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RESUMO

A necessidade de avanco e competitividade no setor de abrasivos é alta como a
maioria dos materiais de engenharia. Utilizados para lixamento, perfuracdo e corte,
requerem elevada dureza e alta tenacidade a Fratura. O Carbonitreto de Titanio (TICN)
possui dureza de aproximadamente 2100 HV, contudo, apresenta baixa tenacidade a
fratura (K_IC), levando o material a oferecer baixa vida util. Esse estudo avalia o efeito da
adicdo de um ligante e o método sinterizagédo por Plasma Pulsado (SPS) nas propriedades
fisico-mecanicas do TiCN. Com a utilizacdo da técnica SPS e a adicdo de um ligante, foi
possivel elevar a tenacidade a fratura sem a reducao significativa da dureza. Devido a isso,
€ possivel que o TICN possa ser utilizado como como material base de uma ferramenta de

corte.

PALAVRAS-CHAVE: Dureza, Tenacidade a Fratura, Ferramenta de Corte,

Carbonitreto de Titanio.
1. INTRODUCAO

Engenheiros ao longo da histéria desenvolveram equipamentos de acordo com as
necessidades humanas, como: equipamentos agricolas, armas bélicas e equipamentos
medicinais, sendo assim, a engenharia visa entregar facilidade e praticidade para lidar com
diversas necessidades. Todavia, 0 segredo para essa qualidade mais elevada nos
equipamentos ndo esta apenas no seu modelo, mas principalmente no que ele contém em
sua macro e microestrutura. Um exemplo disso séo os processadores de um celular, que

necessitam da nanotecnologia para trabalhar uma quantidade alta de informagé&o, sendo o
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equipamento do tamanho da ponta de um dedo. Para que isso possa ser atingido, a ciéncia
dos materiais vem trabalhando com a manipulacdo de propriedades fisicas e quimicas,
cada qual para sua funcao, com o objetivo de assim atingir efici€ncia maxima (1).

Todos os dias milhares de materiais abrasivos sdo degenerados por quebra ou
desgaste, 0 que gera atraso e maior custo de producéo para os seus consumidores. Para
explicar esse problema, ha duas propriedades que séo as principais em materiais de alta
dureza, séo essas a Dureza e a Tenacidade a Fratura. Pecas que possuem baixa dureza
se desgastam rapidamente e as que possuem baixa tenacidade a fratura se despedacam
durante o uso (2).

A combinacédo da alta dureza com uma tenacidade a fratura que sustente as tencoes
durante o trabalho da peca € uma desafio para cientistas de materiais, devido a alta dureza
ocasionar fragilidade ao material. O TiCN n&o é explorado puro como peca maci¢a, no
entanto, com estudos em ligantes alternativos e a técnica de Sinterizacdo SPS, ha a
possibilidade desse material mudar o quadro da sua fragilidade, podendo assim ser usado
nao s6 como revestimento, mas também sendo o componente principal da peca (3). A
pesquisa estd em processo de obtencao de patente, em vista disso a identidade do ligante
nao sera exposta neste documento.

Hoje o TiCN é empregado no revestimento de materiais, com o fim de criar uma
camada externa que gera protecdo mecanica ao desgaste da estrutura da peca. Com as
propriedades de alta dureza e baixo coeficiente de atrito, proporciona uma 6tima protecao
externa para essas pecas prolongando a vida util dessas, além de possuir uma baixa
densidade (3).

O método de fabricacdo de materiais de alta dureza é de maioria a sinterizacdo por
prensagem a quente o que diferentemente do método de prensagens a frio, gera um
gradiente de concentracdo irrelevante. O método SPS consiste em uma prensagem a
guente uniaxial, onde uma elevada corrente elétrica é pulsada através da matriz de grafite
gue contém o p6 ceramico. A tecnologia da corrente pulsada faz com que haja uma quebra
na rigidez dielétrica do material, possibilitando que a corrente pulsada forme faiscas de
plasma na interface das particulas do p6, diminuindo o atrito entre elas e facilitando a
difusdo. Esse aquecimento juntamente com a compressdo uniaxial contribui para o

fechamento dos poros (4).

Em vista da tecnologia plasma pulsado da SPS, o patamar isotérmico de sinterizacao

se reduz para 5 minutos onde a corrente elétrica mantém uma média de 600A e a tensao
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entre 5 e 10V. A técnica SPS inova na eficiéncia do processo em energia e tempo gastos
para atingir desejada densificacdo. Com base nisso, espera-se que a SPS, juntamente com

o ligante, garanta uma densificacado desejada e sem geracgéo de trincas. (5).
2. MATERIAIS E METODOS
2.1 Producao do Corpo de Prova

O inicio da fabricac&o do corpo de prova para a pesquisa se da pela manipulacao do
p6é de TiCN, onde é misturado ao ligante por duas cominuido e misturado ao ligante por
duas horas em um moinho de alta energia, para que o p6 esteja adequado para o processo
de sinterizacao.

Matrizes e pistbes de sinterizacdo SPS precisam resistir a temperaturas que
ultrapassam os 2000 °C, serem bons condutores de corrente elétrica e suportar tensdes
superiores a 50 MPa. Um dos materiais que atende a essas propriedades é o Grafite, o
mesmo usado em fornos de arco elétrico nas siderurgicas, sendo também muito estaveis
guimicamente a temperaturas altas, para que ndo haja contaminacdo da amostra. As
medidas da matriz de sinterizacdo consistem em um diametro de 40 mm e 50 mm de
comprimento, tendo em seu centro um espa¢o vazio cilindrico com diametro de
aproximadamente 5 mm, onde dois pistdes de diametro aparentemente igual ao espago
cilindrico interno da matriz serdo introduzidos. Uma folha de grafite € colocada no orificio
da matriz e na extremidade dos pistdes para garantir a vedacéo, facilitando a movimentacao
reolégica das particulas durante o processo de prensagem a quente.

A sinterizagdo foi realizada por meio do equipamento SPS 211 LX (LAMAV-UENF).
Amostras de 5 mm de diametro por 6 mm de comprimento e com massa de 0,005 kg foram
submetidas por 5 minutos em um patamar isotérmico de sinterizacdo. As amostras, a

temperatura de patamar e a presenca de grafeno seguem a ordem disposta na tabela 1.
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Tabela 1: Temperatura de patamar e percentual de ligante das amostra medidas

Amostra Temperatura de Patamar % de Ligante
(¢C)
A 1600 0,5
B 1700 0,5
C 1800 0,5
D 1600 0,0
E 1700 0,0
F 1800 0,0
G 1800 0,25
H 1800 0,1

2.2 Preparacao Metalografica

Apés a sinterizacdo, é necessario a preparacdo metalografica para caracterizacao.
Em vista a entregar praticidade a preparacdo, a amostra € envolta por uma massa
polimérica de baquelite, ganhando assim estabilidade de manuseio. O processo é feito por
uma prensagem a quente a aproximadamente 170 °C.

Com a amostra embutida na massa baquelitica, € necessario que ela seja levada para
uma rocha abrasiva onde passa por um lixamento de abrasdo mais agressivo, para em
seguida iniciar o lixamento de menor granulometria em uma lixa diamantada, e em seguida

é realizado polimento com pasta diamantada até uma granulometria de 1 pm.
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Figura 1: A) Etapa de polimento nas amostras. B) Amostras embutidas e com as etapas de

lixamento e polimento concluidas.

2.3 Caracterizacao

A Primeira etapa da caracterizacdo deu-se pela analise de densidade/porosidade pelo
método de Arquimedes. Em seguida a caracterizacao é realizada na Microscopia Eletronica
de Varredura (MEV) onde foi possivel observar caracteristicas da macro e microestrutura,
como rugosidade e tamanho de graos. A analise estrutural e de composi¢cédo da amostra foi
realizada pelo método de difracdo de Raios X (DRX) e Espectroscopia por dispersao de
Elétrons (EDS), respectivamente. Para obter caracteristicas mecéanicas foram realizados
ensaios como Dureza (HV)/ Tenacidade a Fratura (Kic) no equipamento Durémetro Pantec
RBS, Microdureza (HV)/ Tenacidade a Fratura (Kic) no Microdurbmetro Digital (Vicker e
Knoop) — Pantec e compressao diametral na Instron 5582.

Com a andlise dos resultados de Kic obtidos de acordo com a temperatura de patamar,
foi possivel estabelecer uma temperatura de patamar para trabalho e, com essa
temperatura, sinterizar amostras com diferentes concentracdes do ligante. Trés
temperaturas foram escolhidas para observar o comportamento das pecas formadas e obter
a melhor escolha de temperatura de sinterizacdo. Essa escolha da temperatura de patamar

pode ser analisada na figura 2.
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Figura 2: Tenacidade a Fratura por Temperatura de Patamar
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2.4 Ensaio de Dureza e Tenacidade a Fratura (HV)

A dureza vickers é o método mais utilizado em ensaios de metal duro, consiste na
penetracdo de uma piramide de diamante com base quadrada e angulo entre as faces de
136°, onde essa penetracdo ocorre sob uma carga determinada. Medindo as diagonais da
marca da indentacdo e com o dado da carga aplicada adquire-se a dureza vickers. Na
maioria dos metais duros é possivel observar trincas saindo dos vértices do quadrado da
indentacdo, em que medindo a distancia de propagacdo dessa trinca obtém-se a
Tenacidade a fratura (K;;) pelo método de Palmqvist. A férmula para calcular essa
propriedade é citada na Equacédo 1 (6).

_ 1,8544P

HY =222 (1)

7 s

Onde “d” &€ a média das diagonais (mm) e “P” é a carga (Kgf).
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Figura 3: Indentacdo produzida pelo durémetro vickers gerando trincas que se propagam a partir dos

vértice, imagem obtida por MEV.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES
3.1. Dureza e Microdureza Vickers (HV)

O ensaio foi realizado com Carga aplicada de 30 kgf e amostragem de 4 Indentacdes
por corpo de prova. Os valores médios obtidos estao dispostos na Tabela 2.

Tabela 2: Dureza Vickers - Média (30kgf)

Amostra Dureza (HV)
A 1876,056
B 1893,479
C 1670,640
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Para atingir um ponto na amostra em dimensdes milimétricas na dureza vickers, o
ensaio é feito em um micro durémetro vickers, onde é possivel observar o comportamento
da dureza e tenacidade de um grao especifico ou de um peqgueno conjunto de graos. Os

resultados de dureza obtidos pelo micro durdbmetro estdo apresentados na Tabela 3.

Tabela 3: Microdureza Vickers Média (0,3kgf)

Amostras Microdureza (HV)
A 2106,30
B 1836,20
C 2064,06
D 1183,10
E 2151,23
F 2237,50

A microdureza 0,3 Kgf do material TiCN puro, segundo CARDINAL (7), € de 2100 HV.
Os valores obtidos ficaram proximos ao demonstrado por CARDINAL, tendo em vista que
a adicdo do ligante tende a gerar um aumento na tenacidade a fratura, sendo esta
propriedade normalmente inversamente proporcional a dureza. Todavia, mesmo com a
teoria indicando uma maior diminuicdo da dureza, o método SPS garantiu estabilidade

dessa propriedade.

3.2.Tenacidade a Fratura (K,¢)

A partir de ensaios de dureza e microdureza vickers foram coletados valores de
tenacidade a fratura por via da medicdo das trincas provenientes dos vértices da
indentacao vickers.

Essa propriedade pode ser obtida a partir da formula SHETTI (8), como demonstra

a Equacéo 2:

1
Kic = 0,0889 (2D)z ()
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Onde “H” é a dureza (GPa), “p” é a inclinacdo do grafico de carga e “L” é o
comprimento da trinca (mm) (2).
Valor da tenacidade a fratura para o TiCN puro, segundo a literatura, € de 6,3 Kic (7).

Tabela 4: Tenacidade a Fratura por ensaio de dureza vickers.

Amostras K,o(MPa.m2)
Al 6,79
A2 6,38
B1 6,19
C1 7,05
2 6,57

As amostras que ndo possuiam ligante em sua composicdo nao tiveram ainda
possibilidade de ser extraido um resultado de K. preciso, devido as indenta¢cdes quebrarem
as bordas e a rugosidade da amostra atrapalhar a percepgéao do caminho das trinca. Nesse
fenbmeno é possivel teorizar a inferioridade da tenacidade a fratura de amostras nao
contendo ligantes.

Em vista dos resultados de dureza e Kic obtidos na literatura, pode-se chegar a
conclusédo que houve aumento na tenacidade a fratura em amostra que continham o ligante.
O material ndo alcancou ainda valores Kic proximos aos das ligas WC-Co que € de uma
média aproximada de 10 (Mpa m1/2), o que ndo permite com que a pequena variacao da

tenacidade a fratura compense tecnicamente para a aplicacéo. (9).
3.3.Relacédo Dureza x Tenacidade a Fratura

A anélise de dados coletados de Temperatura de Sinteriza¢do, dureza e Kic revelou
gue a melhor temperatura de sinterizagcéo a ser utilizada foi a de 1800 °C aumentando a

tenacidade a fratura em 0,8 em relacéo a literatura.

Tabela 5: Relacdo da Temperatura, KIC, Microdureza e Dureza HV.

Lote Temperatura (°C) Kic (Mpa . m*?) Microdureza HV (0,3Kgf) Dureza HV (30 Kgf)
A 1600 6,58 2106 1876,056
B 1700 6,19 1836 1893,479
C 1800 6,81 2064 1670,640
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3.4.Imagens das Trincas Obtidas por MEV

Analisando as imagens das trincas geradas no ensaio de dureza através do MEV, foi
possivel observar a atuacdo do ligante no aumento da tenacidade a fratura pelo
comportamento de indenta¢gdes quando o percentual de ligante € mais reduzido.

Figura 5:lmagem MEV Indentacéo de dureza vickers: C1) material de maior percentual de ligante
de 0,5; C2) Material de percentual de ligante de 0,25; C3) Material com percentual de ligante de 0,1.

Foi possivel observar em diversas indentagdes a caracteristica maior indice de quebra
de indenta¢gdes que havia em amostras com menor percentual de grafeno, o que é um
indicativo de menor tenacidade a fratura, mesmo que néo tenha sido possivel a aquisi¢ao

de resultados numéricos.

4. CONCLUSAO

O ligante juntamente com o método da sinterizacdo SPS, demonstrou-se eficiente,
segundo os resultados, mesmo com a adi¢cdo do ligante e o aumento da tenacidade a
fratura, a microdureza manteve-se estavel, o que indica um bom nivel de seguranca no
método. Com essa pesquisa, € possivel concluir que o ligante adicionado ao TiCN tem
efeito no aumento da propriedade de tenacidade a fratura, e o método SPS assegura as

propriedades essenciais.
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INFLUENCE OF THE ADDITION OF A NEW BINDER ON THE PHYSICAL-
MECHANICAL PROPERTIES OF SPS-SINTERED TITANIUM CARBONITRIDE

ABSTRACT

The need for advancement and competitiveness in the abrasives sector is high,

similar to most engineering materials. Used for grinding, drilling, and cutting, these materials
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require high hardness and fracture toughness. Titanium Carbonitride (TiCN) has a hardness
of approximately 2100 HV, however, it exhibits low fracture toughness (K_IC), leading to a
shorter lifespan. This study evaluates the effect of adding a binder and using the Spark
Plasma Sintering (SPS) method on the physical-mechanical properties of TICN. By utilizing
the SPS technique and adding a binder, it was possible to increase fracture toughness
without significantly reducing hardness. Therefore, TICN may be used as the base material

for a cutting tool.

KEYWORDS: Hardness, Fracture Toughness, Cutting Tool, Titanium Carbonitride.
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