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RESUMO

Visando a obtengdo de materiais com alta resisténcia a abrasio para aplica¢do
como ferramentas de corte foram feitos estudos de sinterabilidade no sistema ALO; -
NbC. A concentragdo de carbeto adicionada foi de 5 a 40 % cm massa ¢ a temperatura
de sinterizagdo ficou entre 1600 e 1730 °C. A introdugdo do carbeto reduziu o
crescimento dos graos da matriz, mas para temperaturas até 1650 °C, a densificagdo
do material foi prejudicada. A analise da microestrutura foi feita a partir de
superficies de fratura utlizando-se programa para analise de imagens.

Palavras-Chave : Sistema Al,05;-NbC, Sinterizagdo, Microestrutura.
INTRODUCAO

Materiais ceramicos com alta resisténcia a abrasio podem ser divididos em
dois grupos principais: 4 base de alumina (ALO3) ¢ a base de nitreto de silicio
(Si3Ny). Em altas temperaturas esses materiais mantém cstabilidade quimica ¢
resisténcia a abrasdo. Eles suportam choques térmicos devido a relativamente alta
condutividade térmica e baixos coeficientes de dilatagdo. Assim, esses materiais
ceramicos de alta resisténcia tornam-se interessantes para aplicagio como ferramentas

Com o intuito de otimizar as caracteristicas mecanicas da alumina, carbetos d¢
alta dureza sdo adicionados. Tem-se, por exemplo, ferramentas de corte de alumina

* Trabalho a ser apresentado no IV Seminario de Metalurgia do Po,
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com adi¢des de carbeto de {itanio bem descnvolvidas ¢ no mercado mundial ha varios

anos 71O carbeto de nidbio possui caracteristicas, como dureza ¢ temperatura de
fusdo, semelhantes ao carbeto de 1il€miolxl, ¢ como a maioria (72%) das jazidas
mundiais de niobio estdo no territorio brasileiro”! resolveu-se estuda-lo como material
a scr adicionado & alumina. O estudo da microestrutura ¢ importante porque a
resisténcia a abrasio do material esta dirctamente ligada a uniformidade da
microestrutura, a densidade relativa ¢ ao tamanho reduzido dos graos da matriz i,
Neste trabalho sdo apresentados os primeiros resultados da andlise de alguns
parametros de sinterizagdo de alumina com adigdes de carbeto de niébio ¢

microestrutura obtida.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

As matérias primas utilizadas foram : alumina (ALLO3) Aléﬁ—SG, Alcoa,
diametro médio de particula do p6 0,35 pum ¢ superficic especifica 14 m7/g ¢ carbeto
de niobio (NbC) da Hermann C. Starck Berlin, diametro médio de particula do po
3,85 um (obtido por sedigrafo), ¢ drea especifica 0,9 mz/g (por BET).

As misturas de Al,O5 com adigdes de 0, 5, 20 ¢ 40 % cm massa dc NbC foram
homogencizadas ¢ prensadas uniaxialmente na forma dc pastilhas. As densidades a
verde foram determinadas a partir das medidas das dimensoes ¢ da massa de cada
pastilha; os valores obtidos licaram e¢m torno de 60% da densidadc teorica.

As pastilhas foram sinterizadas em forno tubular de grafite em fluxo de
argdnio, para cvitar a oxidagdo do carbeto ! Foram realizadas sinterizagdes nas
temperaturas de 1600°C, 1650°C e 1730°C, por 1 hora. As densidades das amostras
apds sinterizagdo foram determinadas pelo método hidrostdtico. As densidades
teoricas das amostras foram calculadas em fungdo da regra das misturas.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As densidades das amostras apds sinterizagdo estdo listadas na tabela 1.

Depois de sinterizadas, as pastilhas foram cortadas transversalmente ¢
analisadas por difratometria de raios X (DR-X), para a identificagido das fascs
presentes. Um difratograma tipico ¢ apresentado na figura 1, apenas as fases a-Al,O;
¢ NbC foram detectadas ecm todas as amostras.

As amostras seccionadas foram embutidas e polidas com pastas de diamante de
diversas granulometrias. Com o intuito de revelar o contorno dos grdos da matriz de
alumina as -amostras foram submetidas a ataque quimico em éacido tluoridrico a
temperatura ambiente por 60 minutos ¢ depois em acido sulftrico a 230°C por 6
minutos. As amostras foram recobertas com ouro para obscrvagdo em microscopio
eletrdnico de varredura (MEV). Duas micrografias tipicas da mesma mistura sdo
apresentadas nas figuras 2 € 3.
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Tabela 1 - Densidades obtidas apds sinteriza¢do

DENSIDADE (% DT)
Amostra dens. tebrica - 1600°C 1650°C 1730°C
(g/em’)

Al O, 3,98 97,9 99,2 94,7
Al,03-5%NbC 4,08 97,9 96,6 96,3
Al,03-20%NbC 4,40 97,4 92.4 97,0
Al,03-40%NbC 4,92 90,0 86,2 96,7
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Figura 1 -Difratograma de raios de amostra Al,03-20 % em massa de

NbC, sinterizada a 1650 °C.

A micrografia com menor aumento (figura 2) revela a distribui¢do uniforme do
carbeto na matriz de alumina. Na figura 3 pode-se observar que o ataque quimico n3o
apresentou bons resultados, ndo delineando os contornos de grio. Como o ataque
térmico seria bastante dificil porque as amostras deterioram a temperaturas elevadas
em atmosfera oxidante, foram utilizadas superficies fraturadas das amostras, para

observagdo. A figura 4 apresenta uma micrografia tipica.
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Figura 2 - Amostra Al,O; - 40 % em massa de NbC
sinterizada a 1650 °C.

Figura 3 - Amostra AL,O; - 40 % em massa de NbC sinteri-
‘ _ zada a 1650 °C, atacada quimicamente.
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Figura 4 - Superficie de fratura de amostra ALO3-20 % em
massa de NbC, sinterizada a 1650 °C.

A andlise das micrografias de superficies fraturadas, pelo programa para
analise de imagens Quantikov 1.7, foi inviavel, devido a grande diversidade de tons e
contrastes nas mesmas, nio sendo possivel identificar automaticamente os contornos
de grédo presentes nas amostras. Para utilizar este software foi necessério desenhar
manualmente os contornos dos grdos. A figura 5 apresenta os contornos de gréo
relativos a figura 4. -

As figuras digitalizadas foram quantificadas utilizando-se o software para
andlise de imagens Quantkov 1.7 " Os resultados foram obtidos utilizando-se
estatistica de medida de perimetro médio para os grdos. Os valores médios do
tamanho de grdo para a matriz de alumina das amostras sinterizadas a 1650 °C sio
apresentados na figura 6, As amostras analisadas foram as sinterizadas a 1650 °C,
onde a variag#o na concentragdo de aditivos causou grandes alteragdes nas densidades
obtidas.
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Figura 5 - Contornos dos graos relativos a micrografia
apresentada na figura 4.

Resultado Da Andlise Microestrutural
24
224
Diamaro Midio
; dos Gios 204
daMtrizde Alumina |
(pm)
1,8
164
- Q\
144 )
L )
12 T
0 10 2 kY 0
Conoantraggo de NoC na Amostra ( %oMissa )

Figura 6 - Didmetro médio dos grdos de alumina em fungdo da concen-

tragdo de carbeto, para amostras sinterizadas a 1650 °C.
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CONCLUSOES

Os resultados mostram que densidades relativamente elevadas podem ser
obtidas mesmo na temperaura de 1600 °C. Com o aumento da concentragdo de NbC
ha uma certa tendéncia para diminuir a densidade nas temperaturas de 1600 °C e
1650 °C, mas a 1730 °C ha um aumento de densidade quando se adiciona o carbeto,
com pouca influéncia do valor da concentragdo, no intervalo estudado; isto
provavelmente devido ao efcito do retardamento do crescimento dos grdos de
alumina.

A anélise da microestrutura das amostras sinterizadas a 1650 °C mostra que
pequenas adigdes de carbeto de nidbio inibem o crescimento de grdos da matriz de
alumina, como previsto, pela introdugdo de particulas de scgunda-fase, ¢ ndo
prejudicam muito a densificagdo do material. Maiores adigdes de carbeto provocaram
uma maior dimninui¢do no tamanho dos grdos da matriz, mas a densificagdo foi
reduzida. Ndo houve formagdo de outras fases durante a sinterizagdo.

O estudo devera continuar para se avaliar os efeitos do carbeto na denisficagdo
¢ controle de crescimento dos graos de alumina no composito Al,03-NbC
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ALUMINA - NIOBIUM CARBIDE SINTERING

Abstract

Alumina - niobium carbide samples were sintered in order to obtain wear
resistant materials potentially used as cutting tools. The carbide compound was added
in the concentration range of 5 wt% to 40 wt%. Sintering was performed in the
temperature range of 1600 °C to 1700 °C. Matriz grain growth was reduced by adding
niobium carbide, however the material densification was lower for sintering
temperatures up to 1650 °C. Microstructure analyses were performed from fractured
areas by an image analysis software.

Key-Words : Alumina - Niobium carbide, Sintering, Microstructure.
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