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RESUMO
Embora o metal duro seja um material de ferramenta de corte amplamente utilizado na
usinagem, trincas mecanicas e térmicas podem ocorrer. Uma maneira inovadora para melhorar
as propriedades dos materiais é utilizar o conceito de Material em Gradacéo Funcional (FGM).
FGMs séo compositos feitos de dois ou mais materiais diferentes adaptados em uma forma de
gradiente. O metal duro e 0 aco rapido séo dois grupos importantes e distintos de materiais para
ferramentas de corte. O primeiro se caracteriza pela sua elevada dureza, enquanto o segundo
pela sua elevada tenacidade. O objetivo do trabalho é avaliar as propriedades fisicas e
mecanicas de compdsitos de metal duro/aco rapido com adicGes de TiC e comparé-las com as
de uma ferramenta comercial de metal duro. Posteriormente, apresentar um projeto estrutural
de um FGM metal duro/aco répido, considerando tensdo residual. Para isso, pés de metal duro
(tamanho de particula 1,5 pm), aco rapido (50 pm) e TiC (0,1 um) foram sinterizados variando
a fracdo volumétrica de TiC de 5 a 35% a 1200°C, sob pressdo uniaxial de 20 MPa e 2,2 MPa,
utilizando a técnica de sinterizacdo por corrente elétrica pulsada (PECS). A densidade relativa,
foi determinada com base no principio de Arquimedes. As propriedades mecanicas, dureza e
tenacidade a fratura foram avaliadas a partir de um indentador Vickers. Os resultados
mostraram uma grande influéncia da pressdo de sinterizacdo na densidade relativa e,
consequentemente, nas propriedades mecanicas. Para a amostra de 5%TiC sinterizada a
20 MPa, a densidade relativa foi de 97,8%, proxima a do metal duro comercial, 98,1%.
Considerando as propriedades mecanicas, a amostra de 5%TiC obteve o nimero de dureza
Vickers de 1242 + 62 HV e tenacidade & fratura de 12,5 + 1,3 MPa.m*?, enquanto a amostra
comercial obteve 1284 + 176 HV e 13,0 + 1,3 MPa.m'2, Para amostras sinterizadas a 2,2 MPa
com adicéo de TiC de 15 a 35%, a perda de densidade relativa e propriedades mecanicas foram
observadas conforme a fracdo de volume de TiC aumentou. Exceto para a amostra de 15%TiC,
em que a tenacidade a fratura foi maior, 13,3 + 1,0 MPa.m*2. Neste caso, a porosidade pode ter
absorvido a energia de fratura. Além disso, a partir da amostra com 25% de TiC, a quantidade
de segregacéo de ferro na microestrutura diminuiu. O projeto estrutural do FGM considerou 5
camadas e mostrou tensdes compressivas nas primeiras camadas ricas em metal duro. Os
resultados mostraram a importancia da aplicacdo da pressdo durante a sinterizacdo para alcancar
elevada densidade relativa e propriedades mecéanicas. Além disso, é desejavel controlar o teor
de TiC para se ter uma microestrutura mais homogénea. A estimativa da tensao residual sugere

gue o FGM é viavel, sem risco de trincas.

Palavras-chave: metal duro, aco-rapido, sinterizacdo, densidade, dureza, tenacidade a fratura.



ABSTRACT

Although cemented carbide is a cutting tool widely used in machining, mechanical and thermal
cracks may happen owing to lack of fracture toughness. An innovative way to improve the
material properties is to use the Functionally Graded Materials (FGM) concept. FGM are
composites made of two or more different materials tailored in a gradient form. Cemented
carbide and high-speed steel are two important and distinct groups of cutting tool materials.
The former is characterized by its high hardness, while the latter by its toughness. Therefore,
this work aims to evaluate physical and mechanical properties of cemented carbide/high-speed
steel composite with TiC addition and compare them with those of a commercial cemented
carbide tool. Next, present a structural design of a cemented carbide/high-speed-steel FGM,
considering residual stress. For this, cemented carbide (particle size 1.5 um), high-speed steel
(50 um) and TiC (0.1 um) powders were sintered varying the TiC volume fraction from 5 to
35% at 1200°C, under uniaxial pressure of 20 MPa and 2.2 MPa, using the technique of the
technique of pulsed electric current sintering (PECS). The relative density, was determined
based on the Archimedes principle. The mechanical properties, hardness and fracture toughness
were conducted using a Vickers indenter. The results showed a great influence of the sintering
pressure on the relative density and, consequently, on the mechanical properties. For the 5%
TiC sample sintered at 20 MPa, the relative density was 97.8%, close to the commercial
cemented carbide, 98.1%. Considering mechanical properties, the 5% TiC sample obtained the
Vickers hardness number of 1242 + 62 HV and fracture toughness of 12.5 + 1.3 MPa.m'?,
whereas the commercial sample obtained 1284 + 176 HV and 13.0 + 1.3 MPa.m2, For samples
sintered at 2.2 MPa with TiC addition of 15 to 35%, loss of relative density and mechanical
properties were observed as the volume fraction of TiC increased. Except for 15% TiC, which
attained higher fracture toughness, 13.3+1.0 MPa.m¥2. In this case, the porosity may have
absorbed the fracture energy. In addition, from 25% TiC sample the iron segregation amount
decreased in the microstructure. The structural design of the FGM considered 5 layers and
showed compressive stresses in the first layers rich in carbide content. The results showed the
importance of applying pressure during sintering to achieve high relative density and
mechanical properties. Furthermore, it is desirable to control the TiC content to have a
microstructure more homogenous. The residual stress prediction suggests that the FGM is
feasibility without cracks.

Keywords: cemented carbide, high-speed steel, sintering, density, hardness, fracture
toughness.
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1 INTRODUCAO

Antes de meados do século XVIII, a madeira era o principal material usado nas
estruturas de engenharia. Com o passar do tempo, alguns processos passaram a exigir
ferramentas metalicas. Foi 0 motor a vapor, com seus grandes cilindros de metal e outras partes
de precisdo dimensional, que levou aos primeiros grandes desenvolvimentos no corte de metais,
surgindo assim a usinagem na década de 1760. A qualidade e a consisténcia dos agos para
ferramentas foram cada vez mais aprimoradas, no entanto, mesmo as melhores ferramentas de
aco carbono, ficaram insuficientes para as necessidades dos fabricantes, restringindo a
velocidade de producéo e dificultando o processo. No final do século XIX, os custos de méo-
de-obra e de capital em usinagem tornaram-se muito grandes. O incentivo a reducéo de custos,
acelerando e automatizando o processo de corte, tornou-se mais intenso e, até o presente
momento, ainda atua como a principal forca motriz por tras dos desenvolvimentos tecnoldgicos
no campo de corte de metais (TRENT; WRIGHT, 2000).

A convergéncia da industria 4.0 com as ferramentas de corte € uma tendéncia, impondo
oportunidades de comércio volumoso e adocdo no mercado de ferramentas de corte mais
sofisticadas. O tamanho do mercado global de ferramentas de corte é estimado em US$ 34,42
bilhGes, com as oportunidades crescendo de 3,25% durante o periodo de previsdo 2019-2025.
Além da industria de metal, 0 mercado de reciclagem de metal avaliado em US$ 300 bilhdes
esta criando oportunidades vidveis de comercializacdo para ferramentas de corte. Essa riqueza
pode ser atribuida a operacgdes industriais pesadas e a demanda de producdo sem precedentes
surgindo pelos meios de industrializacdo global e pela necessidade de uma economia
operacional e que funcione bem (INDUSTRY ARC, 2020).

Com os metais duros (WC-Co), as velocidades de corte puderam ser aumentadas em
praticamente uma ordem de grandeza. O advento desta classe aconteceu no final da década de
1920 na Alemanha. A sua grande popularidade, se deve ao fato de possuirem a combinacao de
resisténcia ao desgaste, resisténcia mecanica e tenacidade em altos niveis. Contudo, essa
tenacidade ainda é inferior a de outro material de ferramenta de corte, o aco-rapido (HSS). O
surgimento do metal duro revolucionou a pratica de usinagem, dando um grande aumento na
produtividade. As velocidades de corte puderam ser aumentadas de 3 a 5 m/min com as
ferramentas de aco carbono para 30 a 35 m/min com o0s acos-rapidos. E ainda, o aumento de
velocidade de 35 m/min com os agos-rapidos para 250 - 300 m/min com 0s metais duros
(MACHADO; SILVA, 2004).



A maior tenacidade alcangada pelo ago-rapido é devido ao Carboneto de Vanadio (VC)
presente na estrutura que se aloja no contorno de gréo austenitico, garantindo o refino de gréo.
Devido a essa caracteristica, as aplicacdes do aco-rapido sdo principalmente em brocas, fresas,
cocinetes, brochas, matrizes e até ferramentas de barras para aplicacbes em torneamentos de
pecas de didmetros reduzidos, suportando os esforcos de tor¢do. Ao contrério do metal duro,
que como ferramenta de corte pode sofrer com trincas de origem térmica e mecénica devido a
dilatacdo que ocorre pela flutuacdo ciclica da temperatura na interface cavaco-ferramenta,
levando a uma modificacdo de distribuicdo de tensdo na regido de corte. O material de
ferramenta de corte ideal deveria ter a dureza do diamante natural, a tenacidade do aco-rapido
e a inércia quimica da alumina, entretanto, infelizmente, um material de ferramenta que
acumulasse, simultaneamente, todas essas propriedades, ainda néo foi inventado (MACHADO,;
SILVA, 2004).

Uma solucdo para muitas aplicagdes avancadas em que dois ou mais materiais com
propriedades distintas precisam ser reunidos é fornecida pelos materiais em gradacédo funcional
(Functionally Graded Material — FGM). O FGM acomoda uma transi¢cdo gradual das
propriedades de diferentes materiais de um lado para o outro, onde a incompatibilidade de
propriedades, como propriedades mecéanicas e térmicas, é reduzida ao minimo (MA; TAN,
2001).

Segundo Machado e Silva (2004), a condutividade térmica do metal duro (~85 W/m°C)
é maior do que a do aco-rapido (~37 W/m°C). Um FGM constituido desses materiais pode ter
uma diminuicdo das variacdes térmicas pela contribuicdo do aco-rapido. O metal duro é um
composito de carater metélico, com boa condutividade elétrica e térmica. Todavia, tem apenas
uma ligeira capacidade de se deformar plasticamente sem fraturas a temperatura ambiente;
porém a microscopia eletrénica mostra que a deformacéo ocorre por mecanismo semelhante ao
dos metais, por movimento de discordancias (TRENT; WRIGHT, 2000).

A sinterizacdo € um tratamento térmico para a ligacdo de particulas em uma estrutura
coerente e predominantemente sélida por meio de eventos de transporte de massa que ocorrem
frequentemente em escala atbmica. A ligacdo leva a um aumento de resisténcia e a uma reducao
de energia do sistema. Dentre as técnicas atuais, destaca-se a sinterizacdo por corrente elétrica
pulsada (Pulsed Electric Current Sintering — PECS ou Spark Plasma Sintering — SPS) por ser
um dos meéetodos mais avangados e possibilitar a sinterizacdo de materiais em alta qualidade e
por curtos periodos, devido a aplicacdo corrente elétrica e alta pressdo diretamente aos pds
durante a sinterizagcdo (UDUPA; RAO; GANGADHARAN, 2014; GERMAN, 1996).



1.1  Objetivo

O objetivo deste trabalho é a avaliagdo das propriedades fisica e mecénicas de
compositos de metal duro/aco rapido com adi¢Ges de TiC e compara-las com as de uma
ferramenta comercial de metal duro. Posteriormente, apresentar um projeto estrutural de um

FGM metal duro/aco rapido com adicédo de TiC, considerando tensdo residual.

1.2 Objetivos especificos

Os objetivos especificos deste trabalho foram:

e Misturar e sinterizar por PECS compdsitos de metal duro/ago rapido com adi¢do de TiC
nas fracdes de volume de 5, 15, 25 e 35%;

e Caracterizar os p0s de partida por difracdo de raios-X (DRX) para identificar as fases;

e Caracterizacdo da estrutura do compoésito por microscopia 6ptica, eletrdnica de
varredura, espectroscopia por energia dispersiva (EDS) e DRX;

e Caracterizacdo das propriedades fisica e mecéanica dos compdsitos, bem como comparéa-
los entre sim e com material de referéncia (metal duro comercial);

e Executar o projeto de um FGM metal duro/aco rapido com adicdo de TiC a partir de um
modelo de tenséo residual.



2 REVISAO DA LITERATURA
2.1  Processo de Metalurgia do P6

A Metalurgia do P60 (Powder Metallurgy — PM) € um processo de fabricagdo que
consiste em uma tecnologia de processamento de materiais na qual as pecas sdo produzidas a
partir de p6s metélicos e/ou ceramicos. Um p6 pode ser definido como um solido finamente
particulado. Na PM os pds sdo comprimidos na forma desejada, para produzir compactos com
coesdo suficiente para permitir que eles sejam manuseados com seguranca, e depois aquecidos
para estabelecer a ligacao entre as particulas e, assim, formar uma massa rigida. O compacto
pode ser aquecido, em uma atmosfera protetora ou ndo. E a temperatura de trabalho ocorre
abaixo do ponto de fusdo do principal constituinte. Durante o aquecimento, as particulas
individuais se unem e conferem ao material resisténcia suficiente para o uso pretendido. Este
processo de fabricacdo € utilizado, principalmente, quando a peca exige elevada resisténcia
mecanica, ao desgaste e a temperatura de processamento do material excede aquilo praticado
na fundicdo (UPADHYAYA, 2002; EPMA, 2008; KALPAKJIAN; SCHIMD, 2009).

Os métodos de producdo de PM devem ser automatizados para garantir uma producéo
econbmica. As pecas geralmente sdo produzidas proximas da forma final (net-shape forming),
eliminando ou reduzindo a necessidade de processamento subsequente. O processo envolve
Isso é vantagem em relacdo aos processos de fundigdo, nos quais o0s canais de entrada de
distribuicdo e massalotes sdo desperdicios de material no ciclo de producdo. Em termos de
controle dimensional do produto, tolerancias de 0,13 mm sdo mantidas rotineiramente
(KALPAKJIAN; SCHIMD, 2009; GROOVER, 2010).

Devido aos requisitos da peca ou a natureza do material, € possivel fabricar componentes
pela metalurgia do pé6 com um nivel de porosidade especificado. Esse recurso é utilizado para
a producéo de pecas de metais porosos, como filtros, rolamentos e engrenagens impregnados
de dleo, geralmente chamados de mancais auto lubrificantes. Metais refratarios possuem pontos
de fusdo muito altos, como tungsténio, molibdénio, nidbio, tantalo e rénio. O tungsténio, por
exemplo, usado nas lampadas incandescentes na forma de filamentos e em ferramentas para a
indastria foi um material precursor para o desenvolvimento da tecnologia PM. Certas
combinac0es de ligas metélicas, compositos, cermets e ceramicas também sao produzidos por
esse processo (EPMA, 2008).



Existem limitacOes e desvantagens associadas ao processamento por PM. Os custos com
ferramentas e equipamentos sao altos, os pds sdo caros e existem dificuldades em armazenar e
manusea-los (pode haver degradacdo do metal ao longo do tempo e riscos de incéndio em
estoques devido aos particulados). Existem limitagfes de tamanho e geometria da peca, porque
0s pds podem néo fluir facilmente pela matriz durante a prensagem, deve haver previséo para
a ejecdo da peca da matriz apds a prensagem, pode ocorrer variagao de densidade ao longo da
dimensdo da peca, especialmente, para geometrias complexas, além disso ocorre mudanca de
dimensdo (contracdo) do componente e risco associado aos pos, ignicdo e inalacdo (BLACK;
KHOSER, 2012).

Os materiais metalicos mais processados pela metalurgia do p6 séo ligas de ferro, ago e
aluminio. Na Figura 1 tem-se exemplos de pecas. Outros metais incluem cobre, niquel e metais
refratarios, como molibdénio e tungsténio. Os carbonetos metalicos, como o carboneto de
tungsténio, sdo frequentemente incluidos no escopo da metalurgia do pé. Existe uma estreita
correlagéo entre a tecnologia PM e 0s aspectos do processamento de cerdmica. Em ceramicas
(exceto vidro), o material de partida também é pd; portanto, os métodos para caracterizar 0s pos
e pecas estdo intimamente relacionados aos da PM (GROOVER, 2010; BLACK; KHOSER,
2012).

Figura 1 — Pecas tipicas fabricadas por PM. A maioria dos componentes tem massa inferior a 2,2 Kg, embora pecas
grandes com 22 Kg também podem ser produzidas.

Fonte: (GROOVER, 2010).



Em resumo, o processo de metalurgia do po consiste basicamente nas operacdes em
sequéncia (KANG, 2005; KALPAKJIAN; SCHIMD, 2009):

Producdo de pos

Mistura

Compactacao
Sinterizacéo

5. OperacOes de acabamento

Howd e

Na Figura 2 é mostrado um esquema com a sequéncia das etapas de processamento da PM com
detalhes das operacdes.

Figura 2 — Fluxograma das etapas do processo PM com detalhes de algumas operacdes.
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Fonte: Adaptado (KALPAKJIAN; SCHIMD, 2009).

Existem varios métodos de producéo de pds, e a maioria dos pos pode ser produzida por
mais de um método; a escolha depende dos requisitos do produto final (KALPAKJIAN;
SCHIMD, 2009). A estrutura inicial formada a partir de pés é denominada como estado a
"verde", refletindo a condi¢cdo ndo queimada do pd. O p6 moldado, mas ndo queimado, é
frequentemente denominado de compacto, para refletir a condigéo prensada. A maioria dos
compactos é preparada aplicando pressdo ao pé para aumentar a densidade e definir a forma da
peca. Um compacto verde € geralmente fragil; pilulas de vitaminas ou aspirina, sdo exemplos
comuns de pos prensados. Quando essas formas compactadas sao sinterizadas, ocorre a melhora
da resisténcia e de outras propriedades (GERMAN, 1996).



Diferentes técnicas tém sido empregadas para a preparacdo de pds, como por reducao
quimicas e decomposicao quimica, deposicao eletrolitica, atomizacdo, cominuicg&o, ligacdo por
meio mecanico de pos metalicos, entre outros (UPADHYAYA, 2002; KALPAKIJIAN;
SCHIMD, 2009; BLACK; KHOSER, 2012).

A etapa de mistura dos pos consiste na adi¢ao de ligantes para facilitar a sinterizagdo ou
elementos de liga para melhoria de propriedades. O termo mistura € aplicado a uma operacéao
do processo, quando envolve mais de um tipo de po, por exemplo, mistura de lubrificante sélido
com po metalico ou pds de materiais diferentes. Entre os varios tipos de misturadores
disponiveis, os seguintes sdo 0s mais comuns para p6s metalicos: misturador de cone duplo e
misturador em V (Figura 3). O misturador de cone duplo consiste em cilindros verticais com
extremidades conicas, que giram em torno de um eixo horizontal. Essa rotacdo fornece
movimento para dentro e para fora da area conica. Dessa forma, ocorre a mistura completa dos
p6s com pouca ou nenhuma alteracdo no tamanho e na forma das particulas individuais. No
segundo exemplo o misturador em V é construido juntando dois cilindros de comprimento igual
em um 'V'. A medida que o 'V' gira em torno de seu eixo horizontal, a carga de p6 se divide
para as extremidades e volta a se acumular no centro do cone, promovendo a mistura
(UPADHYAYA, 2002).

Figura 3 — Misturador (a) em V; e (b) de cone duplo.

Divisor Mistura de massa
(baixo rpm)

(b)

(@) Mistura intensa
(alto rpm)

Fonte: Adaptado (UPADHYAYA, 2002).

A resisténcia da peca compactada e ndo sinterizada depende da presséo de compactacao.
A prensagem, geralmente, € realizada a temperatura ambiente, serve para dar forma e resisténcia
suficiente para 0 manuseio da peca, além de aumentar a densidade ao maximo possivel. Existe
uma variedade de processos de moldagem/compactacao de pds. Como exemplo, pode-se citar,
prensas mecénicas ou hidraulicas, prensagem isostatica a frio, moldagem por injecao,
laminacdo, extrusdo (ZHU et al., 2001; KALPAKJIAN; SCHIMD, 2009).



Em cada caso, para o compacto alcancar/atingir resisténcia, é necessario um tratamento

de queima conhecido como sinterizagdo (GERMAN, 1996).

Finalmente, o processo de metalurgia do po se relaciona com outros processos de
fabricacdo (conformacdo, usinagem, tratamento térmico, etc.) através da etapa de operacdes

secundérias e de acabamento, citado no fluxograma da Figura 2.
2.1.1 Sinterizagéo

A sinterizacdo é um tratamento térmico para a ligacdo de particulas em uma estrutura
coerente e predominantemente sélida por meio de eventos de transporte de massa que ocorrem
frequentemente em escala atbmica. A ligacdo entre particulas leva a um aumento de resisténcia

e a uma reducéo de energia do sistema (GERMAN, 1996).

Uma abordagem para desenvolver uma compreensdo da sinterizacdo € relacionar as
alteracdes no comportamento do material durante o tratamento térmico com as varidveis
controlaveis do processo. A andlise da operacdo pode ser feita empiricamente medindo o
comportamento de sinterizagdo sob um conjunto de condi¢des controladas ou teoricamente
modelando o processo (RAHAMAN, 2003).

Grande parte da dificuldade em definir e analisar a sinteriza¢do se baseia nas muitas
mudangas que o material pode sofrer, e que podem ocorrer simultaneamente ou
consecutivamente. Logo, a sinterizacdo é um processo complexo, e para qualquer material e
condicGes de operacdo, é provavel que haja diferentes estagios de sinterizacdo, forcas motrizes

e mecanismos de transporte de massa associado (UPADHYAYA, 2002).

De acordo com German (1996), os p6s ndo preenchem os espacgos com eficiéncia, assim,
todas as estruturas formadas a partir de pd séo inicialmente porosas. Logo, a densidade do
sinterizado, p, € um parametro que pode ser definida como a massa por unidade de volume. No
entanto, ao trabalhar com estruturas em po, a densidade do compacto é frequentemente expressa
como uma fracdo ou porcentagem da densidade solida, designada V. Assim, a fracdo
volumeétrica da fase sélida pode ser definida, como Vs = p/pr, onde p; € a densidade tedrica
do material. Alternativamente, a fracdo de volume da porosidade, Vp, € 0 espago vazio
fracionario no compacto, onde V, = 1 — p/p. Por defini¢éo, a densidade fracionaria do solido

mais a porosidade fracionaria é igual a unidade, equacéo (1).

VP+V5:1 (1)



Portanto, a densidade tedrica corresponde a densidade do sélido sem poros. De maneira geral,
a densidade é o parametro mais importante envolvido no estudo da sinterizacdo. Esta
propriedade se relacionada a cinética da sinterizacdo e se correlaciona com muitas propriedades
dos materiais sinterizados. As densidades fracionarias (porcentagens da tedrica) sdo Uteis para
comparar o comportamento geral dos sistemas de pos sem a confuséo de diferentes valores de
densidades tedricas (GERMAN, 1996).

Em uma escala microestrutural a ligacdo entre as particulas do pd, estabelecida devido
a sinterizacdo, se evidencia a medida que pescogos coesos crescem nos contatos. A Figura 4 é
uma micrografia de microscopio eletronico de varredura da formagdo do pescoco entre

particulas esféricas sinterizadas em estado solido.

Figura 4 — Micrografia eletronica de varredura de ligagOes sinterizadas formadas entre particulas esféricas em
contato pontual, destacando a formacdo do pescoco.

Fonte: (GERMAN, 1996).

Outra medida de sinterizacdo é a razdo do tamanho do pescoco X /D, definida como o
diametro do pescoco X dividido pelo diametro das particulas D, conforme ilustrado na Figura
5.
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Figura 5 — (a) A ligacdo atdbmica interrompida no pesco¢co em crescimento (contorno de gréo); (b) Definicdo da
taxa de crescimento do pescogo em termos da geometria de duas particulas sinterizadas.

(a) (b)

A superficie _.g7

atomos

\ Fd Rt

A contorno de grao
: 008! X = diametro do pescogo
ht 3 D = diametro da particula
11 X/D = taxa de crescimento do pescogo

contorno
de grao

Fonte: Adaptado (GERMAN, 1996).

Observe-se na Figura 5 que cada particula é composta de atomos, geralmente em um
arranjo cristalino. O pescoco contém uma zona de ligacdo atdbmica interrompida, onde os
cristais se encontram, denominada contorno de grdo. A sinterizacdo depende de como 0s atomos
se movem para crescer 0 pesco¢o. O crescimento de pescoco entre particulas, com perda de
area superficial, pode ocorrer em alguns compactos sem alteracdo de densidade. Por outro lado,
além de sofrer crescimento de pescoco, um compacto durante a sinterizacdo pode contrair,
densificar e aumentar a resisténcia (GERMAN, 1996).

O termo contragéo (shrinkage) refere-se a uma diminuicao nas dimensdes lineares entre
particulas ou do sinterizado, enquanto expansdo (swelling) refere-se a um aumento nas
dimensdes. A densificacdo ou contracdo de uma peca sinterizada ¢ um fendmeno frequente em
praticamente todos os tipos de sinterizagdo. No entanto, a sinterizagdo pode ocorrer sem
qualquer contracdo; expansao ou alteracdo dimensional, todavia isso ndo implica em completa
densificacéo, ou seja, auséncia de porosidade (UPADHYAYA, 2002).

A contracdo é uma alteracdo dimensional linear utilizada como medida de sinterizacéo
caracterizada por, AL/L,, em que AL é a variagdo da dimensdo do compacto tratado
termicamente, dividida pela dimens&o inicial, L,. Medidas como densidade e contragéo
fornecem informagdes substanciais sobre alteragGes microestruturais no material durante a
sinterizagdo. Por outro lado, sdo comuns varia¢fes na densidade em um p6 compactado nas
direcdes axial e radial. Logo, isso pode ser considerado em avaliagdes mais aprofundadas

envolvendo contracdo e/ou expansdo (GERMAN, 1996).
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Uma baixa densidade inicial de empacotamento resulta em consideravel mudanca
dimensional durante a sinterizacéo, caso sejam obtidas altas densidades finais. E essa mudanca
dimensional que empena ou distorce muitas estruturas sinterizadas. Assim, embora seja
desejavel uma maior densidade inicial, também ha o beneficio de menor contracdo durante a
sinterizacdo para fins de controle dimensional. A equacéo (2) expressa o parametro densificagcéo
Y que indica alteracdo na densidade devido a sinterizacdo dividida pela alteracdo necesséria

para se obter um sélido sem poros, sendo Vs a densidade do s6lido e V,; a densidade do compacto

a verde.
Ve—V
=58 @

Portanto, densificacdo, densidade final, tamanho do pescoco, area de superficie da particula e
contracdo sdo medidas relacionadas a eliminacéo de poros durante a sinterizacdo (GERMAN,
1996).

Os estagios de sinterizagdo podem ser agrupados na seguinte sequéncia
(UPADHYAYA, 2002):

Ligacdo inicial entre particulas
Crescimento do pescogo
Fechamento do canal de poros
Arredondamento de poros

Densificacdo ou contracdo dos poros

© o~ w D E

Poros grosseiros

As vezes, alguns estagios se sobrepdem aos estagios posteriores. Entre os varios
mecanismos de transporte de massa, sdo predominantes evaporagdo e condensacéo, superficie,

contorno de gréo, difusdo de volume e deformacéo plastica (UPADHYAYA, 2002).

Thimmler e Oberacker (1993) e German (1996) citam os estagios da sinterizagdo
conforme a Figura 6, em que dependendo da fabricacdo das particulas e do material do
compacto, as ligacGes iniciais variam de contatos pontuais a interfaces altamente deformadas.
Com a sinterizagdo, os contatos aumentam de tamanho e, no estagio inicial, ocorre uma extensa
perda de area superficial. A medida que a estrutura dos poros se torna arredondada, as particulas
discretas sdo menos evidentes e 0 estdgio intermediario da sinterizacdo ocorre. Isso &
caracterizado por uma estrutura de poros tubular e arredondado que é aberta para a superficie
do compacto. Assim, o gas pode permear através do espaco aberto. A medida que os poros

diminuem, estes tendem a ficar esferoidizados, ndo mais conectados a superficie e podem
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aprisionar gas, definindo o estagio final de sinterizagdo em que se destaca o crescimento de
gréo.
Figura 6 — Estagios da sinterizacéo.

po solto estagio inicial

estagio intermediario

Fonte: Adaptado (GERMAN, 1996).

Os estagios da sinterizacdo se referem as categorias geométricas para analisar o processo

de fluxo de massa, conforme descrito na Tabela 1.

Tabela 1 — Estagios classicos da sinterizacéo.

Perda de area de Crescimento de

Estagio Processo . Densificacdo x
superficie gréo

Minimo, a menos
Adeséo Formacdo de contato  que compactado Nenhuma Nenhum
em altas pressoes

- Crescimento de Significante, até Pequena a -
Inicial S Minimo
Pescogo 50% de perda principio
Arredondamento e Perda quase total Aumento no
Intermediario alongamento dos de porosidade Significante  tamanho do grdo e
poros aberta do poro
Fechamento dos - Lentae Extenso
i e~ Insignificante . .
Final poros, densificagéo g relativamente  crescimento de
h perda adicional . ~
inal minima graos e poros

Fonte: Adaptado (GERMAN, 1996).
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2.1.2 Caracteristicas da sinterizagao

ApOs 0 aquecimento, as particulas do pé se ligam, aumentando a resisténcia do
sinterizado. Em particulas de tamanho pequeno, a alta relacédo area/volume da superficie garante
que as forgas de superficie sejam relativamente grandes. Para a sinterizacdo ocorrer, deve haver
uma diminuicdo na energia livre do sistema. A curvatura das superficies livres e a pressao
aplicada, quando usada, fornecem a principal forca motriz para que a sinterizagdo ocorra,
enguanto a energia térmica garante a mobilidade atbmica (GERMAN, 1996; RAHAMAN,
2003; KANG, 2005).

German (1996) caracteriza o fendbmeno da sinterizagdo, considerando a geometria do
modelo esbocada na Figura 7, consistindo em uma particula esférica na proximidade de uma

superficie plana do mesmo material.

Figura 7 — Placa e esfera usadas para analisar a diferencga de energia associada a uma superficie curva.

\ dn ‘/
—~ . superficie curva
3 N

D = diametro

superficie plana n = nimero

Fonte: (GERMAN, 1996).

A esfera de didmetro D tem volume V, equacdo (3), e area de superficie A, dada pela

equacéo (4).

v ==2p ©)

A = nD? 4)

O volume da esfera representa uma colecdo de n 4&tomos, cada um com um volume Q,
conhecido como volume atdmico (V = nQ). Se a esfera sofrer uma mudanga no nimero de
atomos dn, haverd uma mudanca correspondente no didmetro dD e no volume dV, equagéo

(5).

nD?dD

av = Qdn =

()

Entre a superficie plana e a esfera, existe uma diferenca de potencial quimico, AU,

equacdo (6), devido a maior area de superficie por unidade de volume da esfera. Essa diferenca
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de potencial quimico esté relacionada & mudanca na energia da superficie, y, com a adi¢ao de

novos atomos a esfera:
dA dD
AU =y—=y.2nD— (6)

~ abD . . ;.
Observe na equacéo (5) que — = 20 /A, levando a uma diferenca no potencial quimico
entre a superficie esférica e a superficie plana que pode ser escrita da seguinte maneira.

4yQ

AU =12 ()

A equacdo (7) indica que a energia excessiva por atomo na esfera depende do inverso
do tamanho da particula. Portanto, pequenas particulas sdo mais energéticas, ou seja, pés com
tamanho de particula pequeno promovem uma sinterizagdo mais rapida. E evidente que, em um
sistema que consiste em superficies concavas e convexas, existirdo outros gradientes de energia

na microestrutura que impulsionam o transporte de massa.

Como esbocado na Figura 8, uma superficie solida concava tende a encher e uma
superficie convexa tende a achatar. Em um pd compacto constituido por uma mistura de poros
e particulas, o efeito da sinterizacdo é eliminar a curvatura da superficie. As particulas esféricas
sdo superficies convexas que representam fontes de massa. Enquanto, o poro entre as particulas

usa essa massa para preencher os vazios onde a curvatura é concava.

Figura 8 — Alterac0es efetivas da curvatura para superficies convexas e concavas com convergéncia para formar
uma superficie plana.
vapor

7 7
solido b vapor
/—b

vapor

7, 7

silido

sélido

Fonte: (GERMAN, 1996).

Para a situacdo esbogada na Figura 7, a adigdo de 4&tomos a esfera leva a um aumento de
energia que é efetivamente o0 mesmo que uma tensdo (ou pressdo), o, trabalhando contra o

crescimento do volume, equacao (8).
odV = AUdn (8)

Por substituicdo das equagdes (5) e (7), a tensdo efetiva na esfera é dada pela equagéo (9).
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a:‘% ©)

Esta equacao representa a tensdo associada a uma superficie curva. Note que o crescimento da
particula tende a formar um plano, correspondente a, D = oo; logo, a tensédo que promove 0

crescimento do volume tende a zero, o = 0.

Na sinterizacdo a altas temperaturas, essa tensdo direciona o fluxo de massa para
fornecer ligacdo de particulas e outras aces que removem a curvatura da superficie no sistema
de sinterizacdo. Assim, a area superficial diminui e a escala da microestrutura aumenta. A
tenséo da superficie é semelhante a pressdo necessaria para distorcer um filme de uma bolha de
sabdo. A tendéncia natural é formar um filme plano sem curvatura (D = oo), de modo que uma
bolha esférica representa uma estrutura que apresenta uma tensdo ou pressao mais alta no
interior do que no exterior. Quanto menor a bolha, maior a tensdo. Nem toda a energia da
superficie esta disponivel para sinterizacdo. Para um solido cristalino, quase todos os contatos
de particulas evoluirdo inicialmente a um contorno de grdo com uma energia de contorno
associada. Os contornos dos graos séo regides defeituosas com alta mobilidade atbmica, sendo
importantes para 0 movimento atdmico. O mecanismo de sinterizacdo descreve o caminho do
fluxo de massa. Nos pos inorganicos, os mecanismos de difusdo sdo dominantes, incluindo o
fluxo sobre superficies livres, ao longo dos contornos de gréos ou através da estrutura cristalina.
Para a maioria dos materiais, a sinterizacdo ocorre geralmente através da acdo simultanea de

varios mecanismos, embora um seja geralmente dominante (GERMAN, 1996; KANG, 2005).

Na ceramica cristalina, o transporte de matéria ocorre predominantemente por difusédo
de &tomos, ions ou outras espécies carregadas. A taxa de difusdo depende do tipo e da
concentracdo dos defeitos no solido (vazios, Frenkel, Schottky); sendo também influenciada

pelas varidveis da operacdo de sinterizacdo e do material (RAHAMAN, 2003).

Em resumo, dois fatores sdo importantes para o transporte de massa na sinterizagéo:
tenséo (ou forca) e mobilidade. A tens&o de sinterizacdo é maior com particulas menores e areas
superficiais mais altas, e a mobilidade aumenta com temperaturas mais altas. O calor permite o
movimento atdbmico para que ocorra a sinterizagcdo em resposta a tensao aplicada. A maioria
dos processos de sinterizacdo é ativada termicamente, o que significa que uma energia de
entrada € necesséria para o fluxo de massa. Por exemplo, na sinterizacdo por difusdo, o
movimento depende de o atomo atingir uma energia igual ou superior a necessaria para se

libertar de seu local atual e passar para um novo. A populacdo de vazios atbmicos e 0 nimero



16

de &tomos com energia suficiente para se movimentar variam como a relagdo de temperatura
de Arrhenius, equacéo (10).

Ni = exp (— R?—T) (20)

o

Em que N/N, é a razéo entre locais disponiveis ou a&tomos ativados e dtomos totais, Q é a
energia de ativacdo, R é a constante de gas e T é a temperatura absoluta. A sinterizacdo é mais
rpida em temperaturas mais altas devido ao aumento do nimero de atomos ativos e dos locais
disponiveis. Assim, a temperatura € um parametro dominante na definicdo de um ciclo de
sinterizacdo. Outros fatores importantes incluem o tamanho das particulas, pressdo aplicada,
formacdo de uma fase liquida, tempo de sinterizacdo, taxa de aquecimento e atmosfera do
processo (GERMAN, 1996; KANG, 2005).

2.1.3 Categorias de sinterizacao

O diagrama da Figura 9 ajuda a relacionar as principais técnicas de sinterizagdo. Em
uma categorizacdo geral, a pressao € a primeira consideracdo a ser feita. A maioria dos
tratamentos térmicos é realizada sem pressdo externa (sinterizacdo sem pressao). As técnicas
de sinterizacdo assistidas por pressao representam um hibrido entre abordagens para se alcancar
alta densidade, como prensagem isostatica a quente, que usa a pressao do gas para remover a

porosidade remanescente, e sinterizacdo sem pressdo (GERMAN, 1996).

Figura 9 — Mapa dos pardmetros dos processos de sinterizagéo.
Processos de
| Sinterlizacéo

— R S
Sem pressdo ‘ Com pressdo
: ——
— RN S — —
Estado sélido | Fase liquida Baixa tensdo ‘ Alta tensdo
R B R i S
. L P P P . Escoamento ! Escoamento
Fase mista Fase Unica Liquido transitério Liquido persistente . - P
Vviscoso plastico

1 1
[} [}
1 1
1 Compésitos r 1 Reativo r 1 Fase mista Fluéncia
1 1
1 1
1 1
1 1

Ativado

‘ Solugdo sélida | Supersélido

——— g —=-

= | Homogeneizagdo

Fonte: Adaptado (GERMAN, 1996).
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Na auséncia de uma reacdo quimica, a pressao aplicada externamente fornece uma
contribuicdo para a forgca motriz de transporte de massa, quando ocorre sobre uma parte
significativa da etapa de aquecimento, como na prensagem a gquente e na prensagem isostatica
a quente. A pressdo externa trabalha no sistema de particulas e, para 1 mol de particulas, o

trabalho realizado pode ser aproximado pela equacao (11).
W =p,V (11)

Em que p, é a pressdo aplicada e V;,, é o volume molar. W representa a forca motriz da
densificacdo devido a aplicagdo de uma pressdo externa. Para p, = 30 MPa, que é um valor
tipico da tensdo aplicada na prensagem a quente, e V,, = 25x10® m3, entdo W = 750 J
(RAHAMAN, 2003).

A pressurizacdo durante a sinterizacdo é mais Util no processamento de materiais que
ndo respondem aos ciclos tradicionais de sinterizacdo: por exemplo, compositos e
intermetalicos de alta temperatura. A pressdo pode ser baixa, dando densificacdo controlada por
fluéncia difusional. Alternativamente, a densificacdo a altas pressdes é rapida se a tensdo efetiva
exceder a resisténcia ao escoamento do material, sendo este um mecanismo, que envolvera
também deslizamento de contornos de grdo. A pressdo é geralmente hidrostatica (prensagem
isostatica a quente) ou uniaxial (forjamento e prensagem a quente) (THUMMLER;
OBERACKER, 1993; GERMAN, 1996).

Uma grande distincdo entre técnicas de sinterizacdo sem pressao esta entre processos de
estado solido e fase liquida. Entre os processos de estado sélido, existem op¢des envolvendo a
segunda fase (s6lida). Isso inclui homogeneizacdo compacta (como ocorre com pos misturados
que sdo sollveis entre si), sinterizacdo ativada e sinterizacao de fase mista no estado sélido. O
ultimo processo é a base para a sinterizacdo de compositos. A sinterizacdo ativada é um
processo de estado solido em que uma segunda fase solida contribui para a rapida ligacdo de
particulas. Em tal situacdo, a sinterizagdo ocorre em um campo bifasico de equilibrio, como em
acos de alto carbono a temperaturas em que coexistem ferrita (ferro cubico de corpo centrado
(Fe — CCC) e cementita (FesC). A homogeneizacdo ocorre durante a sinterizagdo de pos mistos
que formam um produto monofésico, como alumina e cromo, que formam uma solugéo solida
(GERMAN, 1996).

A operacdo de sinterizacdo é quase invariavelmente realizada sob uma atmosfera
protetora ou a vacuo, devido as grandes areas de superficie envolvidas e a temperaturas entre

60 e 90% do ponto de fusdo do metal ou ligas. Para misturas de po, no entanto, a temperatura
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de sinterizacdo pode estar acima do ponto de fusdo do constituinte de menor ponto de fuséo,
por exemplo, ligas de cobre/estanho, pecas estruturais de ferro/cobre, carboneto de
tungsténio/cobalto, de modo que a sinterizacdo em todos esses casos ocorra na presenca de uma
fase liquida, definindo o termo sinterizacdo com formacdo de fase liquida, que pode ser
transitorio ou persistente (EPMA, 2008).

O liquido melhora as taxas de transporte de massa. Também exerce um efeito de
capilaridade sobre as particulas que é equivalente a uma grande pressdo externa. Devido as
vantagens de custo e produtividade, o maior nivel de sinterizacdo industrial € realizado na
presenca de fase liquida. Estima-se que mais de 70% dos produtos sinterizados sejam
processados dessa forma. Isso inclui acos inoxidaveis, superligas, sialon (composicfes a base
de SisNa4), aluminatos, acos para ferramentas, titanatos, A1IN-Y203, Fe-Nd-B, Co-Sm, TiC-Fe,
Zn0-Bi203, WC-Co, Fe-P, Mo-Cu, W-Ag, Cu-Sn, W-Ni-Fe e Fe-Cu-C como exemplos comuns
(GERMAN, 1996).

A sinterizagdo de materiais policristalinos ocorre por transporte difusional de matéria
por caminhos que definem os mecanismos de sinterizacdo. Como citado anteriormente, a
matéria é transportada de regides com maior potencial quimico para regies com menor
potencial quimico. Na pratica, mais de um mecanismo pode operar durante qualquer regime de
sinterizacdo, e a ocorréncia de mdaltiplos mecanismos dificulta a andlise das taxas de
sinterizacdo e a determinacdo dos mecanismos de sinterizacdo. O transporte de matéria na
sinterizacdo em estado sélido pode ocorrer por pelo menos seis caminhos, ver Figura 10. Todos
eles levam a ligacdo e ao crescimento dos pescogos entre as particulas; portanto, a resisténcia
do p6 compacto aumenta durante a sinterizacdo. A difusdo na superficie, a difusdo no reticulo
cristalino a partir de particulas da superficie para o pescoco e o transporte de vapor (mecanismos
1, 2 e 3) levam ao crescimento do pescogo sem densificacdo e sdo referidos como mecanismos
ndo promovem a densificagdo. A difusdo dos contornos de gréos e a difusdo do reticulo
cristalino dos contornos dos grdos (mecanismos 4 e 5) sdo 0s mecanismos de densificacdo mais
importantes nas ceramicas policristalinas. A difusdo de contorno de gréo para o poro permite o
crescimento do pescoco e a densificagdo. O escoamento plastico por movimento de
discordancia (mecanismo 6) também leva ao crescimento e densificacdo do pesco¢o, mas é mais
comum na sinterizacdo de pos metalicos. Os mecanismos 4, 5 e 6 promovem contracao, pois a
massa origina do interior da particula e se deposita no pescogo. Os mecanismos que nao

promovem a densificagdo ndo podem ser simplesmente ignorados porque, quando ocorrem,
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reduzem a curvatura da superficie do pescoco (isto é, a for¢ca motriz da sinterizagdo) e, assim,
reduzem a taxa dos mecanismos de densificagdo (RAHAMAN, 2003).

Figura 10 — Seis mecanismos diferentes que podem contribuir para a sinterizacdo de uma massa consolidada de
particulas cristalinas.

Contorno de grao

1. Superficie de difusda
2. Difusdo do reticulo cristaling
(proveniente da superfice)

3. Transporte de vapor

4, Difusdo de contorno de grdo
5, Difusdo do reticulo cristaling
(proveniente do contorno de
grao)

, B, Escoamento plastico

Fonte: Adaptado (RAHAMAN, 2003).

2.1.4 Parametros de sinterizacao

Os fatores envolvidos na sinterizacdo, chamados variaveis de processo, Sao
principalmente varidveis termodinamicas, como temperatura, taxa de aquecimento e
resfriamento, tempo, atmosfera e pressao. Muitos estudos de sinterizagcdo examinam os efeitos
da temperatura e do tempo de sinterizacdo para avaliar a sinterabilidade de pos. No entanto,
entre os diversos parametros, os efeitos da atmosfera de sinterizacéo e pressédo sao relevantes,
mas de dificil compreensdo (KANG, 2005).

Ao aumentar a temperatura de sinterizacdo, aumenta-se a taxa e a magnitude de
quaisquer alteracdes que ocorram durante o tratamento térmico. Na Figura 11 (a) é ilustrado o
efeito do aumento da temperatura para amostras com mesma densidade verde inicial, enquanto
na Figura 11 (b) ilustra-se o aumento da densidade do compacto verde inicial para amostras
com a mesma temperatura de sinterizagdo. O aumento da temperatura tem efeito maior na
densidade do sinterizado do que o aumento da densidade inicial do compacto verde (antes da
sinterizacdo) (UPADHYAYA, 2002).
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Figura 11 — Curva de tempo por densidade de sinterizacdo mostrando os efeitos de aumentar (a) a densidade do
compacto verde e (b) a temperatura de sinterizago na densificacéo.
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Fonte: Adaptado (UPADHYAYA, 2002).

Embora a densificacdo e a reacdo (referente ao transporte de massa) provavelmente
ocorram por diferentes mecanismos, ambos envolvem difusdo e, portanto, espera-se que sejam
ativados termicamente, de modo que as taxas de difuséo tenham uma relacdo com a Equacéo
de Arrhenius (equacdo (10)). A dependéncia da taxa de densificacdo e da taxa de reacdo na
temperatura € esbocada na Figura 12, em que se assume que a energia de ativacdo para a
densificacdo é maior que a da reacdo. Nesse caso, 0 aumento da temperatura leva a um aumento

na taxa de densificacdo em relacéo a taxa de reagdo (RAHAMAN, 2003).

Figura 12 — Efeito da temperatura de sinterizacdo nas taxas de reacéo e densificacdo durante a sinterizagéo de uma
mistura de pds quando a energia de ativacdo para a densificacdo é maior que para a reagéo.
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Fonte: Adaptado (RAHAMAN, 2003).

Ainda que o grau de sinterizagdo aumente com o tempo, o efeito desta variavel é
pequeno em comparagdo com a dependéncia da temperatura. A perda de forga motriz com o
aumento do tempo a qualquer temperatura € uma das razdes pelas quais é tdo dificil remover
toda a porosidade na sinterizacdo. Uma alternativa que pode ser feita para alcancar as

propriedades desejadas das pecas sinterizadas € utilizar tempos de sinterizacdo mais curtos e
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temperaturas correspondentemente mais altas. No entanto, 0s custos de manutencdo e o
consumo de energia de um forno aumentam quando a temperatura operacional é aumentada
(UPADHYAYA, 2002).

A razdo mais importante para usar atmosferas especiais para sinterizacdo é promover
uma protecdo contra oxidagdo e reoxidacdo dos pos sinterizados. A maioria dos metais de
importancia técnica reage com o gas da atmosfera ao seu redor, mesmo em temperatura
ambiente, e esta reacdo é muito maior quando o material é tratado em altas temperaturas.
Existem varias outras maneiras nas quais a atmosfera de sinterizacdo pode influenciar no
processo basico, por exemplo, reduzindo a atmosfera de oxidacdo pode-se criar uma alta
mobilidade de atomos. Os atomos de gas da atmosfera de sinterizagdo podem entrar no
compacto de sinterizacdo através de poros interconectados. Mais tarde, eles podem ficar presos
em poros fechados, dificultando sua contracdo (shrinkage) e a completa densificagdo. Atomos
de gas da atmosfera de sinterizagdo também podem se difundir no metal (UPADHYAYA,
2002).

Na prética, € usado principalmente hidrogénio seco, misturas de nitrogénio/hidrogénio
e hidrocarbonetos parcialmente queimados, embora o primeiro seja frequentemente excluido
por causa do custo. No entanto, é usado para sinterizar carbonetos e materiais magnéticos do
tipo Alnico. Para agos sinterizados, ou seja, ligas ferrosas contendo carbono como elemento de
liga, o potencial de carbono da atmosfera é muito importante. Deve estar em equilibrio com o
aco. Na ultima década, o tipo de atmosfera mais comumente adotada para a sinterizacdo de
pecas ferrosas ¢ chamada de 'sintéticas’, também chamadas de atmosferas baseadas em
nitrogénio, uma vez que sao produzidas por uma cuidadosa mistura predominantemente de
nitrogénio com hidrogénio (geralmente no nivel de 5 a 10% em volume). Para a sinterizagdo de
acos, um gas hidrocarboneto também é frequentemente adicionado em proporcdes
predeterminadas, a fim de reduzir qualquer oxigénio residual contido na porosidade das pecas
(EPMA, 2008).

O véacuo pode ser considerado como um caso especial de atmosfera controlada,
provavelmente o melhor do ponto de vista cientifico. O gas dentro do compacto é prontamente
removido em metais facilmente oxidaveis, como aluminio, berilio, niébio e tantalo, cujos
oxidos nédo sao reduzidos mesmo pelas melhores atmosferas redutoras gasosas. Além do custo
do equipamento e das taxas de producdo relativamente baixas, o processo é mais dificil de tornar
continuo e automatizado, todavia, os resultados séo bastante satisfatorios. Para certas aplicaces
especiais, a sinterizacdo a vacuo esta se tornando o padrdo, por exemplo, para aco rapido e
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outros acos altamente ligados (especialmente acos contendo cromo), metais duros
(especialmente os que contém TiC, TaC ou NbC) e ligas de titanio (EPMA, 2008).

A aplicacdo de uma pressao externa a um p6 compacto resulta em um aumento direto
na forca motriz da densificacdo e um aumento na cinética da densificacdo. Por outro lado, o
crescimento de graos ndo esta relacionado a pressao externa aplicada. Portanto, o efeito de uma
pressao externa € mais eficaz em sistemas em que a taxa de crescimento de gréaos em relagdo a
taxa de densificacdo é alta. A medida que a taxa de densificacdo é aumentada pela pressdo
externa, a temperatura de sinterizacdo e o tempo de sinterizacdo podem ser reduzidos e o

crescimento de gréos suprimido (KANG, 2005).

2.1.5 Sinterizacao sob pressao

Estdo disponiveis dois tipos diferentes de aplicacdo de pressdo: unidirecional e
isostatica. O primeiro é tipificado por prensagem a quente (Hot-Press Sintering — HP) e o
segundo por prensagem isostatica a quente (Hot Isostatic Press Sintering — HIP). A prensagem
a quente é usada para prensar unidirecionalmente um p6é compacto em uma matriz a uma
temperatura alta usando uma pressdo moderada, 20 a 50 MPa, em geral, para uma matriz de
grafite. A prensagem isostatica a quente de compactos em pd geralmente é feita apds o
encapsulamento dos compactos dentro de um recipiente, usando um gas inerte de pressdo mais
alta que a HP, até 300 MPa. Além da sinterizacdo, o HIP também é usado nas tentativas
complementares de se obter uma densificacdo completa ou reparar as falhas restantes apés a
utilizacdo de outras técnicas de sinterizacao. Essa aplicacdo € tdo comum quanto o seu papel na
sinterizacdo pura. Nesse caso, como 0s poros sdo isolados nos compactos sinterizados, o

encapsulamento geralmente n&o é necessario (KANG, 2005).

A prensagem a quente (HP) envolve a compressao de po solto ou de um compacto de
po ajustado firmemente na cavidade da matriz, semelhante a recompressdo, resultando em
muito pouca deformacéo lateral, como mostrado na Figura 13(a). Geralmente, é realizada a
taxas de deformacgdo muito baixas em prensas hidraulicas. Na prensagem a quente, poros e
vazios simplesmente colapsam sob deformacédo axial ou fratura do po. Nesse aspecto, ela é
semelhante & compactagdo a frio. A prensagem a quente envolve mecanismos de deformacao
plastica, fluéncia e difusdo para causar fluxo localizado de material nos poros. Nesta técnica, 0
material é submetido a presséo lateral p', além da pressao axial p, semelhante a recompressao
(Figuras 13(b)). A diferenca numérica entre p e p' diminui a medida que a densidade total é

atingida. O fechamento dos poros por deformacéo pléstica torna-se mais dificil a medida que
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as pressoes lateral e axial se aproximam da igualdade; isto €, um estado de tensdo hidrostéatico.
A prensagem a quente é usada principalmente para materiais especiais, como carboneto de
tungsténio, berilio e ceramica. Ela também € usada como um processo de consolidacdo para
produzir tarugos para processamento posterior por forjamento ou extrusdo convencional de
materiais como ligas de aluminio PM de alta resisténcia, acos para ferramentas e superligas
(ASM, 1998).

Figura 13 — Prensagem a quente: (a) modo de deformagéo; e (b) condicGes de tenséo.
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Fonte: Adaptado (ASM, 1998).
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A pressdo isostatica a quente (HIP) é um processo que envolve o uso de gas em alta
pressdo aplicado isostaticamente em pecas pré-sinterizadas ou no compacto verde envolvendo
temperaturas elevadas realizada em um vaso de pressdo especialmente construido. Ao
consolidar pds metélicos o processo HIP deforma plasticamente o p6, que fecha a porosidade,
promovendo a completa densificacdo da peca. A temperatura elevada no HIP varia de
aproximadamente 480°C para pés de liga de aluminio a 1700°C para p6s de tungsténio. A maior
parte da atividade comercial do HIP é com ligas de aco e niquel, que sdo comumente
pressionadas isostaticamente entre 1100°C e 1205°C. O gés argbnio de alta densidade é o0 meio
de pressdo mais comum usado no processo, embora outros gases como o hélio ou o nitrogénio
também possam ser usados. Pressfes que variam de 20 a 300 MPa sdo possiveis, sendo 100
MPa as mais comuns. O processo HIP tem sido utilizado para promover a ligacéo por difusdo
em materiais dissimilares, a consolidacdo de p6 encapsulado, a remocao da porosidade no

interior das pecas fundidas e a densificacdo dos componentes pré-sinterizados (ASM, 1998).

Recentemente, foi desenvolvida uma nova técnica similar a HP, na qual é aplicado um
campo eletrico pulsado, a chamada sinterizacéo por corrente elétrica pulsada (PECS) ou Spark
Plasma Sintering (SPS) (KANG, 2005).
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2.1.6 Sinterizacdo por Corrente Elétrica Pulsada (PECS)

Existem muitas técnicas de sinterizagdo, como a sem pressdo (Pressureless — PS), por
prensagem a quente (Hot Pressing — HP), por pressao isostatica a quente (Hot Isostatic Pressing
— HIP), por microondas, a laser e sinterizacdo por corrente elétrica pulsada (Pulsed Electric
Current Sintering — PECS). PECS também € conhecida como técnica de sinterizacdo assistida
por campo elétrico (Field Assisted Sintering Technique — FAST) ou sinterizagdo por
centelhamento (Spark Plasma Sintering — SPS). Neste trabalho utilizar-se-4 a nomenclatura

PECS ou SPS para se referenciar a sinteriza¢do por corrente elétrica.

PECS é uma das mais avancadas técnicas de processamento usadas para sinterizar
materiais em alta qualidade, inclusive p6s nanométricos até a completa densificacdo com pouco
crescimento de grdo, devido a aplicacdo corrente elétrica e alta pressdo diretamente aos pds
durante a sinterizacdo. Ela se assemelha ao HP, pois ambos utilizam carga uniaxial aplicada
diretamente ao p6 e matrizes com as mesmas caracteristicas (WANG; ZHANG; JIANG, 2013;
UDUPA; RAO; GANGADHARAN, 2014).

Ao aplicar esta técnica, os pos soltos sdo inseridos em um recipiente (matriz). Isso
significa que a etapa de compactacdo a frio pode ser eliminada. A matriz é aquecida, enquanto
a pressao uniaxial é aplicada. Tanto a temperatura quanto a pressao sdo mantidos nos patamares
desejados por um determinado periodo de tempo até o resfriamento e descarregamento. O calor
é fornecido pela passagem de uma corrente elétrica através dos pos e/ou de seus recipientes,
explorando assim o efeito Joule e transferéncia de calor para pos condutores. Em pds com
caracteristica isolante, o aquecimento dos mesmos ocorre apenas por transferéncia de calor
(ORRU et al., 2009).

PECS apresenta uma eficiéncia térmica muito alta devido ao aquecimento direto da
matriz, em geral de grafite, e consequentemente dos pos pela acdo dos pulsos de corrente
elétrica. Diferente de outras técnicas que promovem 0 agquecimento por resisténcia elétrica
externa ao sinterizado. Ela pode facilmente consolidar um compacto sinterizado homogéneo
com alta qualidade, devido ao aquecimento uniforme, promovendo a purificacéo e a ativacao
da superficie pela ocorréncia de pontos de centelhamento em materiais condutores. O pulso de
corrente elétrica direta (DC ON-OFF) gera plasma, uma pressao de impacto devido a centelha,
aquecimento por efeito Joule e um efeito de difuséo do campo elétrico, provocando dessa forma

a eliminacdo de gases adsorvidos e impurezas na superficie das particulas do pd, enquanto
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promove o tratamento térmico de sinterizagdo. A Figura 14 ilustra como a corrente de pulso

flui através de particulas de p6 condutoras dentro da matriz de sinterizacdo (TOKITA, 2000).

Figura 14 — Corrente pulsada fluindo através das particulas de p6 condutoras.
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Assim, quando a descarga elétrica ocorre em um espaco ou no ponto de contato entre as
particulas, forma-se momentaneamente uma regido ionizada (plasma), com elevada
temperatura. Isto provoca a evaporacdo e a fusdo da superficie das particulas do po,
promovendo a formacdo de pesco¢o nos contatos entre as particulas. Os tipicos mecanismos de
transferéncia de massa sdo evaporacao-condensacdo, difusdo na superficie, no volume e no
contorno de grdo (TOKITA, 2000).

A Figura 15 mostra a configuracéo bésica de um sistema PECS. O sistema consiste de
um mecanismo de pressurizacdo vertical de eixo Unico, um gerador de poténcia para corrente
DC pulsada, eletrodos perfurados especialmente projetados resfriados por agua, uma camara de
vacuo também resfriada a agua, um mecanismo de controle de atmosfera de vacuo/ar/argonio-
gas, uma unidade de medicdo de posicdo, unidade de medicdo de temperatura, uma unidade de
exibicdo e controle de pressdo aplicada e varias unidades de seguranga com inter-travamento
(TOKITA, 2000).
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Figura 15 — Configuracéo do sistema SPS.
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Fonte: Adaptado (TOKITA, 2000).

PECS é considerado um método de sinterizacdo rapida, usando acdo de auto-
aquecimento do interior do pd, semelhante a sintese autopropagante a alta temperatura (Self-
Propagating High Temperature Syntesis — SHS) e a sinteriza¢do por microondas. Os sistemas
PECS oferecem muitas vantagens sobre 0s sistemas convencionais por prensagem a quente
(HP), prensagem isostatica a quente (HIP) ou fornos de atmosfera, incluindo facilidade de
operacao e controle preciso da energia de sinterizacdo, além de alta velocidade de sinterizagédo
(ciclo térmico curto), alta reprodutibilidade, seguranca e confiabilidade. A técnica tem grande
aplicacdo na fabricacdo de materiais em gradacdo funcional (FGMSs), compostos intermetéalicos,
ceramica reforcada com fibras (FRC), compositos com matriz metalica (MMC) e materiais
nanocristalinos, dificeis de sinterizar pelos métodos convencionais (TOKITA, 2000; WANG,;
ZHANG,; JIANG, 2013).

2.1.7 Sinterizagdo de metal duro e aco-rapido por PECS

O processamento e as propriedades do metal duro (cemented carbide) sédo altamente
dependentes da natureza basica do componente, isto €, as fases de carboneto duro e ligante
metalico macio. Os principais constituintes do metal duro consistem em particulas finas de
carboneto de tungsténio, que sdo duras e quebradicas, e o ligante metélico, cobalto, em menor
teor, que é relativamente macio e ductil (UPADHYAYA, 2001).
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O metal duro (Carboneto de tungsténio-cobalto/WC-Co) é amplamente utilizado em
diversas aplicacdes de usinagem, corte e perfuracdo, devido a sua alta dureza, resisténcia ao

desgaste, boa tenacidade a fratura e resisténcia a altas temperaturas (HUANG et al., 2017).

Existem duas modificacbes alotropicas do cobalto, uma na forma hexagonal
compactada, €, estavel a temperaturas abaixo de aproximadamente 400°C e a outra na forma
cubica de face centrada, a, estvel a temperaturas mais altas. A temperatura da transformacéo
alotropica depende criticamente da pureza e da taxa de mudanca de temperatura, mas para o
material de maior pureza aproximadamente 99,998% e com mudancas lentas de temperatura, a
transformacdo ocorre em 421,5°C. A mudanca de energia livre associada a transformacéo é
baixa, aproximadamente 500 J/mol para ¢ = «a, e aproximadamente 360 J/mol para a — ¢, e
isso explica a lentiddo da mudanca e sua sensibilidade as condi¢cdes experimentais. No pé de
cobalto, normalmente existe uma mistura de aproximadamente as mesmas quantidades das
fases hexagonal e cubica. Durante a moagem, a quantidade de cobalto hexagonal aumenta até
100%. Nos metais duros sinterizados, o ligante de cobalto possui uma estrutura cubica que ndo
pode ser transformada por recozimento. A razdo para esse comportamento foi atribuida a
restricdes mecanicas; porém, é mais provavel que seja devido a estabilizacdo da modificacdo
cubica por dissolucdo de tungsténio e carbono (UPADHYAYA, 2001).

Embora existam algumas diferencas entre os varios diagramas de fases, algumas das
semelhangas comuns sdo (UPADHYAYA, 2001):

Para composicGes correspondentes a uma razdo atbmica W/C préxima a um, a

fase WC, o ligante 3 e a fase liquida sdo estaveis;

e Com baixos teores de carbono, ocorre uma fase ternaria n quebradica. Outras
fases ternarias do W-C serdo estaveis apenas com um teor de carbono muito
menor ou com um teor muito baixo de cobalto, respectivamente;

e Em uma razdo atbmica W/C abaixo de um, o carbono priméario precipitara e
permanecera em equilibrio com a fase WC e a fase B rica em Co em ligas
solidificadas;

e O WC-p bifasico existe apenas em uma faixa estreita de concentracdo de

carbono.

Na Figura 16 tem-se o diagrama pseudobinario para o WC-Co.



Figura 16 — Secdo vertical estequiométrica entre WC e Co no diagrama de fases W-Co-C.
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O metal duro sofre sinterizacdo em fase liquida remanescente, na qual ocorrem todas as
condicdes basicas, isto é (i) uma temperatura relativamente baixa; (ii) solubilidade do sélido
em liquido; e (iii) umedecimento liquido dos grdos solidos. Uma rapida densificacdo é
observada no estégio inicial, devido a forca capilar exercida nas particulas so6lidas pelo liquido
umedecedor, logo ap6s a formacao deste. Uma caracteristica importante no sistema WC-Co é
que a alta densidade é obtida no primeiro estagio da sinterizacdo. Uma contracdo consideravel
ocorre mesmo antes da formacdo do liquido eutético. Isso é evidente na Figura 17, onde é

mostrada a variacdo de contracdo junto com o diagrama de fases binarias WC-Co
(UPADHYAYA, 2001).

Figura 17 — O diagrama de fases pseudobinarias do WC-Co é mostrado a esquerda e o encolhimento por

sinterizagdo versus temperatura é mostrado a direita para o metal duro WC-6Co.
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Cha, Hong e Kim (2003) investigaram a microestrutura e as propriedades mecéanicas do
metal duro WC-10Co fabricado pelo processo PECS. Os pds nanocristalinos foram preparados
por processo de secagem por pulverizacdo a partir de solucdo contendo meta-tungstato de
amonia e nitrato de cobalto (Co(NOz3)2), e seguidos de reducdo e carbonizagdo em pos
compostos de WC/Co nanocristalinos por um processo mecanico-quimico. As particulas de WC
em média de 100 nm de didmetro foram misturadas homogeneamente com o ligante Co. Os pds
compostos nanocristalinos de WC-10Co foram moidos em moinho de bolas em etanol por 24 h.
Apdbs moidos, foram secos em estufa por 24 horas a 80°C. Os pds foram consolidados pelo
processo PECS a temperatura variando de 900-1100°C e sob pressdo de 50 ou 100 MPa,
respectivamente. A corrente elétrica pulsada aplicada foi de 1000 A. As condi¢des ideais de
consolidacdo, como temperatura e pressdo, foram determinadas pela analise das mudancas
dimensionais do p6 compacto durante o processo. Verificou-se que a dureza do metal duro
dependia da densidade e do tamanho de grdo de WC. A tenacidade a fratura aumentou com o
aumento do momento magnético saturado, enquanto diminuiu rapidamente quando a fase Co

liquida foi formada durante a sinterizagéo.

Huang e outros (2017) estudaram o efeito do Cu na temperatura de sinterizacao,
densificagcdo, microestrutura e propriedades mecanicas de metal duro WC-6Co fabricados por
PECS. O p6 de WC possuia granulometria média de 1,2 um e o de Co de 1,4 um. Os p6s foram
triturados por moinho de bola por 48h em um sistema de trés rolos usando em média WC de
5 mm e etanol como meio liquido. A proporcédo bola-p6 foi de 8:1 e a velocidade de rotagéo foi
de 200 rpm. ApGs moagem Umida, os pos foram secos a 80°C em um forno a vacuo por 4h, em
sequida, foram sinterizados por PECS. As amostras com didmetro de 20 mm e espessura de
6 mm foram densificadas por 5 min, a uma temperatura de 1250°C e sob presséo de 45 MPa no
vacuo, com taxa de aquecimento mantida de 100°C/min. A temperatura do metal duro WC-6Co
pode ser reduzida com uma pequena adic¢do (0 — 1,5% massa) de Cu (~1,5 pm), e esta adicéo
reduziu o tamanho de grdo de WC para 0,85 um, mas levou a uma densidade menor. A
quantidade adicionada de Cu deve ser controlada dentro de certo intervalo, e as amostras que

adicionaram a proporcao apropriada de Cu podem obter maior dureza e resisténcia ao desgaste.

Shi e outros (2005) efetuaram a preparacdo de pd compdsito nanocristalinos WC-
6.29Co por decomposicdo térmica por pulverizacdo - a tecnologia de reducdo e carburacao
continua foi consolidada por SPS, SPS-HIP, sinterizagcdo a vacuo e sinterizagdo a vacuo com
HIP. Foram pesquisadas as propriedades mecanicas, fases e microestrutura dos metais duros
WC-6.29Co preparados por diferentes processos. O p6 foi moido em acetona por 48 h. Apos a
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moagem, foi seco a 90°C em forno a vacuo. Os compactos verdes foram consolidados no
processo SPS, & temperatura de 1100°C, sob pressao de 50 MPa por 10 min, ou no processo de
sinterizacao a vacuo, a temperatura de 1380°C, por 60 min; seguidos de HIP a 1320°C, por 60
min, com atmosfera de argonio (Ar) a 120 MPa, com a finalidade de melhorar o teor de carbono,
pos de carbono foram colocados ao lado das amostras. Os resultados mostraram que 0 WC—
6.29Co ultrafino foi melhor consolidado por SPS com HIP podendo atingir 99,0% de densidade
relativa, a resisténcia a ruptura transversal foi superior a 2740 MPa, a dureza Rockwell A
(HRA) foi superior a 93,8, o tamanho médio dos gréos foi inferior a 400 nm. Embora as
amostras consolidadas pela SPS possam atingir 99,1% de densidade relativa e dureza Rockwell
A superior a 94, a resisténcia a ruptura transversal foi inferior, 1220 MPa. Comparado com
amostras preparadas por SPS, ndo ha fases e nas amostras consolidadas por SPS com HIP. Além
disso, o tamanho médio dos grdos de amostras preparadas por sinterizagdo a vacuo ou
sinterizacdo a vacuo com HIP é mais grosso e as propriedades mecanicas sdo inferiores as de

amostras preparadas por SPS com HIP.

Shen e outros (2020) alcancaram com sucesso uma soldagem de HS 6-7-6-10-0.1LaB6
por difusdo de aco rapido em metalurgia do p6 (PMHSS) por PECS pela primeira vez. O efeito
do processo de soldagem em termos de temperatura de ligacéo, pressao e tempo na evolucgéo da
microestrutura e resisténcia a tracdo das amostras foi estudado em detalhes. A proporcéo de p6
original para a preparacdo do aco rapido foi (% massa): HS 6-7-6-10-0.1LaBs; 6,19 W; 7,15
Mo; 4,20 Cr; 6,33 V; 10,36 Co; 2,27 C; 0,059La; 0,017 B; e Fe em equilibrio. Os pds com
adicdo de alcool e 3% em massa de formagénico foram homogeneamente misturados em um
moinho de bolas por 48 horas. Posteriormente, a lama de p6s foi extraida e seca em um forno
de secagem a vacuo. Por peneiracdo, 0s pds secos e aglomerados foram separados com uma
malha de -60 mesh. Os pos foram prensados isostaticamente a frio com presséo de 150 MPa. O
compacto verde foi sinterizado a 1150°C por 120 min em um forno de sinterizacdo a vacuo a
uma taxa de aquecimento de 2,5°C/min para dar origem as amostras a serem soldadas. Apds a
sinterizacao, as amostras foram resfriadas a temperatura ambiente dentro do forno e preparadas
para a soldagem por PECS. As amostras tinham didametro de 22 mm e altura 16 mm. Elas foram
colocadas em molde de grafite, a taxa de aquecimento foi de 100°C/min, em baixo vacuo 5 Pa,
a temperatura de trabalho foi 1050, 1100 e 1150°C, a presséo de trabalho 15 e 30 MPa e tempo
de patamar térmico 15, 30 e 60 minutos. Os resultados indicaram que a temperatura desempenha
um papel vital na qualidade da soldagem. Uma soldagem completa pode ser obtida a 1100°C

dentro de variadas faixas de pressao e tempo. Quando soldada a 1100°C, 30 MPa por 30 min, a
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resisténcia a tracdo da amostra ap0s tratamento térmico atingiu 2183,5 MPa, superior a do
material base, 0 que é confirmado pelo efeito de fortalecimento do subgrdo em PECS a partir

de analise em MET.

Pellizzari, Fedrizzi e Zadra (2016) co-sinterizaram o0s p0s de aco para ferramentas de
trabalho a quente (AISI H13) e aco rapido (AISI M3:2) com sucesso para produzir agos para
ferramentas hibridos que possuem propriedades e microestruturas que podem ser moduladas
para aplicacdes especificas. Para promover a co-sinterizagdo, dificultada pelas varias cinéticas
de densificacdo dos dois acos, os tamanhos e estruturas das particulas foram refinados por
moagem mecénica (MM). Os poés de partida eram esféricos com 94% em massa das particulas
e um didmetro inferior a 350 pm. A MM foi conduzida em um mono moinho planetario Fritsch
Pulverisette 6 a 450 rpm sob vacuo. Foram utilizadas esferas de 100 Cr6 (63HRC) com
diametros de 10 mm e a relacdo bola/pé foi ajustada para 10:1. Para evitar superaquecimento,
foram utilizados ciclos de 2 min e 9 min para um tempo total de moagem de 1000 min (500
ciclos). A distribuicdo cumulativa do tamanho de particula dos pés foi medida usando um
analisador de distribuicdo de tamanho de particula por difracdo a laser “Partica LA-950®”
(Horiba LTD, Kyoto, Japdo). Os pds foram misturados em um misturador Turbola por 20 min.
Discos com diametros de 30 mm e altura de 5 mm foram produzidos em matrizes de grafite. A
PECS foi realizada a 1100°C com 1 min de retencdo isotérmica a esta temperatura e
resfriamento livre final. A taxa de aquecimento foi de 50°C/min, e uma carga compressiva de
42 kN, que corresponde a uma pressdo de 60 MPa, foi aplicada quando a temperatura atingia
600°C. O tempo de retencao foi reduzido para 1 min apenas para limitar o crescimento de graos.
Amostras com elevada densidade (> 99,5%), mostrando microestrutura muito fina e homogénea
foram obtidas. A densidade das misturas (20, 40, 60, 80% em massa de H13) estava de acordo
com a regra linear das misturas. Sua dureza mostrou um desvio positivo, 0 que pode ser
atribuido ao efeito fortalecedor das particulas secundarias, alterando a distribuicdo de tensdes
durante o recuo do identador. A tenacificacdo das misturas ricas em M3:2 pode ser explicado
pelo desvio e parada da trinca exercido pelas particulas H13.

Com o objetivo de produzir um novo ago com alta dureza e boa tenacidade, Pellizzari,
Fedrizzi e Zadra (2011) selecionaram um ago para ferramenta de trabalho a quente (HWTS) e
um pé de aco rapido (HSS). Quatro misturas com composicdo diferente foram produzidas
(HWTS-HSS: 20% a 80%, 40% a 60%, 60% a 40%, 80% a 20%). As amostras foram
sinterizadas por PECS, a uma taxa de aquecimento de 50°C/min até 1100°C com tempo de
parada de 5 minutos e com aplicacdo de pressdo de 60 MPa. Em seguida, elas foram tratadas
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termicamente (témpera e revenimento). A influéncia da composigdo, distribuicdo
granulométrica e teor de oxigénio foram avaliados por meio da densidade, dureza e tenacidade
aparente a fratura das misturas. Observou-se que particulas grandes impedem a co-sinterizacdo
eficiente, devido as diferentes cinéticas de densificacdo dos pos. O alto teor de oxigénio nos
pos bésicos ndo influenciou significativamente a densidade final, porém afetou negativamente

o resultado da consolidagéo, reduzindo fortemente a tenacidade, principalmente do HWTS.

2.2  Material em Gradacédo Funcional

Material em Gradagdo Funcional (Functionally Graded Material - FGM) é um conceito
para a promocéo de propriedades e/ou funcgdes que ndo podem ser alcancadas por materiais
homogéneos convencionais. S&o definidos como compdsitos de dois ou mais constituintes
(usualmente metais/ceramicos) formado por duas fases, no qual a fracdo volumétrica da
segunda fase aumenta através da espessura do material construindo uma regido de gradiente
entre eles, como mostrado na Figura 23 (MOTT; EVANS, 1999; YANG et al., 2015). Isso
significa que FGMs sdo classificados em uma categoria distinta e diferente dos compdsitos
homogéneos e dos nano-compdsitos. Seus perfis de transicdo devem ser pré-projetados e
introduzidos intencionalmente para alcancar a funcéo desejada (KAWASAKI; WATANABE,
1997).

Figura 18 — Exemplo de estrutura em gradacgdo funcional com transicGes de gradiente do material A para o
material B.
Regido de
Material A transigio Material B

Fonte: Adaptado (KAWEESA; SPILLANE; MEISEL, 2017).

O conceito de FGM € aplicado de maneira geral para a obtencdo de propriedades
inovadoras enfatizando duas caracteristicas essenciais. A primeira caracteristica essencial inclui
a adaptacao da composi¢do quimica e microestrutura de uma maneira artificial intencional com
base na previsdo quantitativa do perfil de distribuicdo de propriedades para alcancar a funcéo

desejada. A segunda caracteristica essencial inclui a disponibilidade de tecnologias avancadas
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de fabricagé@o que tenham boa reprodutibilidade para gerar a gradacéo. Os processos devem ter
a capacidade de produzir um perfil controlado com precisdo da composi¢do quimica e devem
ser diretamente fabricaveis a partir dos resultados da computacdo realizada pelos projetistas de
materiais (KAWASAKI; WATANABE, 1997).

As propriedades desejadas dos FGMs, como por exemplo, o0 médulo de Young, o
maodulo de cisalhamento, a razdo de Poisson e a densidade do material podem ser obtidos em
uma direcdo preferida através da variacdo espacial das fracdes de volume dos materiais
constituintes. A Figura 24 mostra a variacao dessas propriedades (GUPTA; TALHA, 2015).

Figura 19 — Variacdo de composicao e propriedades em compdsitos convencionais e FGMs.
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Existem dois tipos de estruturas em gradacao que podem ser preparadas, uma estrutura

Fonte: Adaptado (GUPTA; TALHA, 2015).

continua, Figura 25(a), e uma estrutura em camada, Figura 25(b).

Figura 20 — Diagrama esquematico do conceito de Gradagdo. (a) Gradiente continuo; (b) Gradiente em camadas.

a) b)

i

iradagho de Material
iradagio de Material

Fonte: Adaptado (UDUPA; RAO; GANGADHARAN, 2014).
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No caso da estrutura em gradagdo continua, a mudanga na composicdo e na
microestrutura ocorre continuamente com a posic¢do, na forma de um degradé. Por outro lado,
no caso da estrutura em camada, a mudanca de microestrutura ocorre de maneira gradual, dando
origem a multiplas camadas com possibilidade de interface discreta existente entre elas
(MIYAMOTO et al., 1999). Mott e Evans (1999) citam que no FGM em camadas, por vezes,
ocorrem mudancas bruscas na composicao devido as limitagGes na rotina de fabricagéo.

A metalurgia do p6 é um dos mais importantes processos de producdo de FGM. Um

exemplo tipico de fabricacdo esté ilustrado na Figura 26.

Figura 21 — Diagrama de preparagdo de FGM.
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Fonte: Adaptado (UDUPA; RAO; GANGADHARAN, 2014).

Primeiramente, os materiais A e B sdo pesados e misturados. Cada um dos pos é
misturado uniformemente por um moinho em forma de V ou de bolas. O passo seguinte € o
empilhamento em camadas do po pré-misturado de acordo com a composicéo e a respectiva
distribuicdo espacial predeterminada dentro da matriz. O Gltimo passo € a sinterizacdo, que é
um tratamento térmico. No entanto, 0 FGM fabricado por este método devera ter a estrutura em
camadas, sendo a estrutura em gradiente continuo mais dificil de se produzir, pois necessita de
sistemas automatizados (UDUPA; RAO; GANGADHARAN, 2014).

Como exemplo de sistema automatizado, os FGMs podem ser fabricados sob uma forga
centrifuga, através da qual é possivel produzir as estruturas com gradientes continuos. Os
métodos de fabricacdo de FGMs sob a forca centrifuga sdo classificados em trés categorias,
como mostrado na Figura 27: centrifugo (aplicacdo de fundicdo centrifuga, Figura 27(a)); de
suspensdo centrifuga (sedimentacdo centrifuga, Figura 27(b)) e de pressurizagdo centrifuga
(pressurizacdo simples pela forca centrifuga, Figura 27(c)) (WANTANABE; SATO, 2011).
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Figura 22 — Trés tipos de métodos de fabricacdo de FGMs sob a forca centrifuga: (a) método centrifugo, (b)
método da suspensao centrifuga, e (c) método de pressurizagdo centrifuga.
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Fonte: Adaptado (WANTANABE; SATO, 2011).

No caso do método centrifugo mostrado na Figura 27(a), uma forca centrifuga aplicada
a um metal fundido homogéneo, disperso com particulas ceramicas ou particulas compostas
intermetalicas, impulsiona a formacao da gradacédo desejada. O gradiente da composicao é entdo
alcancado principalmente pela diferenca na forca centrifuga produzida pela diferenca na
densidade entre o metal fundido e particulas solidas. Sabe-se que 0 movimento de particulas
em um liquido viscoso sob uma forca centrifuga obedece a lei de Stokes, equacdo (18),
(WANTANABE; SATO, 2011)

dx _ |pp=pm|GgDj
dc 187 ’ (18)

Emque dx/dt, p, G, g, D e n séo velocidade, densidade, nimero G (a razdo da forc¢a centrifuga
para a gravidade), aceleragdo gravitacional, didmetro de particula e viscosidade do metal
fundido, respectivamente. Os subscritos ‘p' e 'm' denotam particula e matriz, respectivamente.
Quando a gradacdo desejada € alcancada, 0 movimento das particulas sélidas sera interrompido
pela solidificacdo do metal fundido e o metal solidificado torna-se uma matriz de FGM
(WANTANABE; SATO, 2011).

Em contraste, para 0 método de suspensao centrifuga, dois tipos de particulas solidas
estdo em suspensdo, particulas de alta velocidade com maior densidade e/ou tamanho de
particula, e particulas de baixa velocidade com menor densidade e/ou tamanho de particula,
como mostrado na Figura 27(b). A suspensdo é submetida a forca centrifuga para a fabricacédo
de FGMs, de modo que os gradientes de particulas podem ser controlados pela diferenca na
taxa de migracéo entre os dois tipos de particulas, equacéo (18). Apos a completa sedimentacéo,
a parte liquida da suspensdo serd removida e, portanto, ndo se tornard parte do FGM
(WANTANABE; SATO, 2011).

O terceiro é 0 método de pressurizacao centrifuga, pelo qual a forca centrifuga é usada

apenas para pressurizacao simples. Neste método, uma mistura de p6 de particulas de metal da
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matriz A e particulas de dispersdo B s&o inseridas em um molde rotativo. Um lingote do metal
A é fundido e derramado no molde rotativo com a mistura de pés A+B. O metal fundido A
penetra no espaco entre as particulas pela pressdo da forca centrifuga e ao mesmo tempo, o po
da matriz A se funde pelo calor do lingote derramado. Com isso, um anel FGM com particulas
de dispersdo, B, distribuidas em sua superficie pode ser obtido, como mostrado na Figura 27(c)
(WANTANABE; SATO, 2011).

A vantagem da técnica em camadas é a liberdade irrestrita de fabricacdo do gradiente.
Enquanto na segunda categoria (gradiente continuo), o gradiente depende do fenémeno natural
de transporte, como escoamento do fluido, difusdo de espécies atdbmicas ou conducéo de calor
(GUPTA; TALHA, 2015).

Os FGMs mais comuns sdo compdsitos ceramica-metal, em que a parte ceramica tem
boa capacidade de resisténcia térmica e a corrosdo, enquanto a parte metalica fornece
tenacidade a fratura e soldabilidade superiores (JHA; KANT; SINGH, 2013). Udupa, Rao e
Gangadharan (2014) citam que o FGM pode atuar como uma camada de interface para conectar
dois materiais incompativeis para aumentar a resisténcia da unido, remover a concentracao de
tensdo, fornecer multifuncionalidade, capacidade de controlar a deformacao, resposta dinamica,

desgaste, corrosao, etc.

Os materiais em gradacédo funcional sdo fundamentais para muitas aplicagdes, incluindo
estruturais, que podem suportar exposi¢do a desgaste em altas temperaturas ou resisténcia a
corrosdo. Além disso, eles tém um potencial consideravel de serem expandidos para areas
elétricas, quimicas, Opticas, nucleares e até mesmo biomédicas (KAWASAKI; WATANABE,
1997).

O 0Onibus espacial, por exemplo, utiliza revestimentos cerdmicos como protecao térmica
do calor gerado durante a reentrada na atmosfera da Terra. No entanto, estas placas séo
laminadas na estrutura da aeronave e séo propensas a rachaduras e desvinculagdes na interface
devido a mudanca repentina entre os coeficientes de expanséo térmica. Em outras palavras, o
revestimento ceramico expande uma quantidade diferente da estrutura que estd protegendo. A
diferenca na expansao causa concentragdes de tenséo na interface que resultam em rachaduras
ou desvinculagbes. O FGM age contra essas concentragdes de tenséo alterando gradualmente
as propriedades do material através da espessura do mesmo, eliminando a transicdo abrupta
entre coeficientes de expansdo térmica, e oferecendo protecdo térmica/corrosdo associado a
resisténcia mecanica. Os FGMs também estdo recebendo atencdo para aplicacdes biomédicas,

principalmente no implante dentéario, na substituicdo do joelho e no posicionamento da
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articulacdo do quadril, por criarem um comportamento mecénico otimizado e alcancarem a
melhoria desejada de biocompatibilidade e osseointegragdo (GUPTA; TALHA, 2015).

A limitacdo em se fabricar FGMs é a tensdo térmica induzida em estruturas em
gradiente. Essa é a principal causa de falha estrutural, quando na ocorréncia de mudancas
agudas de temperatura. Nestes materiais, as fragdes de volumes devem variar continuamente
no espago e, portanto, as propriedades térmicas e mecanicas macroscopicas dos FGMs devem
exibir um comportamento de mudanca gradual (YANG; FENG; PENG, 2015).

2.2.1 Modelo de tensao residual

E comum estudos de FGM envolvendo cerdmica e metais visando atender a requisitos
de funcbes inovadoras e ampliacdo do campo de aplicagdo dos materiais envolvidos. Devido a
diferencas de propriedades térmicas e mecanicas entre ceramica e metais, tensdes residuais se
desenvolvem em regides proximas as interfaces ceramica/metal durante a fabricacdo e sob carga
térmica e mecanica em servico. Essas tensdes afetam o desempenho e a vida util dos
componentes, podendo causar trincas na ceramica, deformacdo plastica acompanhada pela
formacédo e crescimento de vazios no metal e/ou delaminacédo na interface (GRUJICIC; ZHAO,
1998).

A unido de ceramica com metal pode ser feita da seguinte maneira, 0 componente
estrutural pode ser construido através da introducdo de camadas metalicas distintas em uma
estrutura ceramica. Isso introduz interfaces e resulta em incompatibilidade térmica. Se a
incompatibilidade de propriedades entre as interfaces for grande, isso causara tensdes térmicas
grandes indesejaveis. Alternativamente, pode ser fabricada uma mistura da ceramica com o
metal com uma frag&o de volume continuamente variavel. I1sso elimina problemas de interface

e as distribuicGes de tensdo sdo mais suaves (BOUCHAFA et al., 2010).

Para projetar a microestrutura do FGM é essencial ter conhecimento, mesmo que
aproximado, dos efeitos das proporc¢des relativas de cerdmica e metal sobre as tensdes residuais
geradas no processamento. Ravichandram (1995) empregou um modelo unidimensional para
calcular as tensdes residuais em um FGM. Para esse fim, foi escolhido um sistema ceramico-

metalico (Figura 28(a)), que sera brevemente descrito a seguir.
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Figura 23 — Um sistema esquematico de FGM, (a) com placa de espessura 2c (direcdo y), dimensdo unitaria em
profundidade (direcdo z) e infinitamente longa na direco x; (b) tensGes residuais presentes sobre a placa e (c) o
momento gerado devido as tensdes aplicadas a mesma.

el
Fonte: Adaptado (RAVICHANDRAM, 1995).
As fracOes de volume de ambas as fases (ceramica e metalica) variam na direcdo y, de
acordo com uma dada forma funcional, de modo que a fracdo de volume do metal depende da

fracdo de volume da ceramica (V).

Devido as mudancgas nas proporcdes relativas dos componentes, as propriedades
mecanicas e termofisicas variam ao longo da espessura da placa FGM. O modulo de

elasticidade (E) varia com a fracdo de volume e pode ser estimado conforme a equagéo (19).
(EpEm—E)(1-Vy > +Vp ) +E3,

1
Ep+(Em—Ep)Vy > (19)

E(y) =

Os subscritos m e p referem-se ao metal e a ceramica, respectivamente.

O coeficiente de expansdo térmica («) também deve ser considerado variavel ao longo

do gradiente, conforme equagéo (20):
a(y) = an(1- Vp) + a,Vj,. (20)

As tensbes residuais apds o resfriamento ou aquecimento desse sistema de FGM
envolvem duas contribui¢des principais, uma decorrente do equilibrio das tensGes, devido a
expansdo (tracdo) ou contracdo e a outra proveniente do equilibrio dos momentos, devido a
distribuicdo assimétrica das tensdes. Este ultimo surge das variacbes assimétricas nas

proporcdes dos constituintes e, portanto, das caracteristicas elésticas e de expansdo térmica, ao
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longo da espessura. Logo, as tensOes totais podem ser determinadas da seguinte maneira.
Considera-se que a placa de FGM é resfriada apds o processamento a alta temperatura, as
camadas superiores ricas em metal se contraem mais do que as camadas ricas em ceramica na
parte inferior da placa, gerando tensdes de tracdo. Se a placa for restringida na direcdo x em A
e B (Figura 28(b)) e se a flexdo fora do plano for impedida, tensGes opostas a essas restricoes
se desenvolverdo. As tensdes de tracdo, a,-(v), na dire¢do X, variam na direcdo y e sdo dadas
pela equacdo (21).

or(y) = a(y)E()AT (21)
no qual AT = T,, — 300 (K). T, € atemperatura de fabricacdo da placa de FGM.

As tensdes de compressao, a..(y), produzidas por forcas de restricdo também variam na

direcdo y e sdo dadas ela equacéo (16).

S . aEW)ATdy
IS EQay

o.(y) = —E(y) (22)

Assim, as tensdes residuais parciais, o;(y) na placa, equacdo (23), sdo dadas pela
superposicao das tensdes de tracdo e compressdo, equacgdes (21) e (22):

S aEX)ATdy
IS E®)dy

oc(y) = a(y)E()AT — E(y) (23)

Deve-se notar que essas tensdes sdo aplicaveis apenas quando a placa permanece reta
devido a restricao de flexao (direcdo y). Na auséncia de tal restri¢do, a flexao da placa surge da
assimetria no grau de contracdo através da espessura da placa. As tensdes reais em uma placa
de FGM sdo as tensdes em equilibrio apos a remocéo da restricdo de flexdo. Quando a flexdo é
impedida, o momento liquido gerado pelas tensGes de contragdo assimétricas seria anulado pelo
momento externo introduzido pela restricdo. Este equilibrio de momento é expresso pela

equacéo (24).
~M; + [ 0:()ydy = 0 (24)
Em que M, é o momento igual e oposto ao momento gerado pelas tensdes na equacao (23).

Apos a remocao da restrigdo de flexdo, as tensdes adicionais decorrentes da flexdo da

placa séo definidas pela equagéo (25).

y JS EQay-[S EQ)ydy
IS EQdy f_ccE(y)yzdy—[f_ccE(y)ydy]2

op(y) = M(E(y) (25)
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A tensdo residual total na placa de FGM, na auséncia de qualquer restri¢do, € dada pela
adicdo de tensdes de flexdo, equagdo (25), usando o equilibrio de momentos, equacédo (24),
gerado por aquela superposicdo de tensdes de tracdo e compressao, equacao (23). As tensdes

residuais totais na placa séo entdo dadas pela equacéo (26).

Ores(V) = EQY) [a() = 3-+ (26)

{42-526,}yE: - ;)
{E1E3—EZ}

Em que,

A = fca(y)E(y)dy
12 = [ aEGIVEy
= iE(y)dy
E, = f_ccE ()ydy

Cc
E; =f E(y)y*dy

—-C

Na exposicdo acima, os modulos elasticos e os coeficientes de expansdo térmica da

ceramica e do metal foram assumidos como independentes da temperatura.

2.3 Trabalhos envolvendo FGMs

Ericksson, Radwan e Shen (2013) citam a sinterizacdo por plasma (SPS) de aco com
aumento unidirecional no teor de metal duro para formar um FGM. Os autores citam a
importancia do metal duro para a usinagem e do ago como material de engenharia. Destacam
ainda, a complexidade o sistema com a presenca de carbonetos ternarios que podem prejudicar
as propriedades mecanicas da estrutura, quando sinterizado com 60 MPa, a 1100°C e por 5
minutos na temperatura de patamar. Na Figura 29 tem-se uma estrutura com densidade relativa
de 95%, na qual se observa o gradiente com quatro camadas intermediarias entre 0 metal duro
e 0 aco puro. Diferentes designs com diferentes geometrias e diferentes nimeros de camadas

s80 possiveis para 0s mesmos materiais.
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Figura 24 — FGM de WC Co a(;o produ2|do com quatro camadas mtermedlarlas e denS|dade aparente de 95%.
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Fonte: Adaptado (ERICKSSON RADWAN; SHEN, 2013)

Ji e outros (2018) também usaram o conceito de FGM para fabricar ferramentas de corte
para usinagem. Ferramentas de cermet em gradiente foram projetadas e fabricadas com base na
prensagem a quente (Hot pressing). A ferramenta em FGM é composta por camada superficial,
camada subsuperficial e substrato (Figura 30). A camada superficial apresentou alta dureza, a
camada subsuperficial apresentou alta resisténcia de adesdo e o substrato alta resisténcia a
flexdo. As pastilnas de FGM de cermet desenvolvidas apresentaram vida util mais longa e
melhor qualidade superficial da peca usinada do que as pastilnas de cermet de Ti(C,N)
convencionais nas mesmas condicOes de corte. As velocidades de corte tiveram um efeito
significativo na vida Util da ferramenta e no modo de falha das pastilhas de corte. O desempenho
favoravel das pastilhas de corte compostas de FGM de cermet foi atribuido a alta dureza da

superficie, boa resisténcia ao desgaste da camada superficial e estrutura de gradiente razoavel.

Figura 25 — Micrografia do perfil transversal do FGM de cermet desenvolvido: (a) Macromorfologia; (b)
Microestrutura; (c) Desenho esquematico da microestrutura contendo os principais element S quimicos presentes.
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Fonte: Adaptado (JI et al., 2018).

Nomura e outros (1999) usaram o conceito de FGMs para desenvolver ferramentas de
corte de alto desempenho. Eles usaram cermet (TiCN-Ni) na superficie e o interior da
ferramenta de metal duro (WC-Co), Figura 31. As ferramentas desenvolvidas demonstraram

maior resisténcia ao desgaste, resisténcia a ruptura, resisténcia a trincas térmicas e resisténcia
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ao destacamento do revestimento em relagdo as ferramentas convencionais de cermet e metal
duro encontradas no mercado.

Figura 26 — Desenho esquematico da gradacéo funcional de cemet/metal duro.
TiCN wC Metal aglutinante

’ v%ﬂo VSR
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Cermet  Gradiente de Metal duro
composicao
Fonte: Adaptado (NOMURA et al., 1999).

Zhao, Deng e Wang (2004) avaliaram a resisténcia ao choque térmico de materiais
ceramicos para ferramentas de corte em FGM de Al;Os3-TiC e Al2Os-(W,Ti)C, sendo que 0
gradiente foram variacbes de TiC ou (W,Ti)C, respectivamente. Em comparagdes com
resultados de experimentos em ferramentas com estruturas homogéneas, as ceramicas de FGM
possuiram maior retencdo de propriedades em temperaturas elevadas, permitindo maior

resisténcia ao choque térmico, como pode ser observado na Figura 32.

Figura 27 — Resisténcia a flexdo retida versus diferenga de temperatura. (a) FGM e ceramica homogénea de
Al;Os3-TiC. (b) FGM e ceramica homogénea de Al,O3-(W,Ti)C.
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Fonte: Adaptado (ZHAO; DENG; WANG, 2004).

A gradacdo funcional abre novas abordagens também para a area biomédica, sendo esta
uma caracteristica do tecido vivo. Pompe e outros (2003) citam o desenvolvimento de um
biomaterial artificial para substitui¢cdo da articulagdo do joelho através da construcdo de uma

estrutura graduada que consiste em polietileno de ultra-alto peso molecular refor¢cado com fibra
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(UHMWPE) em gradacdo com polietileno de alta densidade. Os resultados mostraram
resisténcia ao desgaste e boa transferéncia de carga.

O gradiente funcional pode ser adaptado para reproduzir as propriedades locais do 0sso
original, ajudando a minimizar o efeito prejudicial de tensdes (fadiga) e ao mesmo tempo
reduzir a tensdo de cisalhamento entre o implante e o tecido dsseo circundante. Sola, Bellucci
e Cannillo (2016) mencionam ferramentas computacionais para projeto de materiais e
otimizacdo de geometrias, além de técnicas de fabricacéo disponiveis para produzir enxertos a
base de FGM. Estas técnicas de fabricacdo podem ser estruturadas em: revestimentos em
gradacéo funcional, pecas 3D em gradacéo funcional e dispositivos especiais com gradiente de
porosidade. Os autores citam que a integracdo entre projeto e fabricacdo é uma etapa critica

para se obter implantes em FGM efetivos.

As proteses tém vida util limitada, requerendo novas cirurgias e 0s riscos associados aos
pacientes. Na busca para desenvolver materiais hibridos, para superar as deficiéncias dos
materiais ja existentes, Bahraminasab; Ghaffari e Eslami-Shahed (2017) avaliaram,
principalmente, a microestrutura e as propriedades mecanicas de um FGM de alumina-titanio
(Figura 33) fabricadas por sinterizacdo por plasma para atender as aplicacdes ortopédicas. Os
resultados identificaram boa adesdo entre as camadas do FGM, além disso verificou-se a

diminuig&o da dureza com o aumento do teor de titanio.

Figura 28 — (a) Desenho esquematico da gradacdo funcional de alumina/titanio. (b) Imagem de MEV das
camadas do FGM fabricado.
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Fonte: Adaptado (BAHRAMINASAB; GHAFFARI; ESLAMI-SHAHED, 2017).

Dube e outros (2014) produziram FGM para aplicacfes em dispositivos de fusao, por
meio de sinterizagdo por microondas. A amostra sintetizada foi um composto bimetalico de

tungsténio-cobre com estrutura de gradacdo em camadas. Os resultados de microscopia
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evidenciaram uma estrutura com 5 camadas (Figura 34). Além disso, verificou-se aumento no

valor de microdureza Vickers com o aumento no teor de tungsténio, e densidade relativa 87%.

EHT=20 .00 kV WD= 23 mn Mag:
200pn  p— Photo No.=9995 Detector= QBSD

Fonte: DUBE et al. (2014).

Os trabalhos relacionados a FGM permitem um maior conhecimento e comparagéo de
ensaios e parametros que se enquadram neste tipo de abordagem. O detalhamento dos materiais

e processos realizados sdo explicitados no capitulo de metodologia.
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3 METODOLOGIA
3.1 Materiais

A fim de promover o desenvolvimento de um FGM composto de metal duro (MD) e aco
rapido (HSS), notou-se a partir de trabalho anterior (Braschi et al., 2017) envolvendo
pesquisador do grupo LabTecMec — UFES, a necessidade de investigar a utilizagdo de um
carboneto que auxiliasse a estabilizar a microestrutura, evitando excessiva segregacéo de Fe
(ferritizacdo) e outros elementos, causada por efeitos de transporte de massa durante a etapa de

sinterizacao do processo de metalurgia do po.

Deste modo, optou-se pelo estudo da influéncia da adicdo de TiC na camada mais critica
do FGM, aquela que continha a maior fracdo de volume de HSS (40%). Para tanto, amostras de

metal duro + aco rapido com adi¢des de TiC foram sinterizadas.

Os materiais utilizados foram p6s micrométricos de metal duro classe K20 (Sandvik),
aco-rapido, S290 microclean (Bohler) e carboneto de titanio, TiC (NanoAmor). A Tabela 2
apresenta as caracteristicas dos pos.

Tabela 2 — Caracteristicas dos materiais utilizados.

Materiais Tamanho médio de Densidade Madulo de Coef. exp. térmica
particula [um] [g/cm3] Elasticidade [GPa] [106/°C]
WC-Co 1,5 14,90 630 5,57
TiC 0,1 4,93 450 7,6
HSS 50,0 8,30 242 9,6

Fonte: Adaptado (SANDVIK, 2009; NANOAMOR, 2018; BOHLER, 2000; UPADHYAYA, 2001; XING et al.,
1998; DENG et al., 2005).

Segundo o fabricante, o carboneto de titanio (TiC), possui pureza de 99%, sua
composi¢do quimica é estequiométrica. De acordo com catdlogo do metal duro K20 (Sandvik,
2009) e do aco-répido (Bohler, 2000), a composi¢do quimica dos pds (%massa) Sao

apresentadas na Tabela 3.
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Tabela 3 — Composicdo quimica do metal duro e do aco rapido.

Composigéo WC-Co [%] HSS [%)]
WC 93,35 -

W - 14,27
C - 2,0
Co 6,5 11,0

CrsC; 0,15 -
Cr - 3,77
Fe - 60,871

\Y - 4,83
Mo - 2,49
Si - 0,43
Mn - 0,3
P - 0,021
S - 0,018

Fonte: Bohler (2000); Sandvik (2009).

Além dos pds citados, foi utilizado uma amostra, ferramenta de corte comercial de metal
duro, Classe H13A (Sandvik), composta basicamente de WC-Co, para comparacdes com as

amostras processadas. Ela serd nomeada em resultados como MD comercial.

3.2 Mistura dos po6s

Para o estudo da influéncia de TiC foram definidas quatro amostras com fracdo de
volume fixo de metal duro e aco rapido de 60 e 40%, respectivamente. A fragdo de volume de
TiC variou para cada amostra em 5, 15, 25 e 35%. O p6 de metal duro utilizado, inicialmente
ndo possuia TiC. De acordo com o catalogo de Metal Duro da Sandvik, a classe P de ferramentas
de corte comerciais, possuem uma composi¢do variando de 5 a 19% em massa de TiC. As

composicdes escolhidas para o estudo tiveram como base esse material, para que fosse
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comparado a influéncia do TiC (2 a 18% em massa) na microestrutura, e consequentemente nas

propriedades fisica e mecéanica do material.
Foi arbitrado um volume de 1,125 cm3 para os calculos de massa em cada amostra.

Conhecendo a fracdo de volume do material a ser separado, o volume da amostra
desejada e a densidade do material, torna-se possivel determinar a massa de TiC ou MD + HSS,

pela equacdo (27).
p=" (27)

Sendo p a densidade do material, m a massa e v 0 volume que deve ser multiplicado pela fracao

de volume do material a ser separado.

O célculo da densidade do composito MD + HSS foi feito com base na regra das
misturas, equacédo (28) (GERMAN; PARK, 2008).

Pup+uss = V%pup + (1 — v%)puss (28)

A fracdo de volume e a densidade do metal duro séo v% e pyp, respectivamente. Enquanto, a

fracdo de volume e a densidade do aco rapido € dada por (1 — v%) e pyss.

Na Tabela 4, tem-se as fracGes volumétricas e massas utilizadas.

Tabela 4 — Fragdo em volume de TiC e massa dos p6s em cada amostra.

Fracdo em Fracdo em
Amostra volume de volume de
TiC [%0] MD+HSS [%]

Massa Massa Massa
TiC[g] MD+HSS[g] Total[g]

MDHSS-5TIC 5 95 0,277 13,103 13,380
MDHSS-15TiC 15 85 0,832 11,724 12,556
MDHSS-25TiC 25 75 1,387 10,344 11,731
MDHSS-35TiC 35 65 1,941 8,965 10,906

Fonte: Autora (2022).

Uma balanca de precisdo modelo AD200 (Marte) foi utilizada para a medicdo e

separacao das massas, ver Figura 35.
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Figura 30 — Medi¢do de massa na balanca de precisdo.

Fonte: Autora (2022).

Em seguida, os pds de cada amostra foram separados e acondicionados em frascos. Estes
foram misturados e homogeneizados em meio liquido de alcool isopropilico por cerca de 37
horas em um agitador tipo Wagner (New Lab), fazendo uso de elementos de moagem na
proporcdo massica em relacdo ao p6 de 2:1. Posteriormente, os pos foram secos em estufa,
modelo NL80/42 (New Lab), durante 24 horas e desaglomerados mecanicamente por 6 horas.
Na Figura 36 tem-se a ilustracdo dos equipamentos e métodos utilizados. A etapa de mistura

dos pos foi executada no LabTecMec — UFES.

Figura 31 — (a) Agitador do tipo Wagner; (b) Estufa modelo NL80/42; (c) Elementos de moagem para a mistura
e desaglomeracdo mecénica dos pos.

Fonte: Autora (2022).
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3.3  Sinterizagao

Para o tratamento térmico das amostras foi utilizada uma tecnologia de sinterizacéo por
corrente elétrica pulsada (PECS), para tanto foi utilizada uma maquina denominada de Spark
Plasma Sintering (SPS), modelo 1050 (SPS Syntex Inc.), alocada na Escola Politécnica da
Universidade de S&o Paulo.

Previamente, os pos soltos foram colocados dentro de um molde de grafite classe
MBIS60X (Morganite), no formato ilustrado pela Figura 37(a). Todavia, previamente, folhas
de grafite Grafoil GBT (Morganite) foram utilizadas na parede interna ao furo do molde e na
interface de contato entre os p6s e os puncdes (Figura 37(b)) para evitar danos as partes, causado
por reacdo quimica e adesao ao po.

Figura 32 — (a) Molde de grafite classe MBIS60X (Morganite); (b) Esquema de montagem do molde com o pd
na presenca das folhas de grafite.

b)

Pungéo
superior
Molde

Folha de
grafite

inferior

Fonte: Adaptado (Carneiro, 2014).

Na Figura 38(a) tem-se a maquina de SPS composta pela camara de sinterizacéo e
controle & esquerda, unidade de analise e aquisi¢do de sinais ao centro e 0 mddulo gerador de
pulsos a direita. A maquina € instrumentada sendo capaz de controlar a temperatura, a pressao
uniaxial, o deslocamento do puncdo, a voltagem, a corrente aplicada e a atmosfera dentro da
camara. Finalmente, quando a montagem do molde foi finalizada, este foi centralizado dentro
da cdmara de sinterizacdo entre dois punc6es/eletrodos, como pode ser visto na Figura 38(b).
Por essa técnica a etapa de compactagdo a frio torna-se desnecessaria, uma vez que a prensagem

uniaxial ocorre durante todo o tratamento.
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Figura 33 — (a) Maquina de Spark Plasma Sintering modelo 1050 (SPS Syntex Inc.); (b) Montagem da matriz
com a amostra na SPS.
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Fonte: Autora (2022).

A magquina foi configurada para trabalhar com um padréo de pulso de corrente elétrica
de 12 pulsos On para 2 pulsos Off, com duracdo de pulso de 3,3 ms. A temperatura de
sinterizagdo foi de 1200°C com tempo de permanéncia de 6 min. A etapa foi realizada com
atmosfera em vacuo em torno de 10 Pa. A taxa de aguecimento e resfriamento foi de
aproximadamente 100°C/min. Para a Amostra 1 com adi¢do de 5% em volume de TiC foi
aplicada uma presséao uniaxial de 20 MPa, para as demais foi utilizado uma presséo de 2,2 MPa,
que € o valor minimo para o funcionamento pratico da maquina. Assim, estas ultimas podem
ser consideradas como amostras sinterizadas sem pressdo. O pequeno estudo variando a pressao
se justifica para quantificar a influéncia da presséo sobre a densidade e propriedades mecanicas,

consequentemente, subsidiar hipoteses.

Na Tabela 5 tem-se a matriz experimental com os parametros de sinterizacdo por

amostra.
Tabela 5 — Condicdes de sinterizagdo das amostras por SPS.
Amostras Temperatura Presséo Atmosfera
MDHSS-5TiC 1200°C 20 MPa (450 kgf) Vécuo
MDHSS-15TiC 1200°C 2,2 MPa (50 kgf) Vacuo
MDHSS-25TiC 1200°C 2,2 MPa (50 kgf) Vécuo
MDHSS-35TiC 1200°C 2,2 MPa (50 kgf) Véacuo

Fonte: Autora (2022).
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3.4  Preparacdo Metalografica

Ap0s a etapa de sinterizacdo, as amostras passaram por uma preparacdo metalogréfica.
Primeiramente, elas foram seccionadas na transversal, utilizando uma cortadora metalogréfica,
IsoMet 1000 (Buehler), com disco de corte 15HC (Buehler), sendo uma parte reservada para
ensaio de densidade e a outra para avaliacdo de propriedades mecénicas. As amostras a serem
avaliadas mecanicamente foram embutidas a quente em Embutidora Metalografica EFD30
(Fortel) com resina fendlica (baquelite). O desbaste foi feito com pd de SiC (Buehler) nas
granulometrias de #400, #600 e #1000 suspenso em agua sobre uma placa de vidro plana. O
polimento foi executado com pasta diamantada MetaDi Il (Buehler) com tamanho de particula
abrasiva de 15, 6 e 1 um. Tanto para a etapa de desbaste quanto polimento foi utilizada uma

lixadeira e politriz modelo PLFDV (Fortel), ver Figura 39.

Figura 34 — (a) Cortadora metalografica IsoMet 1000 (Buehler); (b) Embutidora Metalografica EFD30 (Fortel);
(c) Lixadeira e politriz modelo PLFDV (Fortel); (d) Amostra lixada.

Fonte: Autora (2022).

3.5  Caracterizagdo Microscopica

A caracterizacdo da microestrutura foi feita por microscopia éptica (MO) e eletronica
de varredura (MEV). O microscépio Optico invertido Eclipse MA200 (Nikon) do Tricorrmat —
UFES foi utilizado principalmente para a avaliacdo das indentacdes e trincas provenientes dos
ensaios mecanicos executados nas amostras. O microscopio eletrénico de varredura utilizado
foi um Quanta FEG650 (FEI) com detector de espectro de energia dispersiva (EDS) Quantax
(Bruker). O equipamento foi utilizado evidenciar os principais elementos quimicos e

inclusdes/segregacBes na microestrutura, além das indentacdes e as trincas provocadas.
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3.6 Densidade

A densidade relativa foi determinada utilizando a balanga de precisdo AD200 (Marte),
resolucdo de 0,001 g, e fazendo uso do acessoério Kit hidrostatico. Primeiramente, mediu-se a
massa suspensa (ms), utilizando-se o aparato de Arquimedes (kit hidrostatico) da balanca, ver
Figura 40(a). Para tanto, as amostras foram previamente aquecidas em &gua destilada até a
temperatura de ebulicdo por duas horas, ver Figura 40(b). Depois resfriadas imersas em agua
até a temperatura ambiente por pelo menos 2 horas. As medicGes de massa suspensa foram
realizadas com monitoramento da temperatura da dgua por um termémetro digital de espeto,
TM879 (Equitherm). Na sequéncia mediu-se a massa Umida (m2). A medicdo consistiu em
retirar a amostra da &gua destilada e remover o excesso de agua das superficies, antes de colocar
na balanga. Por fim, mediu-se a massa seca (m1) das amostras, para isso as mesmas foram
mantidas em uma estufa NL80/42 (New Lab) (Figura 40(c)) a 100°C por 24 horas. Para cada
diferente medicdo de massa (mz, m2 e ms3) foram realizadas 15 medic¢des. O procedimento de
avaliacdo das massas foi executado de acordo com a norma I1SO 10545-3:2018.

Figura 35 — (a) Montagem da balanga com kit hidrostatico para obter a massa da amostra suspensa; (b) Amostra
em fervura para o ensaio de densidade; (c) Estufa NL80/42 etapa de secagem.

Fonte: Autora (2022).

Para determinar a densidade experimental (p.,,) mostrada na equacéo (29).

Lm X PH,0 (29)

Pexp = o

A densidade da agua destilada foi determinada pela equacéo (30).
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Pr,0 = 1,0017 — 0,0002135 x T [g/cm?] (30)

Em que T é atemperatura da &gua em [°C], medida durante a obtencdo da massa suspensa (1SO,
2018). A densidade tedrica (p;.4) foi obtida pela equacdo (31), pela regra de misturas (German
e Park, 2008), utilizando as densidades dos materiais na Tabela 5 e porcentagem em massa

(wt%) dos componentes.

1 wt%wc—- wt% wt%T;
_ OWC—-Co + OHSS + OTiC (31)

Ptes Pwc-co PHSS Pric

As densidades relativas (p,.;) de cada amostra resultam da relagdo entre as densidades tedricas

e experimentais, conforme a equacao (32).

p __ Pe
rel p

"’f’ x 100 [%] (32)

t

3.7  Difragéo por Raios X

Ensaios de difracdo por raios X (DRX) foram feitos em um difratdmetro da marca
Rigaku Rotaflex Ultima IV (185 mm), modelo RU200B, ver Figura 41, alocado no Laboratorio
de Nanometria Foténica (LNF — UFES). A técnica de caracterizacdo consiste na difracdo dos
feixes de raios X que incidem nos 4&tomos da amostra, a intensidade difratada é medida em
funcdo do angulo de difracdo. Assim, a identificacdo das fases e elementos é realizada
comparando padrdes de difracdo de fichas cristalograficas em funcao do angulo em que o feixe
foi difratado e da intensidade medida. Dessa forma, foi executado o0 DRX dos pds de metal duro
e aco-rapido e das amostras sinterizadas. A caracterizagdo foi feita com fonte de radiagdo Ka
de Mo, tenséo de 40 kV e 60 mA, com intervalo de varredura de 20 a 120° e a uma velocidade
de 1,0°min. A identificagdo dos elementos/fases foi realizada comparando intensidade e

posicdo 26 com padrdes de difragdo de fichas cristalogréficas.
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Figura 36 — (a) Lampada de Molibdénio; (b) Montagem das lentes no difratdmetro Ultima IV; (c) Montagem de
uma amostra em po para a realizacdo da caracterizagao.
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Fonte: Autora (2022).

3.8 Ensaios Mecanicos

A avaliagdo das propriedades mecanicas foi realizada por meio de ensaio de dureza
Vickers e tenacidade a fratura por deformacéo plana (Kic) no modo | de carregamento. Para
tanto, foi utilizado um Durémetro Wolpert com capacidade de 15,625 a 250 kgf, fazendo uso
de indentador piramidal de base quadrada Vickers com angulo entre as faces opostas de 136°,

ver Figura 42.

Figura 37 — a) Durémetro Wolpert utilizado no Ensaio Vickers; b) Esquema do indentador piramidal de base
quadrada com angulo entre faces opostas de 136°.

d;
Fonte: Autora (2022).
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Sabendo que o material de trabalho € um compdsito, contendo maior concentracdo de
metal duro, e que este também tem caracteristica cerdmica, o ensaio de dureza foi executado
baseando-se nas normas ASTM E92-17:2017 e ASTM C1327-15:2019, considerando
acabamento das superficies das amostras e procedimento de ensaio. Dessa forma, a aplicacédo
de carga foi feita entre 10 e 15 s, seguido de descarregamento. O distanciamento entre centros
das indentagGes na ocorréncia de trinca foi de 5 vezes o comprimento da trinca. Foram
executadas 12 indentacGes para cada amostra. A medicdo do comprimento das diagonais das
impressoes foi executada no microscépio dptico Eclipse MA200 (Nikon). O nimero de dureza

Vickers (HV) foi calculado conforme equacdo (43).
P
HV = 1,8544 x — (33)

Sendo P a carga com unidade [kgf], d o comprimento médio das duas diagonais da indentacdo

[mm]. Na Tabela 6 tem-se as cargas utilizadas no ensaio de dureza.

Tabela 6 — Cargas utilizadas no ensaio de Dureza Vickers.

Amostras Carga (kgf)
MDHSS-5TiC 31,25
MDHSS-15TiC 60
MDHSS-25TiC 60
MDHSS-35TiC 60

Fonte: Autora (2022).

A dureza Vickers também pode ser apresentada em unidades GPa, sendo assim,

calculada conforme equacao (34).
HV = 0,0018544 x — (34)
d

Em que P é a carga com unidade [N] e d o comprimento médio das duas diagonais da
indentacdo [mm] (ASTM C1327-15:2019).

Conforme citaa norma ASTM C1327-15:2019, é importante destacar que as trincas nao

interferiram na identificacdo dos vértices das impressdes de dureza, bem como na medicéo do
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comprimento das diagonais. As trincas ndo promoveram lascamento, nem alteraram a forma
das impressdes. Desse modo, as indentagdes assumidas para o levantamento de dados foram

aquelas sugeridas como aceitaveis pela norma, ver Figura 43.

Figura 38 — Indentagdes aceitaveis segundo a norma ASTM C1327 — 15.
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Fonte: Adaptado de ASTM C1327 — 15 (2019).

A tenacidade a fratura (Kic) foi avaliada por meio de ensaio de dureza através da
medicdo do comprimento das trincas geradas. A carga foi ajustada para que o comprimento
médio da trinca medida a partir do centro da indentacdo fosse maior do que o comprimento
médio das diagonais da impressao. Assim, o calculo de Kc foi feito pela equacéo (35).

E 1/2 P

Kic = 0,016(1) = (35)
Em que E é o modulo de elasticidade [GPa], H é a dureza Vickers [GPa], P é a carga aplicada
[N], ¢ é a média do comprimento da trinca [m] e K;. tem unidade [MPa.m'?] (MEYERS;
CHAWLA, 2009). O trabalho também avaliou equacdes para o calculo de K, apresentadas em
Shetty et al. (1985) e Hanyaloglu, Aksakal e Bolton (2001). Para o primeiro os resultados
ficaram subestimados, enquanto para o segundo superestimados em relacdo aos calculados pela
equacéo (35).

O mddulo de elasticidade das amostras foi estimado a partir do somatdrio de produtos
do modulo de elasticidade de cada constituinte pela correspondente fracdo de volume, equactes
(36) e (37) (LANHE, 2004; GERMAN; PARK, 2008).

Evmp-nss = Emp-v% + Epgs. (1 — v%) (36)
Epmostras = Emp—nss-v'% + Eric. (1 —v'%) (37)

Sendo Eyp-_pss 0 modulo de elasticidade do compdésito MD+HSS na fragdo de volume 60%
(v%) metal duro e 40% (1 —v%) ago rapido. O modulo de elasticidade das amostras

(Eamostras) COrresponde ao produto do Eyp_pss pela sua correspondente fragdo de volume
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(v'%) mais o produto do modulo de elasticidade do TiC (Ez;c) pela sua correspondente de

volume (1 — v'%), conforme Tabelas 2 e 5.
3.9 Tensao Residual

Um FGM foi projetado com 5 camadas, usando os pés de metal duro (WC-Co, 1,5 um),
aco-rapido (S290, 50 um) e carboneto de titanio (TiC, pureza de 99%, 0,1 um), com base no
modelo de tensdo residual térmica unidirecional descrito por Ravichandran (1995). Este modelo
foi utilizado para auxiliar na determinacdo da quantidade de camadas, de modo a evitar trincas
perpendicular as camadas ou na horizontal entre camadas (delaminacdo), devido ao
aquecimento ou resfriamento durante a etapa de sinterizacdo. Como as frac0es de volume de
metal duro, aco rapido variam ao longo da espessura da amostra (y), as propriedades mecanicas

e termofisicas também variam.

Assim, o mddulo de elasticidade (E (y)) e coeficiente de expansdo térmica ((a(y))
foram calculados a partir da regra das misturas (Lanhe, 2004), equagéo (38) e (39), sabendo que
cada camada possuiu uma fracdo de volume fixa de TiC (v;¢), além disso a diferenca entre 0s

coeficientes de expansdo térmica dos materiais foi menor do que 10x1075°C™.

E() = Eyss(1 —vric —v) + Eyp.v + Egic. Vric (38)
a(y) = ayss(1 —vric —v) + ayp. v + Aric. Vric (39)

A descricdo do modelo foi feita no capitulo de revisao da literatura, item 2.3.1. E 0s
valores das propriedades dos materiais foram citados na Tabela 2 deste capitulo de metodologia.
Logo, existem duas principais contribuigdes para a estimativa das tensdes residuais de origem
térmica (0, esiquqar) NA amostra FGM: o equilibrio de tensdes, devido a contracdo e expansédo
(tracdo) e equilibrio de momentos, que tem como consequéncia tensédo de flexdo. Na equacéo
(40) tem-se o0 modelo para o calculo da tensdo residual, que foi executado para posic¢do central
de cada camada.

{Az—g—iEz}{ya— E,}
{E1E3— EZ}

Oresidual = E() a(y) - % + (40)

Em que, A= aMEWy; 4, = [2 aWEW)ydy; Ei= [  EG)dy: E, =

f_yy E(y)ydy; E; = f_yy E(y)y*dy; e AT¢é a variacdo de temperatura na sinterizacao.
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Este modelo simplificado assume que os coeficientes de modulo de elasticidade e expansao
térmica sdo independentes da temperatura. Além disso, ele permite avaliar se existem camadas
criticas, em que o valor de tensdo residual se aproxima ou supera o limite de resisténcia a fratura

do material.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1  Difracéo de raios-X dos pos de partida

A analise por difracdo de raios-X foi realizada primeiramente nos pés de partida, para
detectar as fases presentes e depois servir de compara¢do com as amostras sinterizadas. A
andlise considerou a intensidade e a posi¢do 26 dos picos para correlacionar com os padrdes
cristalograficos.

Na Figura 44 tem-se o difratograma do pé de metal duro, WC-Co. Nota-se picos de
maior intensidade para o WC, sendo este o principal constituinte do p6 (maior concentracao,
93%). Os principais picos foram detectados nas posic¢oes (20): 14,3°; 16,2° e 21,7°. O Co com
apenas 6,5% em massa possui menor intensidade no difratograma, sendo detectado,
principalmente, na posicdo (260): 32,9° e 41°.

Figura 39 — DRX p6 de partida WC-Co (radiagdo Mo ka, 40 kV/20 mA, passo 0,02°, tempo de 45min).
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Fonte: Autora (2022).

Na Figura 45 tem-se o difratograma do p6 de HSS, no qual se identifica a partir dos

principais picos as fases do material. Pode-se notar que os elementos quimicos do pé de HSS
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se apresentam, principalmente, na forma de carbonetos e 6xidos. O Fe é o constituinte de maior
teor na liga e se apresenta na forma de carboneto e éxido, principalmente, nas posi¢oes 20: 16,9°
e 19,5° Na sequéncia o W, que se revela na forma WC nas posic¢des 20: 16,9%; 19,4° e 22,5°. O
Co também detectado na forma de carboneto CoC nas posi¢oes 26: 19,4°; 22,5° 32° e 37,8°. O
V se mostra na forma de carboneto e 6xido, principalmente, nas posi¢oes 26: 19,4° e 32°. O Cr
foi detectado na liga com maior possibilidade de estar formando um carboneto com o Co e 0

Mo, posicdes 20: 19,4° e 22,5°. Finalmente, 0 Mo pode se relacionar com Fe, na qual a fase foi

detectada em: 19,4° ¢ 37,8°.

Figura 40 — DRX p0 de partida HSS (radiacdo Mo ka, 40 kV/20 mA, passo 0,02°, tempo de 45min).
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Fonte: Autora (2022).

Na Figura 46, tem-se o espectro do p6 de TiC, na qual o material foi detectado nas

posicOes 20: 16,2°; 18,7°; 26,7° e 31,4°.
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Figura 41 — DRX p6 de partida TiC (radiacdo Mo ka, 40 kV/20 mA, passo 0,02°, tempo de 45min).
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Fonte: Autora (2022).

4.2  Sinterizacdo por SPS

A maquina de sinterizagdo SPS utilizada € equipada com varios instrumentos de
medicdo. As variaveis de saida foram usadas para descrever a operagdo de sinterizagdo das
amostras variando a condicdo de pressédo com 2,2 MPa e 20 MPa, temperatura em 1200°C e
tempo de patamar de 6 minutos. A maquina foi configurada para trabalhar com um padrao de
pulso de corrente elétrica de 12 pulsos On para 2 pulsos Off com duragéo de pulso de 3,3 ms.
A etapa foi realizada com atmosfera em vacuo em torno de 10 Pa. A taxa de aquecimento e
resfriamento foi de aproximadamente 100°C/min. Para a amostra com adic¢do de 5% em volume
de TiC foi aplicada pressdo uniaxial de 20 MPa, e para as demais foi utilizada presséo de

2,2 MPa (considerado como sem aplicacao de carga).

Na Figura 47 é mostrado os resultados do monitoramento para a amostra MDHSS-5TiC.
Por ela é possivel identificar, através da curva de deslocamento, que nos primeiros 6 minutos

existe um deslocamento mecanico do po (pico 1), devido a aplicacdo de presséo uniaxial pelos
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puncoes de grafite até o valor de 50 MPa, que causa 0 primeiro rearranjo de particulas com o
aumento de contato entre si (prensagem). Nos 3 minutos seguintes a pressao cai e alcanga o
valor de trabalho 20 MPa. A temperatura é medida por um pirdbmetro que € sensivel a valores
acima de 570°C. Quando a maquina SPS eleva a temperatura no ciclo térmico em funcéo do
tempo, uma descarga de corrente elétrica com tenséo proporcional é aplicada ao p6 e um pico
(2) pode ser notado com um leve aumento na curva de deslocamento, enquanto o primeiro pico
ainda é notado na curva de temperatura, pressdo e corrente. Aqui a maquina procura estabilizar
a temperatura em 650°C. Na sequéncia, verifica-se uma nova descarga de corrente elétrica para
a rampa de aquecimento até a temperatura de trabalho, com formac&o do pico (2) na curva de
corrente. Em seguida, um terceiro grande pico (3) na curva de corrente. Como consequéncia, a
temperatura se eleva até o patamar térmico 1200°C, pico (2). Em paralelo, tem-se uma grande
contracdo (shrinkage) do material (aproximadamente 3 mm), pico (3) na curva de deslocamento
entre os minutos 12 e 15. Isso indica o inicio efetivo da sinterizacdo em temperaturas entre 1000
e 1200°C, certamente caracterizado com a formacdo e crescimento de pescoco entre as
particulas, mas neste caso, principalmente pela formacdo de fase liquida (Co e Fe), o que
favorece a densificacdo por meios de mecanismos de difusdo, com ocorréncia de solucdo de
carbonetos em fase liquida e repreciptacdo, como mencionado por German (1996), Upadhyaya
(2002) e Rahaman (2008). Ainda na curva de deslocamento, a partir do pico (3) verifica-se uma
pequena expansao (diminuicédo do deslocamento) durante o intervalo de tempo em temperatura
de patamar. A expansdo pode estar associada ao estagio final da sinteriza¢do com a solidificacédo
e crescimento de grdo. Finalmente, o ciclo térmico termina com o aumento do deslocamento
(contracdo) no pico (4), devido a diminuicdo da temperatura e 0 descarregamento da pressdo

uniaxial.
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Figura 42 — Sinterizacdo da amostra 5%TiC, com pressdo de 20 MPa.
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Fonte: Autora (2022).

A Figura 48 mostra os resultados do monitoramento para a amostra MDHSS-25TiC, o
qual pode ser considerado similar ao das outras amostras sem pressdo, MDHSS-15TiC e
MDHSS-35TiC. Por ela é possivel identificar, através da curva de deslocamento, que nos
primeiros 6 minutos existe o deslocamento mecéanico do pé (pico 1), devido a aplicacdo de
pressdo uniaxial pelos puncgdes de grafite até o valor de 50 MPa (prensagem), pico (1), que
causa o primeiro rearranjo de particulas com o aumento de contato entre si. Nota-se um grande
deslocamento inicial de aproximadamente 4 mm. Isto é apenas 0 acomodamento inicial das
particulas soltas do pd, que para esta amostra estavam muito menos compactadas. A
temperatura, medida pelo pirémetro e controlada pela maquina, se mantém estavel entre 600 e
650°C entre 0s minutos 6 e 9, pico (1) e (2). Enguanto isso, na curva de pressao ocorre 0
descarregamento, a partir do 6° minuto, pico (1), até a pressao de trabalho 2,2 MPa (pressao
minima de trabalno ou sem pressdo). No descarregamento mecanico percebe-se uma
diminuicdo do deslocamento de aproximadamente 0,6 mm, caracterizado por uma linha
constante (2) na curva de deslocamento. A partir do minuto 9 a maquina de SPS comega a elevar
a temperatura no ciclo térmico em fungdo do tempo. Tem-se um pico na curva de corrente
elétrica em (2) e depois (3), quando se atinge a temperatura de trabalho, 1200°C, pico (3) na
curva de temperatura. No periodo em que ocorre a rampa de aguecimento até o minuto 15, na

curva de deslocamento tem-se uma contracdo (shrinkage) de apenas 0,33 mm, entre 0s picos
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(2) e (3). Durante o periodo de patamar térmico ndo se observa expansdo no deslocamento.
Apo6s o patamar térmico ocorre o resfriamento, que implica em contracdo na curva de

deslocamento, pico (4), e descarregamento mecanico.

Ao comparar os graficos da operacdo de sinterizacdo com pressdo e sem pressdo,
principalmente os dados de deslocamento, espera-se encontrar maior nivel de porosidade nas

amostras tratadas sem pressao.

Figura 43 — Sinterizagdo da amostra 25%TiC, sem pressdo aplicada.
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Fonte: Autora (2022).

4.3  Microscopia

A microscopia Optica secdo transversal das amostras é apresentada na Figura 49.
Analisando as micrografias notou-se que as amostras MDHSS-5TIC (Figura 49 (a)) e MDHSS-
15TiC (Figura 49 (b)) apresentaram fase escura em forma de veios e globular, respectivamente,
como também observado por Braschi et al. (2017). Compreende-se que o formato de veios é
devido a aplicacdo da pressdo uniaxial (20 MPa) durante a sinterizacdo, enquanto o formato
esferoidal ocorreu por causa da baixa pressdo aplicada (2,2 MPa), aqui considerado como
auséncia de carga. Com isso, supfe-se a deformacéo pléstica atuando no sistema com 5%TiC
como mecanismo de transporte de massa, além dos difusionais, que também devem estar

ocorrendo nas demais amostras. Para MDHSS-25TiC (Figura 49 (c)) a microestrutura esta mais
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homogénea com alguns aglomerados de cor clara, indicado pela seta; no entanto, sem grande
presenca de fase escura. O mesmo pode ser observado para a amostra MDHSS-35TiC (Figura

49 (d)); porém, nesta sdo observados alguns aglomerados circundados por uma segunda fase.

Figura 44 — Microscopia Optica: (a) MDHSS-5TIC; (b) MDHSS-15TiC; (c) MDHSS-25TiC; (d) MDHSS-35TiC.

Fonte: Autora (2022).

Na sequéncia torna-se necessario investigar a presenca dos principais elementos (MD,
W; HSS, Fe; e, TiC, Ti) na microestrutura para dar suporte a compreensao das fases presentes
(claras e escuras). Na Figura 50 tem-se imagens em MEV e mapeamento dos elementos por
EDS. Para a amostra MDHSS-5TIC, Figura 50 (a) e (b), tem-se W e Fe dispersos
homogeneamente na matriz e nos veios nota-se, em uma analise preliminar, a presenca de Ti
(fase escura). Para a amostra MDHSS-15TiC, Figura 50 (c) e (d), a microestrutura muda,
possivelmente, por causa da auséncia de pressao, influenciando no processo termodinamico de
transporte de massa, e por efeito do aumento do teor de TiC. Ao comparar com a Figura 49 (b)
a fase arredondada escura € Fe, evidenciado na Figura 50 (d), e sugerindo a ocorréncia de
ferritizagdo. Nota-se que o Ti estd bem distribuido na matriz, ao contrario do Fe. Embora, o W
esteja na matriz, ele também aparece na forma segregada, que € a fase clara vista na Figura 49
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(b). Logo, as fases isoladas contendo Fe e W, notadas na Figura 50 (c) e (d), evidenciam a
ocorréncia de transporte de massa. Para a amostra MDHSS-25TiC, embora na micrografia por
microscopia optica a segregacdo contento Fe ndo seja muito evidente, Figura 49 (c), ela ocorre,
como mostrado na Figura 50 (e) e (f) em uma dimensdo um pouco menor e mais homogeneizada
na matriz. Por outro lado, analisando a Figura 49 (c) e Figura 50 (e) e (f) tem-se mais fases
segregada de W (clara). O Ti também estd bem disperso na matriz. Finalmente, para a amostra
MDHSS-35TiC, observando a Figura 49 (d) e Figura 50 (g) e (h), nota-se segregacao de Fe
com dimensdes maiores do que na amostra com 25%TiC. Também se nota segregacdo de W e
pequenos aglomerados contendo Ti. A partir das amostras com 15%TiC até 35%TiC, ndo se
tem mais o efeito da pressdo. Logo, a mudanca na microestrutura é funcédo do teor de TiC, sendo
que as micrografias das amostras com 25%TiC e 35%TiC se assemelham mais do que aquela
com 15%TiC. Citou-se segregacdo de W, porque a partir das analises dos elementos quimicos
ndo se observou a presenca de Co circundando o WC. No compésito sinterizado o W é provido
do metal duro (WC-Co, 93% em massa de WC) e do HSS (14% de W em massa).

Na Figura 51 tem-se as ampliacdes da ordem de 5.000 a 10.000x que auxiliam na

compreensdo das fases discutidas.
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Figura 45 — MEV e mapeamento por EDS: (a) MDHSS-5TIC; (b) EDS MDHSS-5TIC; (c) MDHSS-15TiC; (d)
EDS MDHSS-15TiC; () MDHSS-25TiC; (f) EDS MDHSS-25TiC; (g) MDHSS-35TiC; (h) EDS MDHSS-35TiC.
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Fonte: Autora (2022).
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Figura 46 — MEV/EDS a partir de 5000x: (a) MDHSS-5TIC; (b) EDS MDHSS-5TIC; (c) MDHSS-15TiC; (d)
EDS MDHSS-15TiC; (e) MDHSS-25TiC; (f) EDS MDHSS-25TiC; (g) MDHSS-35TiC; (h) EDS MDHSS-
35TiC.
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Fonte: Autora (2022).
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Na Figura 51 (a) e (b) tem-se trés fases numeradas. Na fase 1 tem-se uma estrutura bem
poligonal, caracteristica do WC, entdo o W detectado (fase clara, matriz) esta se apresentando
na forma de carboneto. Na fase 2, veios (fase escura), além do Ti, a analise permitiu identificar
V e Cr, em intensidades semelhantes. O Ti vem do nanop6 de TiC, o Cr e 0 V sdo utilizados no
HSS, em geral, para formar carbonetos, auxiliar na ttmpera, controlar tamanho de grdo. Na fase
3 tem-se a presenca de Fe, mas a anélise também acusa Co. Na Figura 51 (c) e (d), o EDS sugere
a formacédo de CrzC,. Da Figura 51 (c) até (h) as fases numeradas se assemelham. Na fase 1
(clara) tem-se 0 WC. Na fase 2 identificou-se Ti e V nas bordas da fase escura, mencionada na
Figura 49. E na fase 3 (escura), diferente da amostra com 5%TiC, as demais além do Fe presente
na estrutura globular, verifica-se também Cr na forma de placas, o que sugere a formacéo
carboneto, e Co. As micrografias das Figuras 50 e 51 evidenciam a ocorréncia de mecanismos
de difusdo (GERMAN 1996; RAHAMAN, 2003), que também recebem a contribuicdo da
diferenga no tamanho de particula entre os pos de metal duro e aco rapido, como observado por
Eso, Frang e Griffo (2005) na sinterizacdo de metal duro com diferentes tamanhos de particula.

4.4 DRX das amostras sinterizadas

Apbs a sinterizacdo, uma nova analise DRX foi realizada nas amostras sinterizadas. Na
Figura 52 mostra-se o difratograma para a amostra MDHSS-5TiC. O WC encontra-se muito
presente no espectro, como esperado, devido a sua grande concentracdo na composi¢do do
metal duro, sendo 0 W um importante elemento, também formador de carboneto no ago-rapido.
O WC foi detectado, principalmente, nas posicdes 20: 14,4° 16,2° 21,7° e 31,8°. O V se
apresentou na forma de carboneto, como esperado, nas posicoes: 16,2°, 31,8° e 32,7°. E um
carboneto extremamente duro, que destaca a dureza a quente em ferramentas de corte. Contudo,
0V € um elemento que, na auséncia de C, promove a ferritizagdo nos agos. O TiC foi detectado
na posicdo 20: 16,2°. Além desses elementos, percebe-se a formagdo de outras fases no
sinterizado, como, MoC (14,4°; 16,2° e 21,7°), FeCr (29°; 41° e 46,2°), FesC (21,7°) e Cr3C>
(21,7°), que nao foram encontradas na analise de DRX dos p6s. Nota-se o Mo e o Cr na forma
de carbonetos, como esperado, apesar do Cr também aparecer combinado com o Fe. O cromo
é responsavel pela temperabilidade nos acos e atua no metal duro para o controle do crescimento

de grdo. Finalmente, tem-se o Fe formando cementita (FesC).
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Figura 47 — DRX da amostra sinterizada MDHSS-5TiC (radiagdo Mo ka, 40 kV/20 mA, passo 0,02°, tempo de

90 min).
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Fonte: Autora (2022).

Na Figura 53 apresenta-se o difratograma para a amostra MDHSS-25TiC, sabendo que
a sua analise tambem é representativa para as outras amostras (15%TiC e 25%TiC) sinterizadas
sem pressdo. No difratograma observa-se a presenca marcante do WC ao longo de todo o
espectro. Destaca-se as principais posi¢cdes 26 em: 14,4°; 16,4°; 21,7° e 31,8°. O V foi detectado
como carboneto, principalmente, nas posicoes: 16,4° e 31,8°. O TiC na posi¢ao: 16,4°. Destaca-
se 0 Mo na forma de carboneto em: 14,4° 16,4° e 21,7°. Além de FeCr em 20,3° e 41,1°. Nota-
se gque a auséncia da pressdo provoca alguma mudanca no difratograma, bem como nas fases
formadas. Por exemplo, nédo se observou formagéo de carboneto de ferro. Enfim, isso pode estar
relacionado ao fato de que a pressdo auxilia no processo termodinamico de sinterizagdo como

forca motriz para o transporte de massa.
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Figura 48 — DRX da amostra sinterizada MDHSS-25TiC (radiagdo Mo ka, 40 kV/20 mA, passo 0,02°, tempo de

90 min).
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Fonte: Autora (2022).

45 Densidade

A determinacdo da densidade relativa das amostras foi feita utilizando as equagdes (29),
(30), (31) e (32), descritas anteriormente no item 3.6. Os resultados obtidos estdo mostrados na

Tabela 7, que contempla densidade teorica (p,), experimental (p.p) € relativa (p,).

Tabela 7 — Dados obtidos no ensaio de densidade experimental das amostras sinterizadas.

Amostra Pt [glcm3] pexp [g/cm3] Prel [%]
MD Comercial 14,90 14,65 98,12+1,27
MDHSS-5TIC 11,89 11,62 97,77+0,49
MDHSS-15TiC 11,16 9,05 81,07+0,30
MDHSS-25TiC 10,43 8,12 77,83+0,22
MDHSS-35TiC 9,69 7,38 76,12+0,28

Fonte: Autora (2022).
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A amostra MDHSS-5TIC sinterizada com presséo uniaxial de 20 MPa apresentou maior
densidade relativa do que as demais tratadas sem pressdo. Com isso nota-se que entre realizar
a operacdo com ou sem pressédo, deve-se dar preferéncia para a primeira opcao, pois esta teve
grande influéncia sobre a resposta. Carneiro, Machado e Rodrigues (2011) estudaram a
influéncia da pressdo uniaxial, no intervalo de 40 a 60 MPa, na sinterizacdo por SPS de metal
duro. Os resultados mostraram influencia estatistica significativa da presséo sobre a resposta.
Braschi et al. (2017) obteve densidades relativas em torno de 96% sob pressdo de 40 MPa e
sem adicdo de TiC, quando sinterizou composito envolvendo metal duro e aco rapido utilizando
a mesma técnica de tratamento térmico. Ao comparar os resultados de densidade relativa entre
a amostra comercial de metal duro (98,12%) e a amostra MDHSS-5TiC (97,77%), notou-se que

a diferenca foi minima (0,35%), que esta embutida no desvio-padrdo médio.

Observou-se que o aumento do teor de TiC de 15 para 35% produziu uma ligeira queda
na densidade relativa para as amostras de MDHSS sinterizadas nas mesmas condi¢fes (sem
pressdo), como pode ser visto na Figura 54. A falta de presséo altera a termodindmica do
transporte de massa, de modo que os mecanismos de difusdo no contorno de grao, por dentro
do reticulo cristalino, escoamento plastico e até a diluicdo dos elementos na fase liquida ndo
promoveram uma contracdo (shrinkage) significativa, a ponto de contribuir para que a
sinterizacdo fosse mais eficiente, com minima porosidade (RAHAMAN, 2003). Os resultados
também sugerem que o aumento no teor de TiC torna a sinterizacdo mais dificil, necessitando
de maior aporte térmico para se alcancar a completa densificacdo, sendo mais utilizado em
condicdes de sinterizacao assistida com pressdo. Por outro lado, o TiC tem a vantagem de ser
um carboneto mais estavel do que o WC, auxilia no controle da forma e tamanho do gréo,
melhorando muito a resisténcia ao desgaste (GERMAN, 1996).

A diferenca de desvio padréo entre as amostras sinterizadas MDHSS-TiC e a comercial
de MD pode estar relacionada a diferentes tamanhos de particulas de p6é e técnicas de
sinterizacdo utilizadas. No entanto, em ambos o0s casos, 0s desvios sdo baixos. Espera-se que a
presenca de poros influencie nas propriedades mecanicas das amostras MDHSS-15TiC a
MDHSS-35TiC.
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Figura 49 — Comparacédo da densidade relativa entre a amostra de metal duro comercial e as sinterizadas por SPS.
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Fonte: Autora (2022).

4.6 Ensaios Mecanicos

Segundo German (1996), a densidade relativa ou o nivel de porosidade interfere nas
propriedades do material sinterizado. Neste item apresenta-se resultados de ensaio de
macroindentacdo realizados com penetrador Vickers. Os resultados do numero de dureza
Vickers e da tenacidade a fratura (Kic) sao mostrados na Tabela 8, sabendo que as impressdes
admitidas séo aquelas indicadas pela norma ASTM C1327-15:2019, que amparou 0 ensaio.

Tabela 8 — Dados resultantes dos ensaios de dureza Vickers e tenacidade a fratura (Kc).

Amostra Pret [%0] Vici::seﬁV] K,;c [MPa.m'?]
MD Comercial 98,12 1284+176 13,0+1,3
MDHSS-5TIC 97,77 1242162 12,5+1,3
MDHSS-15TiC 81,07 589+88 13,3£1,0
MDHSS-25TiC 77,83 453173 6,8+0,9
MDHSS-35TiC 76,12 361+37 5,0+0,2

Fonte: Autora (2022).

De acordo com a Tabela 8 para as amostras metal duro/aco répido sinterizadas por SPS,
nota-se que aquela tratada com apenas 20 MPa de pressdo uniaxial, MDHSS-5TiC, obteve valor
de dureza muito superior as demais sinterizadas sem pressdo. Quando comparado 0 nimero de
dureza Vickers desta amostra com a comercial, observa-se uma diferenca de 42 HV, que esta
dentro do desvio padrdo médio. Ao avaliar as amostras sinterizadas nas mesmas condi¢des (sem

presséo), 15%TiC a 35%TiC, tem-se uma diminuic¢do da dureza de quase 40%.
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Na Figura 55 ilustra-se a influéncia da densidade relativa sobre a dureza Vickers.
Quando as amostras estdo mais proximas da completa densificacdo, caso do MD comercial e
do compdsito MDHSS-5TIC, a dureza Vickers para ambos foi semelhante, mesmo o composito
tendo aproximadamente 26,5% em massa de HSS. A adicdo de carbonetos, como TiC, VC e
Cr3Co, detectados pela analise DRX, bem como ZrC, NbC ou TaC a mistura do po inibem o
crescimento de graos de WC durante a sinteriza¢do, aumentando a dureza e, consequentemente,
a resisténcia ao desgaste (HAYASHI et al., 1972; WEIDOW; ANDREN, 2011). Era esperado
gue o HSS diminuisse a dureza do compdsito, quando comparado com o metal duro, todavia
como os resultados de dureza estdo muito proximos, a explicacdo pode estar relacionada ao
efeito da adicdo de TiC. Embora a anélise ndo seja muito justa, pois trata-se de materiais com
composicao quimica e tratamento (com e sem pressao) diferente, ao comparar MDHSS-5TIC
com MDHSS-15TiC, a falta de pressdo causou um aumento na porosidade, diminuindo
drasticamente a dureza. Analisando os resultados para amostras sinterizadas nas mesmas
condi¢des (MDHSS-15TiC a MDHSS-35TiC), aumentando o teor de TiC, observa-se que a
densidade relativa diminuiu (6,10%), assim como a dureza (38,7%). A perda de propriedade
ocorre porque a porosidade diminui a resisténcia do material a penetracdo, e quanto maior o

nivel de porosidade, maior o efeito.

Figura 50 — Relacdo entre a densidade relativa e a dureza Vickers.
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Fonte: Autora (2022).

Considerando os dados de tenacidade a fratura (Kic) apresentados na Tabela 8, nota-se
que entre os compodsitos MDHSS, a amostra que obteve maior valor de Kc (13,3 MPa.m*?) foi
aquela contendo 15%TiC, sem pressao, contendo quase 19% de porosidade. A amostra de metal

duro comercial obteve 13,0 MPa.m2. E a amostra 5%TiC, com aplicacdo de pressdo, densa
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obteve 12,5 MPa.m*2, Observa-se que os valores estdo muito proximos, todavia esperava-se
que a adicdo de HSS aumentasse mais a tenacidade a fratura em relacdo ao metal duro
comercial. 1sso pode ter ocorrido, quando se compara valores citados na literatura
(UPADHYAYA, 2001), em que amostras de metal duro contendo TiC possuem valor de Kic
entre 8 e 11 MPa.m¥2. A amostra comercial testada n&o possuia adicio de TiC. Maiores estudos
devem ser executados para melhorar as evidéncias. Ao analisar os resultados para as amostras
sinterizadas nas mesmas condicGes, nota-se, com excecdo para MDHSS-15TiC, que com

porosidade acima de 20% tem-se uma acentuada perda de propriedade mecanica.

Na Figura 56 ilustra-se a influéncia da densidade relativa sobre a tenacidade a fratura
(Kic). Para amostras densas (MD comercial e MDHSS-5TIC), os valores de Kic s&o
notavelmente semelhantes. Ao comparar 0 MDHSS-5TIC com o MDHSS-15TiC, ha um
aumento no valor médio do Kic, mesmo com a queda da densidade relativa. De acordo com
Meyers e Chawla (2009) e Kim et al. (2016), algum nivel de porosidade pode ser capaz de
absorver a energia de fratura, alterar o modo de fratura, além de influenciar no moédulo de
elasticidade, aumentando o Kic. Acima do teor de 15%TiC, a baixa densidade relativa

influencia drasticamente para a diminuicao dos valores de Kic.

Figura 51 — Relacdo entre a densidade relativa e a tenacidade a fratura (Kc).
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Fonte: Autora (2022).

Na Figura 57 tem-se imagens representativas de propagacdo das trincas, ilustrando
amostra densa (MDHSS-5TIC), Figura 57 (a) e (b), e amostra porosa (MDHSS-25TiC), Figura
57 (c) e (d). As amostras densas apresentaram indentacdo com dimensdes menores e

comprimentos de trincas mais curtos do que as porosas. A analise por microscopia sugere que
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as trincas, independentemente do nivel de porosidade, propagam-se de modo intergranular e
transgranular. Espera-se que em amostras densas, o0 aumento do teor de TiC deva aumentar o
valor de K|c até certo ponto, pois o carboneto pode atuar como uma barreira a0 movimento das
trincas, as quais podem mudar de direcdo ou causar a fratura do carboneto. Por sua vez, a partir
de um determinado valor de concentracdo de TiC, o comportamento mecénico deve mudar,

aumentando a dureza do composito, tornando-o fragil, e, consequentemente, diminuindo o Kic.

Figura 52 — (a) MDHSS-5TIiC, impressdo e propagagdo da trinca; (b) MDHSS-5TIC, ampliacdo da trinca;
(c) MDHSS-25TiC, impressao e propagacao da trinca; (d) MDHSS-25TiC, ampliacdo da trinca
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Fonte: Autora (2022).

4.7  Predicao de tensao residual para um FGM em camadas

As tensdes residuais para um FGM em camadas foram calculadas usando o modelo

proposto de Ravichandran (1995), que € derivado do equilibrio termo-elastico, assim, considera
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o coeficiente de expansdo térmica e 0 modulo de elasticidade variando com a fragdo de volume
dos constituintes ao longo da espessura da amostra. O modelo é importante para projetar a
quantidade de camadas do FGM, de modo que a tensdo residual fique abaixo do limite de

ruptura do material mais fragil.

A predicéo considerou dois FGM em camada, variando as fracdes de volume do metal
duro (MD) e do aco répido (HSS) ao longo da espessura da amostra, todavia mantendo a fragdo
de TiC constante em 5% ou 25% no volume. Optou-se em utilizar estas concentragdes, pois nos
resultados preliminares com 5% a amostra apresentou melhores propriedades fisica e
mecéanicas, enquanto a 25% a microestrutura obtida se mostrou menos heterogénea, com
possibilidade de se obter resultados promissores, ap0s a sinterizacdo com aplicacéo de pressao.

Além disso, o teor de 25% esta proximo daquilo que é utilizado comercialmente.

A tensdo residual foi estimada na posicdo central das camadas, permitindo definir as
suas quantidades, a partir de um valor de tensdo inferior ao limite de ruptura do material. Na

Figura 58 tem-se uma ilustracdo dos FGM propostos com 5 camadas.

Figura 53 — Projeto de um FGM MD-HSS-TiC com 5 camadas: (a) 5% TiC; (b) 25% TiC.
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Fonte: Autora (2022).

Nas Tabelas 9 tem-se as tensdes residuais estimadas na posi¢éo central das camadas de
FGMs MD-HSS contendo 5%TiC e 25%TiC.

Tabela 9 — TensGes residuais calculadas para um FGM de 5 camadas com 5%TiC e com 25%TiC.

FGM MD-HSS-5TIiC | FGM MD-HSS-25TiC
N° Camadas |y [mm] | Tensé&o residual [MPa] | Tenséo residual [MPa]
1 2 -1059,00 -795,30
2 1 -471,70 -361,50
3 0 49,66 30,95
4 -1 504,80 382,10
5 -2 893,60 692,10

Fonte: Autora (2022).
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Na Figura 59 tem-se uma ilustracdo das tensdes residuais estimadas no centro de cada
camada.

Figura 54 — Tensdes residuais térmicas estimadas no centro de cada camada dos FGM projetados: (a) 5% TiC;
(b)25% TiC.
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Fonte: Autora (2022).

Analisando a Figura 59, em ambos FGMs, é possivel notar que as duas primeiras
camadas mais ricas em metal duro possuem natureza compressiva, o que é um resultado muito
bom, considerando que uma ferramenta de corte para usinagem pode desenvolver trincas de
origem mecanica e térmica, e a propagacao das mesmas esta relacionado com um campo tensao
de tracdo na ponta (NOMURA et al., 1999; MACHADO et al., 2015). Logo, a primeira camada
seria aquela a receber aresta de corte. As tensGes compressivas podem estar ocorrendo, por
causa do coeficiente de expansdo térmica e condutividade térmica do HSS ser maior e menor,
respectivamente, do que o do metal duro. Com isso 0 aco rapido se expande e gera tenséo
compressdo no metal duro. Por conduzir menos calor, no resfriamento, proporcionalmente, o
HSS continua a comprimir o metal duro. O aumento do teor de HSS ao longo da espessura deve
possibilitar o aumento gradual da tenacidade a fratura. O modelo de tenséo residual sugere que
as camadas mais ricas em HSS (4 e 5) possuem natureza trativa, todavia o valor mais critico
estd abaixo do limite de ruptura (1220 MPa) (SHI et al., 2005). Com base nas estimativas,

espera-se ao final da sinterizacdo obter um FGM MD-HSS-TIC integro, sem trincas de origem

térmica.
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5 CONCLUSAO

A partir dos resultados observou-se que a microestrutura mudou com a adigédo de TiC.
Também se notou que uma pressdo de 20 MPa é o suficiente para fornecer compositos de
MDHSS densos. No entanto, deve-se tomar cuidado para evitar 0 vazamento de fase liquida da

matriz.

Ao aumentar o teor de TiC de 15 para 35% nas mesmas condigdes de sinterizagdo, uma
diminuicdo na densidade relativa foi observada. Portanto, o aumento no teor de TiC implicaem
utilizar maior temperatura, pressdo e/ou tempo de sinterizacdo para se conseguir a completa

densificagdo do material.

A densidade relativa teve grande influéncia no nimero de dureza Vickers. De modo que
0 aumento da porosidade causou perda de propriedade. A densidade relativa também
influenciou os resultados de tenacidade a fratura (Kic). Foi observado maior valor de Kic
(13,3 MPa.m"?) para a amostra MDHSS-15TiC, contendo 18% de porosidade. Acredita-se, que
a porosidade neste caso pode ter atuado absorvendo a energia de fratura. Todavia, as amostras
densas obtiveram valores aproximados: MDHSS-5TiC (12,5 MPa.m*?) e MD comercial

(13 MPa.m*?). Para niveis de porosidade acima de 20% houve uma queda drastica da resposta.

Para a fabricacio de um FGM MD-HSS, a composi¢cdo de carboneto de titénio
considerada foi aquela com 5%TiC e 25%TiC, na qual obteve-se para a primeira melhor
densidade e propriedades mecanicas, enquanto para a segunda uma microestrutura menos
heterogénea. Os calculos de tensdo residual permitiram projetar um FGM com 5 camadas, com
predicdo de tensdo residual compressiva na camada em que receberia as arestas de corte, de
modo que se espera obter amostras livre de trincas de origem térmica e com um gradiente de
propriedade mecéanica ao longo da espessura, beneficiando a resisténcia a fratura. Logo, estes
resultados contribuem para um maior desenvolvimento no sentido de se alcangar um compésito

FGM de MD e HSS com aplicagdes em ferramentas de corte.
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SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Como sugestéo para trabalhos futuros segue:

e Sinterizar amostras de FGM MD-HSS, conforme projetado;
e Promover as caracterizacdes fisicas e mecanicas;
e Fabricar ferramentas de corte para usinagem;

e Executar ensaios de usinagem para avaliar o desempenho das ferramentas em FGM.
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