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Resumo

O diboreto de titanio (TiB2) € um material ceramico de alta dureza com uma
grande potencialidade de aplicagao tecnoldgica. Neste trabalho, foi empregada
uma técnica de processamento em altas pressdes e altas temperaturas para
produzir compactos de TiB2 com AIN. Os pés utilizados foram misturados
manualmente em quantidades de 70%p TiB2 + 30%p AIN. Amostras cilindricas,
com 5 mm de didmetro e 7 mm de altura, foram processadas durante diferentes
intervalos de tempo compreendendo os ciclos de sinterizagdo, cada ciclo de
sinterizacao consistiu em aumento de pressdo a aproximadamente 7 GPa a
uma temperatura aproximada de 1500°C por um tempo de 180 segundos, para
cada ciclo. O numero de ciclos variou de 1 a 5. O objetivo do trabalho foi a
identificacdo do efeito da quantidade de ciclos sobre a microestrutura e sobre
as propriedades mecanicas dos compactos. Para estas observacdes foram
realizadas analises de Difracdo de Raios X, Microscopia Confocal a Laser,
Microdureza Vickers e ensaio de flexdo. Os resultados obtidos apresentam
perspectiva de utilizagdo do processamento em alta presséo e alta temperatura
para producao de compactos de alta qualidade como o TiB2- AIN.
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CHARACTERIZATION OF SUPERABRASIVE COMPOSITE OF TIB2 USING
AS ALN BINDER

Abstract
The titanium diboride (TiB2) is a high strength ceramic material with a great
potential for technological application. In this work, we used a processing
technique at high pressure and high temperature to produce compact TiB2 with
AIN. The powders used were manually mixed in amounts of 70 wt% TiB2 + 30
wt% AIN. Cylindrical samples with diameter of 5 mm and 7 mm in height were
processed during different time intervals comprising sintering cycles, each cycle
consisted of sintering pressure rise to about 7 GPa at a temperature of about
1500 ° C for a time of 180 seconds for each cycle. The number of cycles ranged
from 1 to 5. The objective of this study was to identify the effect of the number
of cycles on the microstructure and the mechanical properties of the compact.
For these observations were made analysis of X-ray Diffraction (XRD), Confocal
Laser Microscopy (MCL), Vickers Microhardness and bending test. The results
indicate that the use of processing by high pressure and high temperature to
produce high quality compact of sintered hard materials such as TiB2- AIN is
quite attractive.
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1 INTRODUGAO

O desenvolvimento de novos materiais visa a melhoria de suas propriedades
mecanicas, particularmente pelas industrias aeroespacial e automobilistica,
onde estas novas ligas tém propriedades que dificultam sua usinabilidade e
trabalhabilidade. Os novos materiais desenvolvidos tém muitas vantagens
como, serem mais leves, com melhores propriedades mecanicas, mais
resistentes ao calor entre outras propriedades. O problema é que estes
materiais, sendo detentores de altas propriedades mecanicas, exibem também
dificuldades em sua trabalhabilidade e usinabilidade, ficando estas condi¢des
desfavoraveis para as arestas de corte das ferramentas, resultando na reducao
na sua vida util, onde também pode ocorrer, a quebra prematura da
ferramenta [1].

O composito ceramico a base de diboreto de titdnio (TiB2) vem sendo
empregado de maneira muito expressiva em varias aplicagdes tecnoldgicas [2].
O TiB2 possui elevado valor da energia das ligagdes covalente entre o titénio e
o boro, sendo um dos fatores de dificuldade de sinterizacao [3]. Além disso, o
coeficiente de difusdo € muito baixo. Assim, o transporte de massa para a
ocorréncia de uma boa densificagdo é muito restrito [4,5].

Para se obter uma melhoria na densificagdo do sinterizado, e
consequentemente, nas propriedades do material, varios aditivos tém sido
utilizados. Entre eles podem ser destacados niquel, ferro e cobalto [6,7,8].
Assim sendo, o trabalho estuda o processo de sinterizacdo do TiB2 utilizando
nitreto de aluminio (AIN) como agente de sinterizacdo. Esta escolha foi
realizada em fungdo da reatividade deste composto com o diboreto de
titanio [3].

2 MATERIAIS E METODOS

Para a execucdo do processo de sinterizacdo foi utilizada uma prensa
hidraulica especial de 630 ton, onde a mistura dos pés 70% TiB2 e 30%AIN foi
compactada e inserida na capsula de sinterizac&o. Foi realizado um regime de
sinterizacao baseado na aplicagcado ciclica dos parametros de temperatura e
pressao. Cada ciclo de sinterizagdo consiste no aumento de pressédo a
aproximadamente 16 MPa que equivale a 7 GPa na célula reativa,
aquecimento a aproximadamente 1500 °C por um tempo de 180 segundos.

A avaliagcao das propriedades e caracteristicas dos compdésitos fabricados foi
realizada utilizando técnicas de: Microscopia Confocal a Laser (MCL) no
equipamento microscopio Confocal LEXT — 3D Measuring Laser Microscope
Ols 4000 da marca Olympus; Difragdo de Raios X (DRX) equipamento XRD
7000, maca Shumadzu, com os parametros de radiagao Cu-Ka, com passo
0,02°/ seg., com a varredura de 30 a 90° Ensaio de Microdureza Vickers foi
realizada no equipamento microdurdmetro Shimadzu Type M, com carga de
19,614 N, pelo tempo de 10 segundos, para o efeito estatistico foram
demarcados 9 pontos para as medigcdes para cada amostra; e ensaio de
compressao para o calculo da tenacidade a fratura das amostras.



3 RESULTADOS

Na figura 1 estdo apresentados os difratogramas obtidos apds a sinterizagao
das amostras. Pode observar que em todos os difratogramas foram
identificadas as fases majoritarias do TiB2 e do AIN, como também as fases
referentes ao TiN, AlB2 e ao Al20s.
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Figura 1. Difratogramas de raios X das amostras em fungdo do numero de ciclos.

No difratograma das amostras com 1 e 2 ciclos de sinterizagdo foram
identificados os picos de Al20s3, TiB2, AIN, AlIB2, TiN, onde os picos do TiBz, e
AIN, apareceram com uma maior intensidade, as outras fases presentes
apareceram com picos de menor intensidade demostrando uma menor
solubilizacio entre os pds de partida na amostra com 1 ciclo de sinterizacdo. Ja
nas amostras de 3 e 4 ciclos os picos dos pés de partida comegam a diminuir e
comega a aumentar os picos das fases formadas a partir dos pds de partida
onde o Al203, tem um pico de maior intensidade e os picos TiB2, AIN tem uma
ligeira diminuigcao, € importante observar a presenca do Nitreto Cubico de Boro
(hBN). Logo a amostra de 5 ciclos de sinterizag&o o Al2Os, tem sua intensidade
diminuida e o TiB2 volta a ter uma maior intensidade onde as outra fases ficam
estaveis.

Conforme observado nos difratogramas, além das fases esperadas apos a
sinterizacdo, ha picos referentes ao TiN, hBN (somente nas amostras de 3 e 4
ciclos) e Al20s. Isto € um indicativo da intensidade das reagdes que ocorreram
durante a sinterizagao ciclica. Estas diferentes reagdes influenciam de forma
marcante sobre a microestrutura e propriedades dos compdsitos.



5 Ciclo
Figura 2- Microestrutura dos compadsitos sinterizados

A figura 2 apresentam as micrografias obtidas na microscopia confocal a laser
(MCL). Neste ponto é importante destacar a efetividade da aplicagao ciclica
dos parametros de sinterizagao, principalmente em relagédo a acao simultédnea
da pressdo e da temperatura em pequenos intervalos de tempo (somente
poucos minutos), que em comparagao com outros métodos, onde a duragao do
processo de sinterizagdo poder chegar até 2 horas [2,4,5]. A alteracdo da
microestrutura correspondente a variacdo da densidade das amostras de
acordo com cada ciclo de sinterizagao ap6s fratura por compresséo.



De forma geral, as amostras de TiB2-AIN em todos os ciclos de sinterizagéo
apresentaram uma estrutura regular e bem homogénea. Os compositos
sinterizados de 1 ciclo exibem uma estrutura onde os grdos tem tamanho
médio de grdo de 12 ym. Ja nas amostras dos sinterizados com 2 ciclos nota-
se que os graos de cor clara (AIN) comegam a diminuir seu tamanho estando
agora com um tamanho aproximado de grdo de 10 ym. A diminuicdo do
tamanho de grao é também observada nas amostras sinterizadas com 3 ciclos,
atingindo um tamanho médio de 8 ym. Nos compactos obtidos com 4 ciclos foi
observado os graos de coloragdo mais clara comegam a aparecer em menor
quantidade e o tamanho médio dos graos atinge 6 pm. Este mesmo efeito é
também observado nos compdsitos obtidos a partir de cinco ciclos de
sinterizagdo, onde o tamanho médio de grao ficou em torno de 5 ym.

Na tabela 1 estdo apresentados os valores médios de microdureza das
amostras em funcédo da quantidade de ciclos de sinterizagao.

Tabela 1 — Microdureza das amostras

Numero de Ciclos | Microdureza (GPa) Erro Relativo (%)
1 8,1 10,6
2 8,4 10,5
3 10,3 10,8
4 11,3 +1,1
5 13,2 1,4

Segundo os dados da tabela 1, com o aumento do numero de ciclos, a
microdureza passa de 8,1 GPa (1 ciclo) para 13,2 GPa (5 Ciclos). Isto
representa um aumento de 62%. Nao foram encontrados dados reportados na
literatura referentes a obtencdo de ceramicos no sistema TiB2-AIN com a
mesma composicao da utilizada nesta trabalho, ou seja, 70% TiB2 e 30% AIN.
Isto dificulta a avaliagdo dos resultados. Zhang e seus colaboradores [4],
utilizando teores de 50% de TiB2 e AIN, utilizando a técnica de plasma pulsado
(SPS), obteve microdureza proxima de 15GPa. Sulima e seus
colaboradores [2], utilizando a técnica de altas pressoes e altas temperaturas e
uma mistura de 70% de TiB2 e 30% Al, alcangcaram uma microdureza de 2GPa.
Li e seus colaboradores [9] encontraram valores em torno de 6,5 GPa em
compositos sinterizados via sinterizagdo a quente (hot pressing) no sistema
95% de TiB2 e 5% de AIN Neste contexto pode-se dizer que os valores obtidos
neste trabalho s&o bastante satisfatorios.

Na tabela 2 estdo representados os valores calculados para a tenacidade a
fratura. Da mesma forma que a microdureza, a tenacidade é também funcao do
numero de ciclos de sinterizacao.

Tabela 2 — Valores de tenacidade a fratura
Numero de Ciclos Tenacidade a Fratura
(Mpa.m®9)

3,0
3,1
3,7
4,0
4,2
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O compdsito com duas fases anisotropicas que diferem nas propriedades
térmicas e elasticas, um alto nivel de tensdo residual € esperado. O
descasamento entre o coeficiente de expansao linear e o moédulo elastico do
TiB2 (6,4 x 10° K') e do AIN (4,8 x 10 K') ird gerar um campo de tensdes nos
contornos de grao. Este campo de tensdes, por sua vez, interage com a frente
de propagacdo da trinca ao redor de cada particula de TiB2 [10,11],
aumentando assim a tenacidade do compdésito.

4 CONCLUSAO

Neste trabalho foi conduzido um estudo sobre o efeito da aplicagao ciclica dos
parametros de sinterizagdo. Compdsitos com 70% de TiB2 e 30% de AIN foram
sinterizados utilizando a técnica das altas pressbes e altas temperaturas. As
micrografias apresentaram a distribuicdo dos compostos TiB2 e ALN na
amostra sinterizada. Em termos de propriedades mecanicas os compositos
exibiram microdureza variando entre 8,1 a 13,2 GPa. A tenacidade variou de 3
a 4,2 Mpa.m®3. Comparado com dados reportados na literatura, pode-se dizer
os resultados estdo em pleno acordo. Porém, cabe ressaltar que esta
comparagado € qualitativa, uma vez que n&o foram encontrados trabalhos
dedicados ao estudo de compdsitos ceramicos com a composicao utilizada.
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