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RESUMO

Foram estudadas as propriedades mecanicas do compoésito alumina-carbeto de nidbio
variando-se a quantidade de itria e fixando-se a quantidade de carbeto de nidbio:
( Al,03.x % Y203 ): NbC 20 % em peso, onde x = 0; 0,5; 1 e 3 % em peso. Para comparacao,
também foram preparadas amostras de alumina sem aditivos. Os pos foram moidos em moinho
de alta energia por 4 horas, secos em rotoevaporador, compactados uniaxial e isostaticamente e
sinterizados sem pressdao em forno resistivo de grafite a 1750° C/ 15 min., em atmosfera
dindmica de argonio. As densidades ap0s a sinterizacdo sao superiores a 98 % da densidade
tedrica. As fases presentes, identificadas por difracdo de raios X, sdo o-Al,03, Y3Als0;1, (YAG)
e NbC. A partir de ensaios por impressdo Vickers foram calculadas dureza e tenacidade a fratura
das amostras. Os valores encontrados foram superiores ao da alumina sem aditivos e
compardveis aos do compdsito alumina-carbeto de titanio; revelando a possibilidade de

utilizacdo deste composito como ferramenta de corte.

Palavras-chaves: Composito, alumina, carbeto de nidbio, propriedades mecanicas.
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INTRODUCAO

A alumina policristalina (o-Al,O3) esta entre as ceramicas técnicas mais estudadas e mais
utilizada tecnologicamente™. O grande interesse na alumina deve-se as suas propriedades, tanto
a temperatura ambiente com a altas temperaturas (T, = 2050 °C) ®. A combinagéo de resisténcia
mecanica; dureza; estabilidades térmica, quimica e a oxidacgéo; baixas condutividades térmica e
elétrica; baixa densidade e grande disponibilidade sdo quesitos adequados a uma gama de
aplicagdes: eletronicas, refratarias e de usinagem®®. O uso da alumina, todavia, é prejudicado
pela fragilidade, inerente aos materiais ceramicos. A sua tenacidade a fratura pode ser controlada
valendo-se de mecanismos tenacificadores. Introduzindo-se materiais ceramicos especificos a
alumina, estes servirdo como segunda fase reforcadora ndo reativa, dando origem a um
compdsito ceramico com matriz de alumina®.

Muitos sdo os materiais ceramicos que podem ser incorporados a alumina como uma
segunda fase inerte de modo a formar um composito ceramico. Alguns deles sdo: carbeto de
silicio, carbeto de titanio, diborato de titanio, zirconia, carbeto de boro, entre outros®®. Além
disso, a alumina também pode ser dopada por varios cations, para aumentar sua temperatura de
utilizac&o e limite de resisténcia. Dentre esses dopantes isovalentes, o itrio ( Y**; Ry=0,89 A) e o
lantanio ( La®*"; R.,=1,06 A) sdo muito efetivos na alteracdo do comportamento de deformagéo
da alumina policristalina®™®. A fluéncia em aluminas dopadas com itrio, na forma de éxido de
itrio (Y203), é reduzida em duas ordens de grandeza, comparada com a fluéncia de cerdmicas de
alumina néo dopadas e de similar tamanho de graos™**°.

O efeito da itria na alumina esta fortemente relacionado com o processo de segregacgédo
deste dopante. Varios estudos tem revelado que o itrio segrega na superficies ou contornos de
grdo, ou precipitam no contorno de grdo como particulas de granada de itria-alumina (Y3AlsO2,
YAG) %19 ge o ftrio é segregado ou segregado/precipitado como uma segunda fase, depende
de sua concentracdo na regido proxima ao contorno de grdo. Muitos podem ser 0s mecanismos
tenacificadores causadores do aumento da resisténcia a fluéncia da o-alumina dopada com itrio,
dependendo do estado do itrio na alumina. Dentre estes mecanismos estdo (i) reducdo da
difusividade ao longo dos contornos de grdo devido a interacdo do segregante (Y**) com as
espécies difundidas (anions, cations, ou ambos), (ii) arraste de soluto e/ou precipitado no
movimento de gréos adjacentes, (iii) interacdo do segregante com o movimento de deslocacédo do
contorno de grdo, (iv) influéncia do segregante na geracdo ou destruicdo de discordancias na
estrutura cristalina préxima aos contornos de gréo, (v) aumento da resisténcia de escorregamento
dos gréos devido a uma monocamada ou submonocamada de uma segunda fase, ou (vi) a

combinacdo destes mecanismos. Muitos estudos™®?” tem sugerido que a reducdo da difusividade
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ao longo dos contornos de grdo devido a interagdo das espécies difundidas com o segregante
(mecanismo i) é um dos mecanismos Vviaveis para o0 aumento da resisténcia a fluéncia da alumina
dopada com itrio.

Um motivo para a introducdo de uma segunda fase néo reativa em um material ceramico
visando sua utilizacdo como ferramenta de corte € o aumento da condutividade térmica da
matriz. Quanto maior a condutividade térmica do compdsito, menor serd a possibilidade de
fratura da ferramenta pelo amolecimento da peca usinada®.

Bressiani e col. ®Y desenvolveram o compésito alumina-carbeto de niébio (Al,03.NbC)
visando sua utilizagdo como ferramenta de corte para ferro fundido e ago duro.

O presente trabalho mostra as vantagens da adicdo de carbeto de niébio na alumina
policristalina pura ou dopada com itria, e 0 seu efeito na melhoria das propriedades mecanicas de
dureza e tenacidade & fratura, calculada a partir das trincas e indentacGes produzidas por
equipamento de dureza Vickers.

MATERIAIS E METODOS DE ANALISE

Para o estudo das propriedades mecanicas do composito Al,O3-NbC fixou-se a quantidade
de NbC em 20% em massa e variou-se a quantidade de Y,0s.

Foram preparadas mistura de pds com as seguintes composi¢oes em massa: Al,O3; Al,O3-
NbC 20%; (Al,03. Y,03 0,5%).NbC 20%; (Al,03.Y,03 1%).NbC 20% e (Al,03.Y,03 3%)-NbC
20%, que receberam a respectiva denominacéo: AA, A, B, C e D (Tabela 1).

As composicoes de partida foram obtidas das seguintes matérias-primas: Al,O3 (Alcoa A-
16), NbC (Herman C. Starck Berlin) e Y,03 (Merck 99,9% pureza). Estas, foram pesadas e
moidas por 4 horas em moinho de alta energia (Attritor) com esferas de Al,Os, jarro de
polietileno e alcool isopropilico como meio de moagem. A mistura moida foi: peneirada (# 325
mesh), secada em rotoevaporador, que possibilita a recuperacao do alcool utilizado na moagem e
minimiza a formacéo de aglomerados fortes; mantida em estufa a 110 °C por 24 horas, peneirada
(# 80 mesh) e homogeneizada em misturador tipo tarbula por 10 min. O p6 de Al,O3; pura ndo
sofreu qualquer beneficiamento.

Para a andlise da distribuicdo do tamanho médio de aglomerados por espalhamento a laser,
0s pos obtidos foram dispersos em adgua e mantido em ultrasom por 3 min..

Os corpos de prova foram obtidos por prensagem uniaxial a 50 MPa, seguida de
prensagem isostatica a frio a 200 MPa.

Medidas de densidade a verde foram realizados pelo método geométrico de obtencdo do

volume das amostras.
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A sinterizacdo foi realizada em forno resistivo de grafite sob fluxo de argbnio, taxa de
aquecimento de 20 °C/min. até 1750 °C onde permaneceu por 15 min.. A curva de sinterizacao
do compdsito foi escolhida através de estudos de densificacdo realizados em dilatdmetro®?.

Medidas de densidade apos a sinterizacdo foram realizadas pelo método geométrico e pelo
método hidrostatico (Archimedes).

Para comparacdo das densidades obtidas utilizou-se a densidade teorica calculada pela
regra das misturas® (Equacéo 1), onde: p; é a densidade tedrica da mistura, p; € a densidade de
cada composto e x; € a fracdo volumétrica de cada composto. Considerou-se que todo 0 Y,03

reagiu com o Al,O3; formando YAG.

Py =2pi - % (1)

Os corpos de prova foram cortados utilizando-se disco diamantado em cortadora de alta
velocidade (ISOMET 2000). Uma secdo foi caracterizada por difragdo de raios-X, para analise
das fases presentes. A outra secdo das amostras foi polida em pasta de diamante de forma a
produzir uma superficie lisa, plana e isenta de riscos.

A dureza e tenacidade das amostras polidas foram determinadas pelo método de analise
das trincas e indentacdes produzidas utilizando durémetro LECO LV700 AT com indentador
tipo Vickers e carga de 50 N. O comprimento das trincas e semi-diagonais das indenta¢des foram
obtidas em de microscopio éptico OLIMPUS ATM |1l acoplado a um analisador de imagens
Leica Quantimet 600 HR.

Os valores de dureza Vickers foram calculados em de acordo com a equagéo 2324

18544 - P
V=—pm" ©

Onde: Hv = dureza Vickers (GPa); P = carga aplicada (N); d = comprimento da diagonal

de impressao Vickers (m) .
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Os valores de tenacidade a fratura, expressos pelo fator de intensidade de tensdo critica
(K,c) foram calculados utilizando-se duas equacdes distintas. A primeira, proposta por Anstis®,
utilizada para materiais que apresentam trincas do tipo radial mediana, conforme equacéo 3. As

trincas formadas sdo do tipo radial-mediana ©.

2
E P
K. =0,016- (m) o (3)

Onde: Hv = dureza Vickers (GPa); E = mddulo de elasticidade (GPa); P = carga aplicada

(N); ¢ = comprimento da semi-diagonal de impressao + trinca (m).

A segunda equacao ndo considera o tipo de trinca produzida na indentacéo, e € chamada de

equacdo universal(4) ®":

( ch'¢ ) HV .a:(cjlsa | ’a:]_ 1_5{4‘/_0’5] (4)
Hv-va) |E-¢ a 1+v

Onde: K. = tenacidade a fratura (MPa.m?); ¢ = fator de constricdo (3); Hv = dureza

Vickers (GPa); a = comprimento da diagonal de impressdo(m); E = modulo de elasticidade
(GPa); P = carga aplicada (N); ¢ = comprimento da trinca + semi-diagonal de impresséo (m);

v = coeficiente de Poisson.

O mddulo de elasticidade (E) e o coeficiente de Poisson foram calculados teoricamente
pela regra das misturas (equacdo 1), para todas as composi¢des, considerando-se as fases
presentes antes da sinterizacdo. Pois, ndo foi calculada a quantidade de YAG presente apos a
sinterizacao.

O método de determinacdo de tenacidade por indentacdo Vickers para materiais frageis
como as ceramicas e 0s vidros tornou-se muito difundido por: (i) poder se realizado em amostras
pequenas de materiais nao sensiveis a outros ensaios de tenacidade a fratura; (ii) a preparacao
das amostras é relativamente simples exigindo apenas o seu polimento para produzir uma
superficie espelhada, plana e isenta de riscos; (iii) o indentador de diamante Vickers usado na

producdo da indentacdo € um item padrdo usado em testes de dureza ou em maquinas de ensaio
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universal; (iv) na maioria dos casos 0 comprimento das trincas pode ser medido opticamente sem

qualquer dificuldade; e (v) por ser um método rapido e de baixo custo®?®).

RESULTADOS E DISCUSSAO

Analises de tamanho médio de aglomerados foram realizadas por difracdo de laser e
apresentaram distribuicdo bimodal e dsp igual a 0,70 um para todas as composices. O
comportamento bimodal da curva de distribuicdo deve-se a diferenca de tamanhos entre NbC,
Y,03 e Al,0O3 cujos dsp sdo respectivamente iguais a 1,7 um; 0,65 um e 0,60 um.

A densidade dos corpos de prova sinterizados sem pressao em forno resistivo de grafite a
1750 °C / 15 min. com taxa de aquecimento de 20 °C/min. em atmosfera de argbnio foram
superiores a 97% da densidade teorica. A Tabela 1 apresenta os valores de densidade calculados
pelo método de Archimedes.

Tabela 1: valores de densidade a verde e apos sinterizagéo.

DT

1I~A \ S
Amostras Composicoes @ /Cmg) @ /Iz:mg) % DT @ /Emg) % DT
AA Al,O3 3,98 2,31 57,9 3,93 98,7
A Al;03.NbC 20% 4,4134 2,51 56,9 4,32 97,9
B (Al,03.Y 0,5%).NbC 20% 4,4184 2,52 57,0 4,39 99,3
C (Al203.Y 1%).NbC 20% 4,4235 2,52 56,9 4,39 99,5
D (Al,03.Y 3%).NbC 20% 4,4434 2,52 56,6 4,42 99,5

onde: DT = densidade tedrica; py = densidade a verde; ps = densidade apds sinterizagao.

As fases NbC e Y,03 atuam na alumina de modos bem diferenciados. Enquanto o NbC
atua de forma mais estrutural, como inclusdes de segunda fase, impondo barreiras fisicas na
reducdo volumétrica da matriz, o Y,03 atua de forma reativa nos fenémenos de superficie das
particulas de alumina, modificando os mecanismos de sinterizag&o'??.

Analises de difracdo de raios-X efetuadas na parte interna dos corpos de prova
identificaram a presenca das seguintes fases, de acordo com a composi¢do das amostras: o-
Al,;03, AlsY3012 (YAG) e NbC, para as amostras B, C e D; a-Al,O3 e NbC para as amostras A; e
o-Al,O3 para as amostras AA (Figura 1). Nao foram encontrados tracos de Y,Os residual, o que

leva a crer que todo o Y,03 reagiu com o Al,O3, originando solugéo solida Al,O3: Y,03 e a fase
AlsY301, (YAG).
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Figura 1: Difratogramas de raios-X de secdo transversal das amostra sinterizadas a
1750°C/15min.

A tabela 2 abaixo apresenta os valores de dureza (Hv) e de tenacidade (K|c) obtidas a partir

das equacoes (3) e (4).

Tabela 2: Valores de dureza e tenacidade a fratura.

Tenacidade Tenacidade

Amostras Composicdes Dureza (MPa.m'®  (MPa.m'?)
(GPa) . .

Anstis Universal

AA Al,O3 15,1+05 29+0,3 3,3+0,3
A Al;03.NbC 20% 16,4+0,5 3,1+0,1 3,6x0,1

B (Al203.Y 0,5%).NbC 20% 18,3+0,3 35+0,3 40+0,3

C (Al03.Y 1%).NbC 20% 18,1+0,5 3,1+0,1 3601

D (Al,03.Y 3%).NbC 20% 18,9+0,7 28+0,2 34102

Esses valores de dureza e tenacidade calculados para as amostras de composi¢édo B sdo
muito préximos ao do compésito Al,O3.TiC?®, revelando a possibilidade de utilizacdo deste

composito como ferramenta de corte.
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Anélises por microscopia 6tica e eletronica de varredura nas amostras polidas e atacadas
termicamente, mostram distribuicdo homogénea das fases secundarias YAG e NbC na matriz de
Al,0;#),

CONCLUSOES

A partir das andlises dos gréaficos de difracdo de raios-X tem-se que a itria reagiu com a
alumina formando solugdo sélida e YAG, durante a sinterizacao.

A melhor relacdo de propriedades mecanicas foi encontrada para as amostras de
composicdo B ((Al,03.Y 0,5%).NbC 20%). Analises microestruturais serdo realizadas para
compreenséo deste efeito.

As adi¢des de 0,5% de Y,03 e 20% de NbC a alumina aumentaram em aproximadamente

21 % a dureza e a tenacidade das amostras em relacdo a alumina sem aditivos.
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HARDNESS AND FRACTURE TOUGHNESS OF COMPOSITES BASED ON
Al;03.Y,03.NbC

ABSTRACT

Composites of alumina are widely used as high technology materials. Aiming at better
mechanical properties and wear resistance of monolitical alumina, the composite Al,O3. NbC
(20% wt) with Y,03 is being develop. The composition were milled in high energy mill
(Attritor), pressed uniaxial and isostaticaly at 200 MPa and sitered in dilatometer with flowing
argon at 1750 °C/15 min. A density greater than 97% of the theoretical density was reached and
the present phases identified by XRD are: o-Al,03, NbC and AlsY301, (YAG). The crystalline
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phases are homogeneously distributed in the alumina matrix. The hardness and fracture

toughness values determined are similar to composite Al,O3-TiC.

Key words: hardness and fracture toughness, composites, alumina, niobium carbide.
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