

Tabela II: Cédigos e composi¢cdes dos materiais estudados
Composigées  AlO3 (% Vol)  NbC (% Vol)

A1 100 (A1000) -
AG 100 (A16) -

A15N 95

AB5N 95 5

A120N 80 20

AG20N 80 20

ApOs pesadas, as matérias primas foram moidas nas proporgdes desejadas em
atrittor por 6h, com jarro, esferas e haste de alumina e alcool isopropilico como meio
liquido. Para retirada do alcool os pés foram passados em rotoevaporador a 90°C e

60 rpm, e em seguida colocados em estufa a 120° por 24h. A analise de area de



superficie das composicoes em estudo foi realizada pelo método de adsorsao
gasosa BET (Brunauer, Emmet e Teller) e conformados por prensagem uniaxial
utilizando-se matriz quadrada de 14x14 mm e pressdo de 50 MPa, e prensagem
isostatica a 200 MPa, por um minuto. As densidades tedricas dos compdsitos foram
calculadas de acordo com a regra das misturas, conforme equagéo A, esses dados
foram utilizados para comparagdo com as densidades obtidas experimentalmente.

1 Y%massa

— z componentes ( A)

p composito ,0 componentes

Para o estudo inicial das condi¢cdes de sinterizagcdo do compdsito foram
escolhidas quatro temperaturas, 1600°C, 1650°C, 1700°C e 1750°C, fixando-se o
tempo de patamar em trinta minutos, e utilizando atmosfera de argbnio, 14 KPa
durante o patamar. A densidade das amostras sinterizadas foi calculada a partir do
principio de Arquimedes, utilizando-se a formula B:

m
= s . B
Prhidrostitica — pHZO (B)
m m

u 1

Com os dados de dimensao e massa das pastilhas também foram medidas as
perdas de massa, retracdo linear dos compdsitos, a porosidade aparente foi
calculada pela equacao:

m, —m,

u

Porosidade = -100 ©)

mu _mi
As amostras foram fraturadas e observadas em microscopio eletrénico de

varredura, da marca Philips modelo XL30, apés recobrimento com ouro.

3. Resultados e Discussao
As densidades tedricas dos materiais base e a densidade das composicdes

calculada pela equacao A estio listadas na Tabela Ill.



Tabela lll: Densidades tedricas, area de superficie e densidade a verde

Material Densidade tedrica  Area de superficie Densidade a verde

(g/lcm?) especifica (g/m?) (%Dt)
A1 3,98 9,67 58
A6 3,98 12,56 55
A15N 4,033 10,22 58
ABG5N 4,033 12,17 55
A120N 4,221 8,87 57
A620N 4,221 11,65 54

A presenga do carbeto de nidbio em pequenas quantidades contribui para o
aumento da area de superficie especifica auxiliando durante a moagem na quebra
de particulas. Este mesmo efeito ndo é verificado para composicbes de alumina
mais fina. Na presenca de maior quantidade de carbeto a area de superficie é
diminuida, provavelmente devido a maior dificuldade de quebra de particulas de
NbC.
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Figura I: Densidades relativas



Apos as sinterizagdes, foram calculadas as densidades relativas. A evolugao
da densidade de cada compésito, em fungdo da temperatura de sinterizagdo pode
ser observada na figura .

Analisando os dados de densidades relativas em fungdo da temperatura de
sinterizacao, pode-se observar que a densificacdo dos compédsitos com alumina A16
pura e com 5% de carbeto de nidbio foi mais eficiente em temperaturas mais baixas
e a medida que se aumenta a quantidade de carbeto torna-se necessario um
incremento na temperatura de patamar para atingir os mesmos niveis de

densificacao.

Figura Il: Comparagao entre compdsitos contendo 5% NbC em vol. sinterizados
a 1650°C (a) A65N e (b) A15N

Observando as micrografias da superficie de fratura mostradas na figura Il é
possivel verificar que na amostra contendo maior tamanho inicial das particulas de
alumina A15N houve crescimento anormal dos graos de alumina e menor
uniformidade na distribuicdo de tamanho de gréo, havendo poros residuais e gréos
de carbeto na forma intragranular, em oposi¢cao a amostra de alumina mais fina onde

os graos de alumina sdo menores e apresentam tamanhos semelhantes.



Figura Ill: Comparagéao entre compdsitos contendo 20% NbC em vol.(a) A620N
-1750°C e (b) A120N — 1700°C

Com o aumento da temperatura a densidade dos compdsitos também
aumentou, indicando menor presenca de poros nas amostras; houve maior
crescimento de graos de alumina como observado nas micrografias da figura Ill.
Nesta figura € possivel observar que a influéncia dos grdos de carbeto no
crescimento de grao de alumina foi pequena, estes causam aumento na
temperatura de sinterizagdo do compodsito mas nado oferecem barreira fisica ao
crescimento dos graos de alumina, sendo englobados pelos grdos maiores durante o

crescimento.

Figura IV: Micrografias do compésito A120N sinterizadas a: (a) 1650°C e (b)
1700°C



Apesar da diferenga no comportamento de sinterizagcdo dos compdsitos, todos
apresentaram perdas de massa em torno de 1,3%. Os materiais que apresentaram
baixa densidade relativa, apresentaram também maior porosidade, com valores
acima de 10% em alguns casos, em grande parte devido a temperatura de
sinterizagdo ser insuficiente para sinterizacdo, neste casos, um aumento na

temperatura possibilitou o fechamento de poros causando melhora na densidade.
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Figura VI: Retragéo Linear
A retragao linear é importante para indicar quais as melhores composicées
para estudos futuros e também a evolucido na sinterizacdo. Como esperado, nas
temperaturas em que apresentam maior densidade as amostras também

apresentam maior retracao, como visto na figura V.

4. Concluséao

Neste trabalho de sinterizagdo do compdésito alumina carbeto de Nidbio, foram
estudados diferentes parametros como tamanho inicial de particula, concentragao de
carbeto na matriz e temperaturas de sinterizagdo. Com isto pode ser verificado que
a area de superficie das particulas de alumina exerce grande influéncia na
sinterizagdo podendo gerar crescimento anormal de grdo de alumina, com
porosidade residual e aprisionamento dos gréos de carbeto no interior dos gréos de
alumina. A presencga de carbeto de nidobio em grandes quantidades faz com que a
temperatura de sinterizagao do compdsito seja aumentada, sem que haja diminuigao
nos graos de alumina em comparagdo aos compdésitos contendo menor quantidade

de carbetos.
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Study of sintering parameters of AI203-NbC composite

Abstract

Alumina based composites are promising materials due to their high mechanical
properties, such as high hardness and fracture toughness. In the present work

pressureless sintering behavior of AlL,O3-NbC composite was studied. Two



commercial aluminas were used, and the effect of niobium carbide addition (5 and
20vol%) were analyzed. The samples were prepared by uniaxial and cold isostatic
pressing, sintering was performed in a graphite resistance furnace, using argon

atmosphere and sintering temperatures between 1600°C and 1750°C/ 30 minutes.

Key-words: composites, sintering, alumina, niobium carbide



