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Resumo

Compositos intermetalicos sdo excelentes candidatos para aplicagcdes em ambientes
oxidantes e agressivos. No presente estudo, pos de diboreto de titanio, aluminio e
niquel foram sinterizados em condi¢cOes de altas pressdes e altas temperaturas. Os
compdésitos obtidos foram caracterizados em termos de microestrutura, propriedades
mecanicas. Embora os compdsitos tenham apresentado dureza acima de 10 GPa,
0s compositos ndo apresentaram niveis de densificagdo satisfatoria. Todavia, 0s
resultados demonstram que com a melhoria do processo de sinterizacdo estes
valores poderé&o ser otimizados.
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TiB2-Ni-Al SINTERING VIA CYCLIC APPLICATION OF THE PRESSURE AND
TEMPERATURE PARAMETERS

Abstract

Intermetallic composites are excellent candidates for applications in aggressive
environments and oxidants. In this study, powders of titanium diboride, aluminum and
nickel were sintered under conditions of high pressure and high temperatures. The
composites obtained were characterized in terms of the microstructure and
mechanical properties. Although the composite are presented 10 GPa hardness
above, the composite did not have satisfactory levels of densification. However, the
results show that the improvement of the sintering process these values may be
optimized.
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1 INTRODUCAO

A combinacédo de alto ponto de fusédo, alta dureza, elevado médulo de elasticidade,
excelente condutividade elétrica e coeficiente de expansdo térmica relativamente
baixo, tornam o diboreto de titanio (TiB,) um importante material para aplicacdes de
alta performance™, Particularmente como ferramentas de corte. Os dados
reportados na literatura®® demonstram que a densificacdo do TiB, é muito dificil e
complexa, sendo a elevada energia das ligacbes quimicas entre o Ti e 0 B o
principal fator responsavel pela dificuldade em obter corpos bem sinterizados.

Vérias técnicas tem sido aplicadas para a sinterizacdo do TiB,, sendo a aplicacéo
de altas temperaturas e longos tempos de sinterizacdo as principais caracteristicas
destas técnicas. Com estas condi¢des, invariavelmente observa-se o crescimento
anormal dos grados que, por sua vez, deterioram as propriedades mecanicas dos
compdésitos.

Segundo dados da literatura®® a aplicacdo de alta presséo e altas temperaturas é
uma técnica atraente para a producdo de compactos bem consolidados. Entretanto,
os parametros utilizados sdo bem severos. Sulima e colaboradores!®, aplicando, por
60s, pressdes da ordem de 7 GPa e temperatura de 1.500°C, obtiveram ceramica de
TiB, sem trincas e com elevada densidade.

Visando o aumento da sinterabilidade varios metais de transicéo, tais como ferro,
niquel e cobalto tém sido usados como aditivos™®*¥. Entretanto, a presenca de
fases metélicas nos contornos de grdo ap0s o processo de sinterizagdo ndo €
desejavel para obtencdo de ceramicas duras e rigidas. A solucdo encontrada tem
sido a aplicacdo de uma segunda fase composta por ndo-metélicos. Quando
pequenas quantidades de carbono sdo adicionadas a sinterabilidade do diboreto
melhora devido a eliminagdo da camada de oOxido originalmente existente na
superficie dos pds de partidal**. Por outro lado, a utilizacdo do Nitreto de silicio™,
carbeto de silicio™ e nitreto de aluminio®, foi mais eficiente em relacdo a
sinterabilidade. Assim sendo, é interessante analisar o comportamento da
densificacéo do diboreto em presenca de outros aditivos.

No presente trabalho sdo apresentados resultados relativos ao estudo preliminar da
obtencdo de compdsitos obtidos no sistema TiB,-Ni-Al. Ressalta-se aqui que este é
um trabalho inovador, uma vez que néo foram encontrados dados na literatura que
produzam compactos bem consolidados a partir da metodologia aplicada neste
trabalho.

2 MATERIAL E METODOS

Para a obtencdo da mistura de partida, os pds de TiB, (70%), Ni(15%) e Al (15%)
foram submetidos ao processo de mistura em um misturador manual do tipo Y por
cerca de 30 minutos. ApO0s o processo de mistura, procedeu-se ao processo de
preparacdo da ceélula de reacdo, a qual € composta por uma cpsula de calcita,
bucha de grafite e mistura reativa. Para execucdo do processo de sinterizacdo em
altas pressoes e altas temperaturas (APAT) foi utilizada a prensa de 630 toneladas.
A calibracdo da pressao e temperatura foi realizada por procedimentos previamente
descritos na literatura™®*®. Para a producdo dos compésitos foi utilizado o sistema
ciclico de aplicacdo dos parametros do processo de sinterizacdo’”. Para cada
sinterizagdo foram utilizados 3 ciclos, sendo todos os processos monitorados via
software especifico (Software Scada)'®. Apés o processo de sinterizacdo as
amostras foram retiradas da célula de reacdo, limpas e preparadas para a
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caracterizacdo. A densidade dos compactos foi determinada via aplicacdo do
método de Arquimedes. Os testes de microdureza foram realizados em
Microdurometro da Shimadzu, Modelo MHV-2 ver.2.04, aplicando carga de 19,614N
e tempo de identacdo 10 segundos. A microestrutura dos compactos foi observada
em microscoépio confocal a laser em microscoépio Lext-Olympus.

3 RESULTADOS

Conforme mencionado, todos os processos de sinterizagdo foram monitorados via
software. A partir dos dados armazenados é possivel a constru¢cdo das curvas de
sinterizacdo, as quais permitem a analise qualitativa do processo. Na Figura 1 esta
apresentado um grafico com o comportamento tipico observado durante a
sinterizag&o das amostras.
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Figura 1. Comportamento dos parametros durante o processo de sinterizacao.

Foram sinterizadas 10 amostras em formato cilindrico com diametro de 4,2 a 4,8
mm, e altura de 3,8 a 4,2 mm. Algumas das amostras podem ser observadas na
Figura 2.

Figura 2. Amostras sinterizadas obtidas a partir da sinterizacdo com 3 ciclos.

A densidade média das amostras foi de 3,08 g/cm® o que corresponde a um nivel de
97% de densificagdo. Na determinagao da microdureza das amostras foi encontrado
um valor médio de 10,2 GPa. Na Figura 3 estdo apresentados os resultados
provenientes da analise dos compdésitos. A composicao de fases do compdsito esta
apresentada na Figura 4. As fases claras referem-se aos compostos formados pela
interacdo entre o nitrogénio e o aluminio.
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Figura 3. Regido de fratura. (a) aspecto geral; () detalhe das particulas- partes claras correspondem
aos compostos formados por Al e N.
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Figura 4. Difratograma com composicao de fases tipica dos compdsitos.

4 DISCUSSAO

Todos os processos de sinterizacdo foram executados sob poténcia elétrica
constante. Entretanto, no decorrer do processo de sinterizagdo, a formacao de
novas fases ou altera¢des estruturais nos componentes que compdem a mistura de
partida sdo esperadas. Isto implica na variagdo da resisténcia elétrica da mistura, a
qual por sua vez, irA provocar alteracbes tanto na corrente elétrica quanto na
voltagem. Observando-se o gréfico da Figura 1 constata-se que estas mudangas sao
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mais significativas no primeiro ciclo. A partir do segundo ciclo as variacfes
continuam ocorrendo, porém em menor escala. Isto sugere que a formacdo de
novas fases, oriundas da interacdo entre o TiB, e os ligantes, ocorre de forma mais
intensa logo no inicio do processo. Tendo-se em vista os valores de densificagao
encontrados, pode-se inferir que o processo de sinterizacdo nao foi efetivo, uma vez
que foi encontrada uma densificacdo em torno de 97%. Esta analise € corroborada
pelos resultados encontrados pela andlise da superficie de fratura das amostras,
onde pode-se notar a ndo homogeneidade da distribuicdo das fases.

Por outro lado, o valor encontrado para a microdureza foi bem préximo dos valores
reportados na literatura para os compdésitos obtidos no mesmo sistema, porém por
técnicas distintas?®. O baixo nivel de densificacdo encontrado pode ser atribuido &
presenca do niquel e do aluminio que ndo reagiram, Figura 4. Isto implica em que a
reacao foi incompleta. Provavelmente, a presenca do composto intermediario NizAl
esteja contribuindo para a baixa densificacdo encontrada.

5 CONCLUSAO

Como conclusao deste estudo preliminar sobre a sinterizagdo do TiB, Ni e Al como
ligantes, pode-se dizer que o0 processo de sinterizagdo via aplicagdo ciclica dos
parametros € eficiente. A principio foram obtidos compactos com boas propriedades.
Entretanto, ainda sédo necessarios estudos mais aprofundados visando encontrar as
condicOes necessarias para obtencdo de compositos densos e bem consolidados.
Isto demonstra a necessidade de continuidade dos estudos relacionados com a
producao de insertos superabrasivos a partir do TiB,.
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