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RESUMO

Este trabalho teve por objetivo o desenvolvimento da tecnologia de obtencao
de pastilhas de dupla camada constituidas de cBN e WC, aplicadas na industria metal
mecanica, como insertos de usinagem. O desenvolvimento dessas pastilhas visou a
confeccdo de pastilhas com alto desempenho na usinagem de aco ligados como o
AISI 4140. A unido das camadas de cBN e WC teve por objetivo a combinacéo de
propriedades como dureza e tenacidade a fratura, desta forma produzir pastilhas com
alta resisténcia ao desgaste e também possibilitar a usinagem intermitente devido a
alta tenacidade. Os ligantes utilizados na fabricacdo dessas pastilhas foram Nb e Ni,
estando os dois presentes nas duas camadas da pastilha. As sinterizacbes das
pastilhas foram realizadas em condic¢des de alta pressao 7,7GPa, e altas temperaturas
variando de 1550°C a 1850°C por tempo de 3 minutos. Através das técnicas de
caracterizacao utilizadas, pode-se verificar que ocorreu uma 6tima densificacdo das
camadas, assim boa ligacdo entre elas. Os resultados dos ensaios mecanicos
mostraram que a camada de cBN alcancou dureza na faixa dos materiais superduros,
isto é, acima de 40GPa na escala Vickers. Foram alcancados valores de até
13Mpa.m¥? de tenacidade a fraturas para a camada de WC, reforcando desta maneira
gue as pastilhas alcancaram elevada dureza e tenacidade. Através da microscopia
oOtica (confocal) e eletrdnica MEV, foi possivel verificar boa difusibilidade intergranular
do cBN, assim como boa difuséo entre as camadas. Com 0s ensaios de usinagem
foram alcancados bons resultados de vida Gtil da ferramenta, como tempos de vida da
ferramenta de até 13 minutos, sendo limitada pelo desgaste de flanco, pois nenhum
dos outros critérios foram alcangados. Desta forma, o que aqui foi produzido foram
pastilhas com propriedades que atendam as demandas do setor metal mecanico,

unindo a resisténcia ao desgaste com o aumento da tenacidade das pastilhas.
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ABSTRACT

The purpose of this study was the development of a technology to obtain double
layer inserts made of cBN and WC, which are applied in the metalworking industry as
machining inserts. The development of these products aimed at high-performance
inserts in the machining of alloyed steels, such as the AISI 4140. The union of cBN
and WC layers had the goal of combining properties such as hardness and fracture
toughness, in order to produce inserts with high resistance to wear and enable
intermittent machining due to the high toughness. The binders used in the manufacture
of these inserts were Nb and Ni, both present in the two layers. The sintering process
was carried out under high pressure conditions, 7.7GPa, and high temperatures,
ranging from 1550°C to 1850°C, for a time of 3 minutes. By the characterization
techniques applied in this project, it was possible to verify that an optimum densification
of the layers had occurred, as well a good connection between them. The results of
the mechanical tests showed that the cBN layer reached hardness in the range of
superhard materials, which is above 40GPa on the Vickers scale. It was obtained
values of up to 13Mpa.m*2 of fracture toughness for the WC layer, reinforcing that the
inserts achieved high hardness and toughness. Through optical microscopy (confocal)
and electronic SEM, it was possible to confirm good intergranular diffusibility of the
cBN, as well as good diffusion between the layers. Excellent results were also achieved
in the machining tests, with tool service life up to 13 minutes, just being limited by the
flank wear, once none of the others criteria were reached. As a result, this research
produced inserts with properties that meet the demands of the mechanical metal

sector, joining the wear resistance with the increase of the tenacity.
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1 Introducéo

Em decorréncia do crescimento no setor metal mecanico no Brasil, e a
crescente necessidade de nacionalizacdo dos processos de fabricacdo e usinagem
de pecas metalicas, muitos estudos e publicacdes estdo sendo realizado sobre
materiais com potencial aplicacdo na industria metal mecéanica. Dentre eles, materiais
utilizados em ferramentas de usinagem buscando a diminuicdo do consumo
energético, assim como o tempo de usinagem.

O que se busca sédo ferramentas com alta capacidade de usinagem, elevada
dureza, resisténcia térmica e quimica, resisténcia a compressao, resisténcia ao
impacto e resisténcia a ruptura (BOBROVNITCHII, 2005).

Alguns dos objetivos da industria com relacédo as operacdes de usinagem sao:
a diminuicdo do tempo de usinagem e melhor acabamento das pecas. Dentre as
alternativas para a diminui¢éo do tempo de usinagem destacam-se o maior avango de
corte e diminuicdo de etapas do processo, desta forma, diminuindo as trocas de
ferramenta. O que se busca para melhorar o acabamento das pecas usinadas séo
ferramentas com arestas de corte com alta dureza e baixo desgaste
(BOBROVNITCHII, 2005).

Os compositos de nitreto cubico de boro (cBN) e diamantes séo alternativas
promissoras aos avancgos no setor metal mecanico. Estes compdésitos ja vém sendo
estudados e aplicados desde o final do século XX (KLOCKE, 1999; WENTORF, 1991).
Em decorréncia do estudo e da criacdo de novos materiais, surgem exigéncias de
continuo desenvolvimento no setor de usinagem, na busca por otimizacdo dos
compositos de cBN, assim como, melhoria nas propriedades fisico-quimicas e
mecanicas (dureza, tenacidade a fratura) das pastilhas (NOVIKOV, 2005; GRZESIK,
1999; BOBROVNITCHII, 2005).

As propriedades alcancadas nos compositos com cBN variam de acordo com
os ligantes utilizados, assim como da temperatura e da pressao de sinterizagdo. A
Tabela 1 relaciona algumas composi¢cdes de pastilhas comerciais de cBN com as suas
respectivas propriedades.



Tabela 1: Caracteristicas dos materiais policristalinos no mercado mundial
(Bobrovnitchii 2009).

. . Teor de cBN Granulometria . Tenacidade
Empresa e marca comercial (v.%) (um) Ligante Dureza (GPa) a fratura, K,
e K (MPa.m™?)
ABM 90 90 8,0 Al HKN 30,8 6,25
Element Six DBA 80 80 6,0 Al-‘i-Ti HKN 29,1 6,17
DBC 50 50 2.0 TiC HKN 27,5 4,04
DCN 450 45 <1,0 TiN HKN 24.2 4,15
N 90 90 3,0 Metélico HV 29 -
Megadiamond N 50 60 2,5 Cermeto HV 27 -
NT 5 50 1,0 Ceramico HV 26 -
BX 930 60 3,0 TiC+Al HV 30-32 -
BX 950 85 3,0 WC+Co+Al HV 3941 -
BX 850 70 3,0 TIN+WC+AI HV 33-35 -
Sumitomo BX 450 65 0,5 TiN+AL NV 31-33 -
BX 310 45 5,0 TiN+Al NV 27-29 -
BX 330 55 0,5 TiN+Al NV 28-30 -
BX 360 65 3,0 TiN+AL NV 32-34 -
BX 380 75 5,0 TiN+Al NV 33-35 -
Kiborit—1 96-97 3-14 AIN+AIB, HKN 34+0,2 8.4
ALCON Kiborit-2 80-84 30 AIN+AIB, HKN 25+ 1 10,5
Kiborit—3 70-75 3 AIN+AIB,+TiC HKN27+2 10,5

Como pode ser observado na Tabela 1, a fabricacdo de compdsitos de cBN-
WC ja € uma realidade, e o que se busca neste trabalho € uma nova alternativa a
obtencdo desses compdsitos: a criacdo de pastilhas de cBN-WC utilizando como
principal ligante o Nb. A utilizacdo do Nb como ligante esta aliada a sua influéncia nas
propriedades e na busca da nacionalizacdo do processo de fabricacdo de insertos

para uso em usinagem de metais.



2 Justificativas

As novas tendéncias nos processos de usinagem, principalmente nos
convencionais, determinam sensivelmente a produtividade das industrias metal-
mecanica. Tendéncias estas que disponibilizam méquinas-ferramenta de alta
tecnologia com maior rigidez, poténcia e capacidade de rotacdo, permitindo a
elevacdo das condicbes de corte, mais efetivamente da velocidade de corte e, por
conseguinte do aumento da produtividade. E este aumento da produtividade da
indUstria metal-mecanica exige constantemente a pesquisa e o desenvolvimento de
novas ferramentas.

Muitos trabalhos tém investigado cautelosamente o desempenho das
ferramentas de corte com o intuito de estender potencialmente sua vida Gtil e melhorar
a qualidade da peca usinada. Além disso, espera-se obter um determinado grau de
confiabilidade no seu desempenho em servigo.

Atualmente as investigacbes nesta area estdo focadas para as seguintes
abordagens: usinagem a altas velocidades de corte (HSM — High Speed Machining)
que aumenta a flexibilidade das linhas de producdo, usinagem de materiais
endurecidos na faixa de 54 a 63 HRc e usinagem com minima quantidade de fluido
de corte (MQF) ou mesmo usinagem a seco. Satisfazendo, assim, os atuais requisitos
de produtividade, competitividade, qualidade, e minima intrusdo dos processos no
meio ambiente, amplamente requeridos pelas normas que atuam nas industrias
(SCOTT, 2006).

Fica entdo evidente que com a evolucdo e modernizagdo da indastria metal-
mecanica tem-se observado a grande necessidade de produzir ferramentas especiais
gue atendam as expectativas do mercado. O progresso técnico e a efetividade das
industrias estéo diretamente relacionados com a aplicacéo de novos tipos de materiais
para ferramentas de corte (SIMOES et al. 2012).

O nitreto cubico de boro (cBN) é somente superado pelo diamante em termos
de dureza, como material comercialmente aplicado na industria. Além disso,
comparado a este, 0 cBN apresenta uma resisténcia elevada a temperatura. Enquanto
que no diamante a grafitizacéo se inicia a partir de 800°C, o nitreto de boro cubico, a
pressdo atmosférica, apresenta estabilidade até aproximadamente 1400 °C.

Paralelamente a isso, segundo Clark (1999), a queda da dureza do diamante com o



aumento de temperatura € acentuada a partir de 500°C, e em 800 °C ela é inferior a
do cBN na mesma temperatura (SCOTT, 2006; GAVITO, 1998).

O principal uso do cBN esta relacionado com a usinagem sob altas velocidades
de metais ferrosos de dificil usinagem, tais como acos de elevada dureza (acima de
50HRCc) e ferros fundidos ndo maleaveis, atuando no campo onde as ferramentas de
diamantes ndo atuam. As exigéncias crescentes de desempenho, de restricoes
dimensionais e de longevidade de elementos de maquinas e mecanismos levaram a
aplicacao de materiais de alta resisténcia mecanica e ao desgaste que sao dificeis de
serem usinados. Neste, contexto o PcBN (nitreto cubico de boro policristalino) surge
como uma alternativa promissora para usinagem destes materiais.

Normalmente o PcBN é produzido via sinterizacao em altas pressoes (3-8 GPa)
e altas temperaturas (1300-1900°C). Entretanto, as propriedades dos compadsitos sao
diretamente influenciadas tanto pelo ligante quanto pelo tamanho de grédo das
particulas de cBN. Um dos fatores que limita a ampla aplicacdo do PcBN é sua baixa
tenacidade. De acordo com Lima (2003), uma possivel op¢do para aumentar a
tenacidade dos compdsitos consiste na busca por novos tipos de ligantes e a
manipulagéo dos parametros de sinterizagédo. Outra alternativa seria a fabricacéo de
compositos tipos sanduiche, utilizando como subtrato camadas com maior tenacidade
gue o cBN, como o WC, sem alterar a dureza da camada de corte, formando desta
maneira uma pastilha dupla que alia a dureza do cBN com a tenacidade do WC.

Sendo assim, este trabalho se justifica pela auséncia de pesquisas relacionadas
as pastilhas duplas, e ao desenvolvimento de uma nova tecnologia proposta de
fabricacdo de pastilhas de PcBN, obtido mediante uso de um novo ligante metalico

como agente sinterizante, no caso, ligas de Nb-NI



3 Objetivos

3.1 Objetivo Principal

A presente pesquisa tem como objetivo principal a sinterizacdo de PcBN via
altas pressbes e altas temperaturas, visando a sua aplicagdo como insertos de
usinagem. Assim como a producdo de pastilhas com duas camadas, produzindo
assim pastilhas com camadas de cortes mais duras e resistentes, juntamente com
substratos com maior tenacidade. Desta forma, o que se busca € aumentar a vida Util

e a precisdo das pastilhas.

3.2 Objetivos Secundarios

¢ Produzir camadas com alta densificacao;

eDeterminar os parametros otimizados do processo de sinterizacdo, utilizando o
diagrama simples de poténcia (elétrica);

eDesenvolver um novo ligante a base de Nb-NI para melhorar as propriedades de

insertos obtidos através da sinterizacao de cBN;

¢ Avaliar as propriedades fisicas e mecanicas das pastilhas produzidas;

e Estudar os eventos microestruturais e difusionais das camadas;

¢ Avaliar o desempenho das pastilhas em usinagem.



4 Ineditismo

O ineditismo desta proposta se baseia na producdo, montagem e sinterizacao
de pastilhas duplas de cBN-WC, ou seja, compoésitos laminados. Diferente das
compasitos de cBN-WC ja existentes que sdo compdésitos refor¢cados por particulas.

No presente trabalho, o grande desafio foi encontrar as condi¢cdes necessarias
para a sinterizacdo, tanto do cBN quanto do WC simultaneamente, além disso
promover a ligagéo fisica e quimica entre essas duas camadas.

O ineditismo também ocorre com a utilizagdo do Nb como ligante com adicdes

de Ni, utilizando tanto para o WC como para o cBN.



5 Reviséo Bibliogréfica

5.1 Os Materiais Superduros e Sua Area de Aplicagio

S&o ditos materiais de alta dureza aqueles que possuem uma dureza na faixa

de 1024 a 4096 Kgf/mm?2 na escala Knoop (HK), ou aproximadamente 10 a 40 GPa
na escala Vickers (HV). Os carbetos (WC, SiC, BC e TiC), a alumina (Al203) e o nitreto

de titanio (TiN) se encontram nessa faixa (figura 1). Acima de 40 GPa estdo os

materiais superduros (MSD) como o diamante e o nitreto cubico de boro (cBN)
(VEPREK, 1999).
O numero de coordenacao atdbmica, o tipo de ligacdo e a distancia interatdmica,

contribuem para a rigidez da estrutura desses materiais, elevando sua dureza. Estes

materiais se caracterizam pela alta dureza, alta resisténcia a compresséo, boa

condutibilidade térmica, baixo coeficiente de expansao térmica e baixo coeficiente de

atrito.
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Figura 1: Comparacao entre as durezas de diversos materiais

(VEPREK,1999).



A grande maioria dos materiais de alta dureza € aplicada em abrasivos para
corte, polimento, desgaste, usinagem, microeletrénica, instrumentos cirargicos,

semicondutores, dentre outros (BRITO, 2007).

5.1.1 O Diamante

Uma das realizacdes cientifica mais significativas do século XX foi a obtencao
de cristais de diamante sintético (DS). Desde 1881 com os experimentos de Henny,
foram realizadas muitas tentativas para alcancar um método industrial produtivo para
obtencdo dos diamantes. Mas, somente em 1953, 0s cientistas Suecos sintetizaram
realmente os diamantes. O governo Sueco tentou guardar essa tecnologia como
segredo nacional. Por isso que os americanos, que produziram pela primeira vez os
diamantes em 1954, tiveram prioridade e publicaram as patentes em 1955
(BOBROVNITCHI, 2015).

A técnica de altas pressdes deu aos pesquisadores um novo método de
interacdo sobre a estrutura dos corpos sélidos e uma possibilidade de mudanca
dirigida das propriedades fisicas e de funcionamento.

Em altas pressdes ndo s6 a densidade da substancia aumenta, mas também
ocorrem mudancas das propriedades relacionadas com efeitos a nivel molecular, tais
como compressibilidade, elasticidade, cinética das mudancas de fase e difuséo . Tudo
iSSO € uma premissa para se obter materiais com as propriedades totalmente Unicas.
Durante os ultimos 35 anos, foram criados dois métodos da obtencdo de altas
pressfes necessarias para a producdo dos materiais superduros, 0s quais Sao
aplicados na industria: geracdo das altas pressdes estaticas e dinamicas
(BOBROVNITCHI, 2015).

A sintese dos diamantes sob altas pressdes estaticas é a técnica realizada
atraves da compressao e do aquecimento da mistura de grafite com alguns metais ou
ligas, na regido da estabilidade termodinamica do diamante 5.5-8.0 GPa a
temperatura de 1250 a 1800°C, em um dispositivo especial da alta pressdo (BINGMIN
et al., 2016). A temperatura e a pressao variam de acordo com o solvente utilizado.
Na Figura 2 estdo sendo mostradas as linhas de equilibrio termodinamico do diamante

sintético.
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Figura 2: Regido de sintese comercial dos diamantes (RANGEL, 2008).

Na maioria dos casos, para o aquecimento da mistura até a temperatura da
fusdo do metal solvente, passa-se através dela uma corrente elétrica. A velocidade de
formacéo de nucleos e o crescimento dos cristais do diamante na solucdo do carbono
na fusdo metalica dependem, em primeiro lugar, da pressdo aplicada e da
temperatura, e também de propriedades do carbono e das ligacées duplas e triplas
dos metais. Durante a sintese sao utilizados metais e as ligas que, além de dissolver
o carbono, facilitam a formacdo dos nucleos e contribuem para o crescimento dos
cristais do diamante de uma forma quase ideal com estrutura perfeita
(BOBROVNITCHI, 2015).

Devido as suas propriedades fisicas, mecanicas e elétricas Unicas, o diamante
€ um material promissor e atrai amplas pesquisas para mecéanica e aplicacbes
elétricas, oticas dentre outras (BINGMIN et al., 2016).

5.1.2 O cBN

Em 1957, pela primeira vez, foi feita uma suposicéo tedrica da possibilidade de
existéncia da estrutura cubica do nitreto de boro, semelhante a estrutura do diamante
por WENTORF. Nos anos 80 as nog¢fes existentes sobre aspecto termodindmico do
poliformismo do BN foram baseadas em dados experimentais em analogia como o
diagrama de fase (P/T) do carbono (WENTORFAE, 1961).

O Nitreto Cubico de Boro (cBN) consiste em uma modificacdo alotrépica
sintética do nitreto de boro, que apresenta estrutura similar a do diamante
(VALPASSOS et. al., 2007). O cBN € o segundo material mais duro aplicado na



10

industria, sendo superado somente pelo diamante (VALPASSOS et. al., 2007). A

Figura 3 compara a célula unitaria do cBN com a do diamante.

(a) (b)

Figura 3: Estruturas: (a) Diamante (b) cBN (KURDIUMOQYV et al., 1994).

Como mostra a figura 3, o cBN apresenta uma estrutura semelhante a do
diamante, ou seja, um sistema multi atbmico no qual cada atomo, estando no estado
de hibridizacdo sp?, apresenta nimero de coordenacdo igual a quatro. As ligacGes
entre os atomos sao predominantemente covalentes (resistentes, dirigidas e
localizadas), porém apresentam um carater ibnico em até 22%. Este percentual pode

ser calculado a partir da seguinte equacgéo:

Cl% = { 1- exp[— (0,25)( X4 —Xp )2] }x100

Equacao 1: Célculo da eletronegatividade. Onde Xae Xbséo as
eletronegatividades dos respectivos elementos, sendo A o elemento mais
eletronegativo (CALLISTER, 2008).

A estrutura do cBN possui atomos de Boro e Nitrogénio alternados entre si.
Cada atomo de B esta rodeado tetraedricamente por atomos de N e vice-versa, como
esta sendo mostrado na figura 4 (GIELISSE et al., 1965).
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(a) (b)

Figura 4:Estrutura do cBN, sendo (a) as esferas claras representam os
atomos do elemento Boro e as esferas escuras os do elemento Nitrogénio; (b)
Estrutura estratiforme do cBN (ASM HANDBOOK, 1989)

Existem cinco tipos de materiais abrasivos naturais: quartzo, granada, esmeril,
corindon e diamante. Com excec¢ao do diamante, os materiais abrasivos naturais ndo
possuem resisténcia mecanica elevada. Além disso, a qualidade desses materiais ndo
pode ser controlada de uma forma téo eficiente e reprodutivel como nos produtos
sintéticos (GUIMARAES, 2013).

Como exemplo de materiais abrasivos sintéticos, tém-se corindon, carbeto de
silicio, diamante e nitreto cubico de boro. Em comparacdo aos abrasivos
convencionais, como o carbeto de silicio e o corindén, o cBN possui melhores
propriedades. Ele apresenta alta estabilidade térmica e resisténcia ao ataque quimico,
tornando-o apropriado para a usinagem de materiais ferrosos, em uma area em que
o diamante normalmente n&o opera (MONTEIRO, 2012).

A dureza é a mais importante propriedade fisica para um abrasivo. A maioria
dos materiais abrasivos perde sua dureza em altas temperaturas. Ja o cBN mantém
sua elevada dureza em uma larga escala de temperatura. Além da alta dureza, outras
propriedades tornam o uso do cBN promissor para usinagem de alto desempenho,
dentre elas: alta resisténcia ao desgaste, mecéanico, térmico e quimico (GOU, 2010).

Dessa maneira, as particularidades citadas permitem aplica-lo na usinagem
dos acgos com elevada dureza, ferro fundido branco e metais duros, com aumento da
produtividade da usinagem, garantindo assim a alta qualidade superficial em
comparacao com o diamante. Podendo, dessa forma, possibilitar a eliminacdo das
operacdes posteriores de retifica. Devido a essas caracteristicas, geralmente este

material fornece uma produtividade maior quando comparado aos abrasivos
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convencionais na usinagem de metais ferrosos de alta dureza (MITSUBISHI
CARBIDE, 2016).

Observa-se que o principal uso do cBN é aplicado em ferramentas e na
retificacdo de aco rapido, desta forma, tem grande aplicacdo na industria metal
mecanica voltada para as industrias automotiva e aeroespacial (MITSUBISHI
CARBIDE, 2016).

O nitreto cubico de boro distingue-se pela alta resisténcia a interagéo ciclica
das altas temperaturas, 0 que garante a sua capacidade exclusiva nas ferramentas
abrasivas. O nitreto cubico de boro é inerte ao ferro e por isso pode ser usado para
usinagem de todas as ligas ferrosas, até mesmo as de dureza elevada
(MITSUBISHICARBIDE, 2016).

5.1.2.1 Sintetiza¢&o do cBN

O nitreto de boro (BN) pode ser obtido a partir de reacdes entre o tricloreto de
boro (BCl3) e a aménia (NHs). A reacdo ocorre através das seguintes equacdes
guimicas (WANG, 2003):

BClz + NH3z« BN + 3HCI
2H3BOs3 +(NH2)CO —2BN +5H20 +CO:2

O composto de BN obtido por essas reacdes apresenta a forma hexagonal
(hBN), com um numero de &tomos de B e N alternados entre si. Esse composto
sintético serve como matéria-prima para a obtencdo da forma esfaleritica
(denominada de nitreto cubico de boro - cBN) e a forma semelhante a wurtzita (WBN),
conhecidas como as fases densas do BN (WANG, 2004).

Em analogia com os processos de obtencdo do diamante, os primeiros
trabalhos com objetivo de sintese de cBN foram realizados da mesma maneira. Ou
seja, foram realizadas sinteses em altas pressoes e altas temperaturas (HP-HT) com
catalisadores como Li, Mg, MgsN2, CasNz e outros elementos alcalinos. Com a
utilizacdo desses elementos foi possivel sintetizar o cBN sob pressfes proximas de
5,5 GPa (JUNIOR, 2008).

Os cristais de cBN podem ser obtidos por processos de sintese que envolvem

altas pressOes e altas temperaturas, utilizando-se uma mistura reativa de nitreto
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hexagonal de boro (hBN) com um ou mais catalisadores. Dentre estes, metais alcalino
e alcalinos terrosos, que promovem a diminuicdo dos parametros (pressao e
temperatura) criando condi¢des favoraveis para transformacéo alotrépica do hBN para
cBN (FUKUNAGA, 2016). Trabalhos recentes demonstram que € possivel sintetizar o
cBN utilizando como catalisador o LisBN2, com presséo na faixa de 3,5 a 6 GPa, e
temperaturas variando de 1100-1800°C em até 11 horas (FUKUNAGA, 2016).
Existem muitos estudos sobre a estabilidade do cBN, e a regido do diagrama
P-T onde ocorre a transformacdo hBN < cBN. A figura 5 demonstra 3 linhas de

estabilidade do hBN/cBN, de 3 autores diferentes (JUNIOR, 2008).

10,01
9,0
8,0
7,0
6.0
5,0
4,01
3,0
2,0
1,01
0

Pressao, GPa

N

1

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Temperatura, K
Figura 5: Linhas de equilibrio termodindmico de cBN«—hBN em conformidade
com dados de diferentes pesquisadores: 1 — Corregan; 2 — Fukunaga; 3 —
Solozhenko (JUNIOR, 2008).

Além das linhas de equilibrio apresentadas na figura 4, existem outras linhas
de equilibrio termodinAmico usadas como parametros por outros pesquisadores. A
figura 5 mostra as linhas de equilibrio do cBN < hBN (WILL et al., 2000).
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Figura 6: Linhas de equilibrio do nitreto de boro publicadas por diferentes
pesquisadores, 1-CORRIGAN e BUNDY, 2- WILL, 3-BUNDY e WENTFOR, 4-
SOLOZHENK, 5-MAKI (WILL et al., 2000).

Como pode ser observado, ainda ndo existe um consenso sobre a existéncia
de uma unica linha de estabilidade do cBN/hBN. O que se tem é uma regido de

transformacao do hBN em cBN. A figura 6 demonstra essa determinada regiao.
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Figura 7: Transicao calculada entre o hBN e o cBN baseada nos parametros
termodinamicos apresentados por Solozhenko. O resultado é uma banda de

transicdo para a linha de equilibrio (WILL et al., 2000).

Muito ja foi dito sobre a transformacéo e a estabilidade do cBN em temperatura
ambiente. Os estudos iniciais apontavam o cBN como uma fase metaestavel na
temperatura ambiente, e o hBN como fase estavel, porém recentemente alguns
pesquisadores apontaram a possibilidade do cBN ser a fase estavel em temperatura
ambiente. Com a reformulagéo dos calculos feita por Solozhenko, foi determinado que
a pressdo ambiente a temperatura de transformacéo de cBN <~ hBN esta em torno de
1320 £ 380 °C, como exposto na figura 6 (WILL et al., 2000).

Fica evidente que ainda n&o existe uma consenso sobre a transformagéo do
hBN < cBN, porém sabe-se que essa transformacdo sempre ocorrera em altas
pressdes e altas temperaturas, e que a utilizacao de alguns solventes pode diminuir
0s parametros de P-T.

O tamanho dos cristais de cBN depende das condi¢bes de sintese, sendo
estas: temperatura, tempo, pressao e qualidade e tipo da matéria prima utilizada (hBN
e catalisadores). Quanto mais préximo da linha de equilibrio (figura 8) menor é a taxa
de nucleacao, portanto maiores séo os cristais. Sendo assim, quanto mais afastados
da linha de equilibrio, o que significa maiores temperaturas e pressdes para um

mesmo tempo de sintese, menores serdo os cristais obtidos (FUKUNAGA, 2016).
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Figura 8: Diagrama de equilibrio de fases cBN e hBN (FUKUNAGA, 2016).

5.2 Processos de sinterizacdo de cBN

A producdo de cBN é obtida via sinterizacdo em altas pressfes e altas
temperaturas. Existe uma faixa de temperatura e pressao em que a sinterizacéo pode
ocorrer, sendo os extremos dessa faixa em torno de 1100°C a 1900°C sob pressdes
que podem variar de 3GPA a 8GPa (FUKUNAGA, 2016).

A seguir serdo abordados aspectos tedricos da sinterizagdo, e em seguida 0s

processos de sinterizagdo do PcBN em HP-HT.

5.2.1 Metalurgia do po

O processo de fabricagdo chamado de metalurgia do pé € uma técnica de

fabricacao que envolve a compactacao de pos metalicos, seguida por um tratamento
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térmico. Em alguns casos a aplicagcdo da pressdo e temperatura acontecem
simultaneamente. As pecas produzidas por essa técnica alcancam alta densidade
(CALLISTER, 2012).

O processo como um todo é chamado apropriadamente de metalurgia do po,
sendo designado frequentemente por P/M (powder metallurgy). A metalurgia do pé
torna possivel produzir pecas virtualmente sem poros com propriedades praticamente
equivalentes as do material de origem, ou seja, completamente denso. Os processos
de difusdo durante o tratamento térmico sao fundamentais para o desenvolvimento
dessas propriedades.

Esse método é especialmente adequado para metais com baixas ductilidades,
uma vez que ha a necessidade de apenas uma pequena deformacao plastica das
particulas pulverizadas. Metais com temperaturas de fusao elevadas sao dificeis de
serem fundidos, e a fabricacao é acelerada com a utilizacdo da metalurgia do po.
Adicionalmente, pecas que requerem tolerancias dimensionais muito restritas (por
exemplo, buchas e engrenagens) podem ser economicamente produzidas usando
essa técnica (CALLISTER, 2012). Na figura 9 pode-se observar algumas pecas

fabricadas através do processo de metalurgia do po.

Figura 9: Algumas pecas tipicamente fabricadas pelo processo de metalurgia do pé
(MORO, 2007).
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O processamento de obten¢do de materiais via metalurgia do p6 abrange varias
etapas, indo desde a preparacdo do pé até o produto acabado. Essas etapas estao
sendo mostradas na figura 10. No proximo item serdo abordados os aspectos teéricos

da etapa de sinterizacéo dos pos.
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Figura 10: Etapas do processo de metalurgia do p6 (MORO, 2007).

5.2.2 Aspectos teoricos da sinterizacao

Sinterizacao é o processo de queima e consolidacdo de um corpo solido a partir
de particulas de p6. O objetivo da sinterizacéo é a obtencdo de produtos com boas
propriedades, como: dureza, tenacidade, resisténcia a corrosdo e resisténcia
mecanica. O aumento da densificacdo do material tende a elevar significativamente
as suas propriedades mecanicas (SOUSA, 2013).

Segundo Brito (2007), a definicdo de sinterizacdo consiste em um processo
fisico termodinamicamente ativado que faz com que particulas de um determinado
material em uma temperatura especifica, adquiram resisténcia mecanica (BRITO,
2007). Segundo Cosentino (2006), a sinterizagcdo € um processo de transformacéo de

pos compactados em um solido denso através de fendmenos de transporte de
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matéria, em escala atdbmica, utilizando altas temperaturas onde predominam o0s
processos difusivos. Assim, a principal razdo para a sinterizagdo € a obtencdo de
produtos com alta densidade e boas propriedades, tais como dureza, tenacidade,
resisténcia a corrosao, resisténcia a fadiga, dentre outras. A sinterizacdo tem como
propoésitos reduzir ao minimo as perdas de matéria prima e facilitar o controle da
composicdo quimica desejada promovendo assim, as mudancas das propriedades
(SASSO, 2008).

Héa concordancia que a for¢ca motriz para a sinterizacdo é o decréscimo da
energia livre interfacial, via a diminuicdo da energia superficie total do sistema de
particulas, através da eliminacdo da porosidade.

A combinacédo de calor e pressdo sdo fundamentais para a diminuicdo da
energia livre interfacial (HALL JUNIOR e CERCEAU, 1987). Além da temperatura e
pressdo, muitas variaveis influenciam a cinética de sinterizagéo, incluindo a densidade
a verde, a distribuicdo e tamanho de particulas, composicdo quimica dos
componentes incluindo aditivos, pressdo de processamento, a atmosfera de
sinterizacdo, a temperatura, o tempo e a taxa de aquecimento (SOUSA, 2013).

S&0 aceitas duas divisbes para os processos de sinterizacdo, sdo elas:
sinterizagdo em estado sélido e sinterizacdo via fase liquida. Na sinterizacdo em
estado solido, a composicao e a temperatura de sinterizagdo ndo levam a formacao
de liquido, sendo toda a densificacdo realizada por processos de difusdo. A forca
motriz desse processo é a reducdo na energia de superficie através do aumento da
area de contato entre as particulas, com a formacéo de pescoco e diminuicdo da
porosidade (SOUSA, 2013).

Na sinterizacéo via fase liquida ocorre a formacao de uma fase liquida. Esta é
especialmente importante para produtos obtidos a partir de matérias primas naturais.
O arranjo de particulas esféricas sdo capazes de reduzir o volume de poros em 36%
do total, sendo que a porosidade residual é preenchida pelo liquido formado a partir
de 20% ou mais do soélido total da mistura (SOUSA, 2013).

5.2.2.1 A sinterizacao em estado sélido

A sinterizagdo em estado sélido € obtida na auséncia de liquido e normalmente

realizada a 2/3 da temperatura absoluta de fusdo (SASSO, 2008). O material é
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transportado por fluxo viscoso, por difuséo atbmica ou transporte de vapor para regiao
de contato entre particulas vizinhas (BRITO et al., 2007). A composicdo e a
temperatura de sinterizacdo ndo levam a formacdo de liquido, sendo toda a
densificacdo atingida por mecanismos de difusédo (SILVA, 2000). Este processo de
sinterizacdo requer o uso de po6s muito finos e altas temperaturas para promover
suficiente difusdo atomica.

E consensual que, para ocorrer a densificacdio, deve haver transporte de
material de modo que 0s espacos vazios sejam ocupados. Desta maneira, a
porosidade da estrutura é fechada, conferindo assim as propriedades fisicas e
mecanicas desejadas para o produto acabado (BRITO et al., 2007; SILVA, 2000).
Desta forma, sabe-se que o transporte de massa se torna essencial para a completa
sinterizacdo da estrutura. Segundo Callister (2012), os processos difusivos e
interdifusivos tem um aumento exponencial com a elevacao da temperatura.

A difusdo € um mecanismo atdbmico de transporte de massa que envolve
caminhos distintos quando associado a sinterizacdo e pode ser divididos em
diferentes estagios como: 1) Difusdo no contorno de grdo; 2) Difusdo na rede que
ocorre inicialmente na superficie; 3) Difusdo superficial; 4) Evaporacao/condensacao;
5) Difusao pelo volume (MARCHI, 1999).

Na sinterizacdo em estado sélido o crescimento de grdos ocorre pelos
mecanismos de coalescimento ja existentes no inicio do processo de sinterizacdo. A
forca motriz para ocorréncia desse coalescimento sdo as pequenas deformacodes
plasticas sofridas pelos graos, devido a acéo da presséo incidida sobre eles.

Um exemplo de sinterizacdo em fase soélida pode ser observado na figura 11,
onde fica evidente o progressivo crescimento de grdos em varias etapas de
sinterizacdo. As etapas mostradas podem ser caracterizadas pelo aumento de
temperatura, pressdo, ou tempo de permanéncia em determinados parametros

(temperatura e pressao).
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Figura 11: Densificacdo Progressiva e crescimento de graos em varias etapas
de sinterizacao: (a) etapa inicial; (b) etapa intermediéria; (c) etapa final. (GERMAN,
1991).

A sinterizacdo ocorre sempre abaixo do ponto de fusdo do material base da
mistura, em condi¢cdes controladas de velocidade de aquecimento e resfriamento,
tempo e temperatura envolvendo a metalurgia do p6. A sinterizagdo reativa € uma
técnica com utilizacdo de pressdo. A acdo da pressao auxilia no processo de
sinterizacdo promovendo a aproximacao interatdbmica das particulas que atuam sobre
o equilibrio das fases (SASSO, 2008).

O tamanho e a morfologia dos graos, a estrutura e composicéo do material, a
temperatura e o tempo de sinterizacdo séo fatores que influenciam o processo de
producdo, jA que os mesmos podem afetar consideravelmente as propriedades
desses materiais.

A dureza e densificacdo sdo conseguidas pelo aumento da area de contato
entre as particulas e o melhor empacotamento (SILVA e ALVES JUNIOR, 1998).
Sendo assim, a densidade de um material depende, prioritariamente, da distancia
entre as particulas e do mecanismo de sinterizagdo em que, tanto a superficie dos
pos como as fronteiras dos graos, sdo de grande importancia para a qualidade do
produto final.

A temperatura e a pressao tém um papel fundamental no processo de
sinterizacdo. A pressdo promove 0 aumento de transporte de material por

deslizamento ou deformacéao plastica das particulas e a temperatura intensifica ainda
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mais este transporte, contribuindo para o significativo aumento da difusao
(COSENTINO, 2006). Os usos de aditivos metélicos ou ceramicos permitem a
reducado dos parametros de temperatura promovendo a formacao de uma fase liquida
(KLIMCZYK et al., 2011).

Segundo Sasso (2008), o processo de sinterizacdo pode ser resumido pela
ocorréncia dos seguintes estagios:

o Formagéo e crescimento do pescoc¢o ocasionado pela ligacéo inicial
entre as particulas que se tocam, resultando no crescimento do contorno do gréao
atraves de difusdo atémica.

o O estagio intermediario caracteriza-se pelo arredondamento dos poros
como consequéncia natural do crescimento do pescoc¢o formando uma rede continua
interconectada de poros e fase soélida, tendo uma contracéo dos poros ou densificagao
gue provoca um decréscimo no volume da massa sinterizada;

. No estagio final, o crescimento dos poros gera uma contracdo e
eliminacao de poros pequenos e isolados e 0s graos proximos entre si se fundem em
apenas um grao, 0s poros ndo sdo mais irregulares e continuos, sendo divididos em
poros esféricos isolados. A figura 12 € uma representacdo esquematica do que ocorre
nos 3 estagios de fechamento de poros durante o processo de sinterizacao.

' J - e— AL
Lo " -Lg - ’ - Lo- -

Figura 12: Representagdo esquemaética de fechamento de poros durante o
processo de sinterizagdo (COSENTINO, 2006).
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5.2.2.2 A sinterizacao em fase liquida

A sinterizacao assistida por fase liquida é o processo de densificacdo em que
existe a formacédo de uma fase liquida na estrutura, (molhabilidade, dissolucao entre
sélido e liquido, reacdo para formacéao de outras fases com absorcéo ou liberacdo de
energia). Esta fase liquida pode ocorrer da fusdo entre um componente ou como
resultado de uma reacéo entre pelo menos dois elementos integrantes do sistema
(BRITO et al., 2007; COSENTINO, 2006). As caracteristicas da fase liquida,
considerando a quantidade e a composicao, sao de fundamental importancia para que
se tenha um liquido com viscosidade necessaria ao transporte de material, com
consequente densificagao.

Para que esse processo ocorra, € preciso que haja solubilidade do sélido no
liquido e molhabilidade do liquido nos grédos sélidos. Para favorecer a densificacao
usam-se aditivos/ligantes para formar uma fase liquida intergranular, promovendo a
densificagcéo e reduzindo a temperatura de processamento. A liga fundida penetra nos
intersticios entre os cristais do material para uni-los. Para isso o ligante/aditivo
utilizado devera preencher os critérios necessarios de expansao térmica e ponto de
fusdo. Segundo Marchi (1999), a sinterizacdo por fase liquida pode ser explicada de
acordo com uma sequéncia de trés estdgios: 1) rearranjo e acomodacao entre as
particulas; 2) solucdo-reprecipitacdo e 3) coalescéncia. A figura 13 é uma

representacdo esquematica dos estagios de sinterizacao por fase liquida.

Estado Inicial N
Mistura dos pos Estado Sélido Rearranjo Solugao-Preciptagao Densificagao final

28886

poros
Figura 13: Esquema dos estégios de sinterizacdo via fase liquida (MARCHI,
1999).

Apbs a formacéo de liquido ocorre uma rapida densificacdo, que € ocasionada
pelo rearranjo das particulas solidas do corpo conformado para uma condi¢cdo de
méaximo empacotamento (PECANHA JUNIOR, 2013).
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Durante o aquecimento pode ocorrer sinterizacao no estado sélido e, proximo
a temperatura de formacédo de liquido, pode ocorrer sinterizacao ativada se o pé do
corpo conformado apresentarem uma consideravel solubilidade no estado solido
(GERMAN, 1985; GERMAN e FAROOQ, 1988). Sinterizacao ativada no estado solido
ocorre quando o pé reage entre si abaixando a energia de ativacdo do sistema. A
densificagdo por rearranjo acontecerd se a solubilidade do solido no liquido for
elevada, pois o liquido formado penetrara entre o contato solido—sélido (pescocos)
dissolvendo-o e entéo, favorecendo o rearranjo das particulas.

O segundo estagio, ou estagio intermediario, de solucdo e reprecipitacdo
depende da solubilidade do sélido no liquido, pois a taxa de densificacdo depende da
taxa de transporte de matéria pelo liquido. Este estagio é caracterizado por
densificacdo, acomodacao da forma dos grdos, achatamento de contatos, eliminacéo
de poros e coalescimento de pescocos (GERMAN, 1985).

Segundo PECANHA Jr. (2013), os possiveis mecanismos de densificacdo que
podem ocorrer durante o estagio intermediario da sinterizacdo assistida por fase
liquida sé&o:

- Achatamento de contato: Este processo persiste até que o pescoco atinja uma
condicao de equilibrio definida pelo tamanho de grao e angulo diedral.

- Dissolucao de gréaos finos e reprecipitagdo sobre os grdos maiores: Ocorre
um reempacotamento dos gréos, que resulta em preenchimento mais eficiente dos
espacos vazios, por onde o liquido pode preencher os poros restantes.

- Crescimento de pescoco: etapa de grande importancia em sinterizacdes, em
especial nos sistemas que apresentam baixa solubilidade do solido.

O terceiro e ultimo estagio é controlado pela sinterizacdo em fase soélida, onde
ocorre a solda das particulas sélidas, crescimento de pescogo (e contorno de gréo)
onde a fase liquida ja foi toda consumida. Neste estagio a densificacao é lenta, devido
a existéncia do esqueleto solido. A rigidez do esqueleto solido inibe rearranjos
adicionais, porém o coalescimento microestrutural continua através da difusédo. Se os
poros residuais contiverem gas aprisionado, estes se expandirdo resultando assim,

numa expanséao do corpo.
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5.2.3 A sinterizacao em altas pressdes e altas temperaturas (HP-HT)

Nessa secédo o que serdo abordadas as condi¢cfes especificas de sinterizacdes
em altas pressoes e altas temperaturas. Can (2011), considerou que as condicdes de
pressao e temperatura acima de 2GPa e 1100°C, respectivamente, sdo condigdes
chamadas de altas pressfes e altas temperaturas, HPHT (High Pressure and High
temperature). Porém, outros autores empregam o termo “alta pressdo” em condigdes
acima de 1GPa.

Em relacéo a geracao de alta presséo, esta pode ser definida como estatica ou
dindmica. A pressao dinamica (>12GPa) é gerada por meio de ondas de choque
produzidas por explosées em um curto periodo de tempo, realizando uma
transformacao direta, ou seja, sem difusdo. Neste caso, a pressao sofre aumentos
subitos e sucessivos, enquanto a temperatura € controlada pela quantidade de
catalisador (BRITUN et.al, 2007).

A pressao estatica é obtida através da aplicacéo direta de forca mecéanica sobre
uma determinada superficie utilizando uma prensa. Em geral, altas pressodes estéaticas
sdo geradas dentro do espaco de trabalho das prensas, pela aplicacao de forcas
uniaxiais a um meio transmissor de pressao, contendo no interior 0 material a ser
processado. A forca € aplicada pelos pistdes ou bigornas em prensa hidraulica
(SASSO, 2008).

O meio transmissor de pressdo pode ser de forma hidrostatica ou néo
hidrostatica. A presséao hidrostatica pode ser definida como aquela em que a pressao
atua uniformemente sobre o material minimizando a concentracdo de tensdes
residuais na amostra processada. A pressao ndo hidrostatica, geralmente transmitida
por um sélido, transfere a pressao uniaxialmente para amostra, o que gera intensas
tensdes residuais. Quanto mais hidrostatico o processo, melhor € a distribuicdo de
tensdes dentro da célula reativa.

Para geracdo de altas pressfes estaticas sdo usados diferentes dispositivos
conhecidos como Camaras de Alta Pressao, dependendo da quantidade de pressao
a ser utilizada. Desta forma, quanto mais hidrostatico o processo de sinterizacao,
melhor a distribuicdo de tensées na amostra (SASSO, 2008).

Parte importante do desenvolvimento das técnicas de altas pressdes estéticas
deve-se aos numerosos trabalhos de P.W. Bridgman (BRIDGMAN, 1946).
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Uma das principais técnicas desenvolvidas por Bridgman consiste basicamente
em gerar alta pressao pela compressao da amostra entre duas “bigornas” opostas de
acordo com a figura 14. As “bigornas” sao construidas com material duro,
especialmente “metal duro” (WC+Co), mas geralmente fragil, com resisténcia a tracéo
significativamente inferior & resisténcia sob compressao. A concepg¢éao estrutural das
bigornas de Bridgman baseia-se no principio de sustentacdo massiva, segundo o qual
uma pequena area em um material pode ser submetida a um valor de tensao trés ou
guatro vezes maior do que a sua resisténcia mecéanica usual, quando se aplica uma
forca uniaxial, se houver um grande suporte de material atras de si. Para aumentar
ainda mais a capacidade de carregamento das bigornas, torna-se necesséaria uma
sustentacao lateral. Essa € produzida pelo seu cintamento com anéis concéntricos,
montados sob interferéncia, o que vai gerar uma pré-compressao final na bigorna.

Este tipo de construcdo, permite atingir até pressfes acima de 10 GPa.

£y

Figura 14: Esquema de uma Bigorna de Bridgman.

Diversos tipos de variantes das bigornas de Bridgman foram desenvolvidos,
entre os quais o sistema “toroidal”, (figura 15), oqual foi utilizado no presente trabalho
(BUNDY, 1998). Esse sistema foi desenvolvido nos paises da antiga Unido Soviética
e sua tecnologia esta presente no Laboratorio de Materiais Avancados (LAMAV-
UENF) desde 1994. A camara de alta pressdao é composta de duas metades
simétricas, cujas “bigornas” de metal duro (WC-Co) apresentam um perfil que é a
combinacao de uma calota esférica central circundada por um semitoroide, (figura 15).

Este perfil permite um aumento do volume de material a ser processado, quando
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comparado com camaras similares que usam pistdes planos como a bigorna de
Bridgman. Entre as duas metades simétricas é colocado um componente fundamental
nesse tipo de sistema, que normalmente recebe 0 nome genérico de gaxeta, que &
constituido no presente trabalho de uma mistura de CaCOs com alcool polivinilico. A
gaxeta, junto com a célula de reacao, é construida com pecas de diversos materiais e
possui fun¢des mudltiplas, atuando como selo mecéanico, sustentacdo lateral dos
pistdes de metal duro, meio transmissor de pressao e isolante térmico.

A geometria utilizada propicia uma consideravel sustentacéo e distribuicdo da
pressao no interior da camara, tornando possivel obter-se pressfes de até cerca de
10 GPa. Para que essa pressao seja gerada, todo esse conjunto € comprimido sob a
acado de uma prensa hidraulica, que permite uma aplicacdo de carga de até 400 tonf
(~3,9 MN) com alta estabilidade e rigidez mecanica (SOARES, 2003).

Figura 15: Dispositivo de alta pressao utilizado nas prensagens. Este
dispositivo € composto por duas bigornas (1 e 2), suportadas por anéis de
cintamento (3), e pela capsula deforméavel de calcita (4). Dentro da cavidade da
cépsula é colocado o p6 a ser sinterizado (5) e os discos (6) que atuam como
isolantes térmicos e condutores elétricos, simultaneamente. Durante a compactacao

forma-se a gaxeta compressiva (7) (OSIPOV, 2003).

A utilizacao de altas pressdes no estudo de materiais tem se tornado primordial
nos ultimos anos, e o intervalo de pressdo e temperatura acessiveis vem
constantemente sendo ampliado, revelando um caminho bastante promissor para
melhoria das condi¢des de sinterizagdo dos materiais.

Sasso (2008) e Kraemer (2003) explicam sobre os efeitos da aplicagcéo de altas

pressdes sobre a matéria condensada. Segundo eles, além de promover uma alta
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compactacédo do po de partida, uma tensédo extrema aplicada ird somar-se a tensdo
superficial como forca motriz para o processo de sinterizagcdo. Pressbes muito
elevadas permitem a deformacéo plastica, promovendo um maior contato entre as
particulas reduzindo o tempo e/ou a temperatura de sinterizacdo, inibindo o
crescimento excessivo de gréos, sem o uso de aditivos.

Esta compressdo leva a um empacotamento atdmico mais denso,
frequentemente acompanhado de mudanca no nimero de coordenacéo. E o que
acontece com o diamante/grafite, hBN/cBN. Quando se utiliza condi¢cbes extremas de
pressdo, 0S materiais podem apresentar propriedades fisico-mecéanicas
completamente diferentes das adquiridas a pressao ambiente. Para Sasso (2008), isto
nao é surpreendente, visto que, dentro das técnicas atuais disponiveis a variacao
energética provocada pela compressao da matéria é da mesma ordem da energia de
ligacdo quimica. Assim, a aplicacao de altas pressfes permite alterar a estabilidade
relativa entre diferentes fases de um material, deixando a temperatura como
parametro auxiliar de controle da cinética do processo de transicao.

A forma mais simples de promover a compactacdo do material de partida com
aplicacdo de tensdo externa é a prensagem. Uma das vantagens da prensagem € a
alta precisdo dimensional dos compactos, resultado de uma densificagdo com
contragdo minima durante a sinterizacgao.

A técnica de sinterizacdo mais comum é a que ocorre simultaneamente a
aplicacao de pressao e temperatura. Em uma Unica etapa obtém-se a compactacéo e
sinterizacdo, o que torna a deformacao plastica das particulas de suma importancia
(SASSO, 2008). A aplicacédo de alta pressdo e o surgimento de areas de contato
aumenta a for¢ca motriz que pode, discretamente, ser considerada como a raz&o entre
a energia superficial e o volume da particula (COSENTINO, 2006).

Segundo Brobovinichii (1998), a aplicacdo de alta pressdo e alta temperatura
criam condicbes para ocorréncia de transformacdo de fases (sintese) e de
consolidagdo das particulas (sinterizacdo). Uma técnica de prensagem usada é a
isostatica a frio (Cold Isostatic Pressing) onde a pressédo (entre 35-200MPa) é
transmitida por um meio liquido resultando em compactacdo multidirecional e pecas
isentas de tens@es internas. A prensagem isostatica a quente (Hot Isostatic Pressing)
tem a vantagem de distribuicdo da pressao uniforme em todas as dire¢des, conferindo
aos materiais processados uma microestrutura homogénea e controlada. A maioria

dos materiais podem apresentar-se completamente densificados e com excelentes
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propriedades mecéanicas. O principal mecanismo de densificacdo é a difusédo pelo
contorno de gréo.

A forca motriz para difusdo € a energia livre. A sinterizacdo reativa e a
compactacao isostatica a quente buscam obter sinterizacdo com alta densidade
(SASSO, 2008; ROCHA, 1995).

5.2.4 Sinterizacdo do cBN

A obtencdo de materiais superduros ndo é uma tarefa muito facil de ser
realizada, devido a baixa sinterabilidade do cBN em razdo da natureza covalente de
suas ligacdes atdmicas. Pode-se dizer que a tecnologia para obtencdo dos materiais
desenvolvidos a base de cBN, via de regra, requer processos de sinterizacado reativa
gue envolve condicdes severas de pressdo que variam de 3 a 8GPa e temperatura
até 2000°C em dispositivo de alta pressao (DAP).

N&o s6 a determinacao dos parametros € importante, mas também o esquema
de aplicacéo desses parametros, ou seja, 0 regime a ser obedecido para a pressao,
temperatura e tempo de sinterizacdo. A sinterizacdo convencional de cBN se da via
compactacao do p6 de cBN sob regime de HP-HT em periodos que podem chegar a
11 horas. Na sinteriza¢éo, o p6 de cBN pode ser misturado a alguns tipos de ligantes,
como Al, TiC, Co, Ni, Mg e Sn (JENNINGS, 1995).

Na sinterizacdo do cBN sempre deve-se ter cuidado para controlar a
transformacdo em hBN, pois o cBN sob baixa pressado e alta temperatura se
transforma em hBN (EREMETS et al., 1998). Uma das alternativas a essa
transformacao é trabalhar com pressdes da ordem de 3-8 GPa nos denominados
sistemas de altas pressoes e altas temperaturas (HPHT).

Os métodos de sinterizacdo para a produgdo de compgositos de cBN sdo bem
conhecidos e tém sido frequentemente relatados. Os métodos envolvem tanto a
conversao direta de hBN para cBN (com ou sem suporte catalitico ou meio de ligacéo)
quanto a sinterizacdo direta do p6 de cBN, sendo utilizadas pressdes maiores que 6,5
GPa e temperaturas entre 1900-2500°C. Para diminuicdo dos parametros de
sinterizacdo alguns ligantes, também podem ser adicionados e, além de facilitarem a

sinterizacdo, estes podem aumentar a tenacidade do cBN (SHONHIWA, 2008).
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Muitos fatores podem interferir na eficiéncia do método de sinterizacdo quando
se trabalha com HP-HT, dentre eles: gradientes de presséo e temperatura na camara
de compresséo do DAP, diferenca entre o coeficiente de expanséao térmica do cBN e
do ligante, mudanca de volume devido a formacao de novas fases e a reducao rapida
da pressdo e temperatura durante o processo (BOBROVNITCHII e FILGUEIRA,
2006).

Quando se trata da sinterizacdo do cBN, o processo ocorre muito proximo da
linha de estabilidade termodinamica (cBN < hBN), portanto deve-se ter um alto
controle sobre os parametros aplicados HP-HT (SINGHAL e SINGH, 2005). Neste
caso, € importante trabalhar distante do conjunto de parametros, temperatura e
pressdo, que promovam a reversao indesejada para hBN (SHONHIWA, 2008). Esses
parametros podem ser melhor controlados com a adicdo de um segundo componente
auxiliar na formacédo de uma fase liquida. A adicdo de alguns metais ou ceramicas
permite diminuir os parametros de sinterizacdo (KLIMCZYK et al., 2011).

Durante a sinterizacdo de compositos de cBN sdo usadas pressdes e
temperaturas elevadas dentro da regido de estabilidade cristalografica, com patamar
suficiente para causar a ligacao entre particulas do pé e a matriz ligante. Inicialmente
ocorre 0 rearranjo dos graos seguido por uma deformacdo plastica e fratura,
aumentando assim a area de contato entre as particulas e posterior fusédo do ligante
ocupando 0s vazios existentes entre os grdos, promovendo a densificacdo do
compacto e contribuindo para a formacédo de novas fases.

Como a presséo é uma variavel termodinamica sua variacao afetara o equilibrio
do sistema, possibilitando eventual transicdo de fases para novos estados de
equilibrio. Quando a sinterizacdo ndo € realizada adequadamente, a contracao,
propria da densificacdo, pode resultar em distor¢des, trincas, densificacdo incompleta
ou até mesmo nas combinacdes destes problemas (SASSO, 2008).

A fase dura, ou seja o cBN, tem um papel passivo, uma vez que suas particulas
nao sinterizam entre si, mas sdo movidas pelo ligante. Na sinterizagcdo de materiais
superduros, a fase ligante desempenha o papel mais importante sendo responsavel
pela densificacdo, molhabilidade, espalhamento e formacéo de aglomerados.

Esta fase deve reagir e ser fundida, parcialmente, com cBN formando ligacdes
através da reacdo durante aplicagdo de alta pressdo e alta temperatura de
sinterizagdo. Durante a sinterizagao, pelo menos uma parte do material ligante deve

ser liquido ou parcialmente liquido para promover uma molhabilidade substancial para
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aderir aos graos de cBN a fim de conseguir uma efetiva retencédo (CAN et al., 2009).
O ponto de fusédo desejavelmente baixo da fase ligante, tipico de qualquer sistema
miscivel em fase liquida, na auséncia de interacédo quimica forte, promove a formacao
da fase liquida e o mecanismo de recristalizacdo catalitico. A figura 16 mostra um

micrografia de um composto sinterizado de cBN e AIN.

Figura 16: micrografia cBN-Ti (McKie, 2011).

Estes materiais superduros séo sinterizados em um "ambiente de fase liquida”,
mas a contracao significativa ocorre no estado solido. Sendo assim, a sinterizacao de
cBN ou compostos refratarios, na auséncia de fase liquida, ocorre por meio de
recristalizacdo e, portanto, uma porosidade residual geralmente & observada no
compacto resultante (HALL Jr. e CERCEAU, 1987).

Além disso, o p6 de CBN absorve uma quantidade consideravel de agua e
oxigénio que, em alta presséo, resulta na formacdo de uma camada de B20s3 na
superficie das particulas. Apesar de ser uma protecao, dificulta a difusdo de oxigénio.
Neste sentido, torna-se uma fase prejudicial a resisténcia mecéanica e,
consequentemente, a resisténcia ao desgaste do compacto (KANE, 2002). Se a
sinterizacédo € feita em uma atmosfera oxidante (=1000°C) ocorre uma perda de peso
do material compdsito a uma temperatura superior a 1300°C devido a significativa
oxidacdo do cBN em consequéncia da formacao de compostos volateis (GOLOVKO
et al., 1992).
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O aumento da temperatura de sinterizacdo pode gerar um acréscimo no grau
de deformacéo plastica da estrutura cBN e na quantidade de discordancias. Os poros
diminuem e o tamanho dos graos aumenta promovendo um maior contato entre as
particulas o que resulta, por exemplo, em coalescéncia dos graos. Ocorrendo assim
uma diminui¢éo da energia livre de superficie do sistema (BOBROVNITCHII, 2008).

A interacdo do cBN com os componentes da mistura sob altas temperaturas de
aguecimento, podem levar a formacao de fases indesejaveis como, por exemplo, a
formacdo de boretos, que muitas vezes independem dos métodos de sinterizacéo
utilizados. Também, alguns materiais ndo possuem boa molhabilidade com as
particulas de cBN resultando em uma ma adesao entre a matriz e 0s grdos apos o
resfriamento do compdsito, prejudicando a resisténcia mecéanica do produto final
(BOBROVNITCHII, 2008).

Durante a sinterizacdo ndo s6 elementos da nova fase sdo importantes para
constituicdo das propriedades finais dos compdésitos de cBN como, também, os
atomos de impurezas existentes no po de partida ou originados por contaminacdo em
pequenas quantidades, que sdo muitas vezes desejaveis. Os atomos de B e N
formam ligacdes covalentes, duras e altamente direcionais, porém no cristal existem
diferentes planos em que o numero de ligacdes por unidade de area é minimo.

Os atomos de impureza acomodam-se, nestas posicdes onde a tensdo de
desajuste € menor, em planos onde ocorre mais facilmente a separacdo dos cristais
devido as ligacbes serem mais fracas, ou seja, planos de menor resisténcia a tracao.
Esses planos de clivagem estdo aleatoriamente distribuidos ficando em posicoes
opostas, resultando assim em resisténcia a propagacéo de trincas (WENTORF et al.,
1980).

A distancia das ligacdes entre B-B ou N-N sdo de 4 e 5A e, portanto, uma
grande gama de atomos ou ions poderia ser incorporada dentro da estrutura, sem que
ocorra distorcbes na rede (WILLE PERKINS, 2001). Entretanto os atomos de
impureza podem ser benéficos formando fases que melhoram as propriedades do
compésito. Por exemplo, o calcio (Ca) pode estabilizar um pouco a estrutura celular
do cNB e contribuir para aumento da dureza, lantanideos conhecidos como “Terras
Raras” que se apresentam na forma de Oxidos ou actinideos (Y203, La203)
favorecendo a sinterizagédo (MALIK, 2010; CHAGASE BOBROVNITCHII, 2012). Os
oxidos destes materiais facilitam a reducdo de defeitos no empilhamento da estrutura,

a formacdao de liquido e reduzem os parametros de sinterizacdo do cBN (TURKEVICH,
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2002). Porém, se as impurezas variam muito em quantidade, torna-se dificil a
reproducao experimental do compdésito (WILL e PERKINS, 2001).

Um problema que também pode interferir negativamente nas propriedades do
composito de cBN € a utilizacdo, na mesma composicéo, de elementos com diferentes
estruturas cristalinas, pois introduzem tensoes residuais geradas pela anisotropia da
expansao térmica, diminuindo a resisténcia a fratura e ao lascamento dos gréos. Isto
leva a um enfraquecimento da interface entre o cBN e a fase secundaria dura,
resultando em uma perda de forca de ligacao e, portanto, uma perda significativa do
desempenho da ferramenta em aplicagfes onde a resisténcia a fratura e lascamento
sdo caracteristicas obrigatorias (CAN e ANDERSIN, 2006).

5.3 A aplicacdo do cBN naindustria

A utilizacdo do cBN esta voltada para industria metal mecéanica, producao de
rochas e a industria da construcdo civil. Em todos os casos, a principal caracteristica
explorada do cBN é a sua alta dureza.

Algumas aplicacdes de materiais comerciais a base de cBN estdo sendo

mostradas na Tabela 2.

Tabela 2: Aplicacao racional de algumas marcas de materiais a base de cBN
(BARRY, 2005).

Nome comercial Ramos de aplicagio
Usinagem continua e intermitente dos agos ligados endurecidos,

ferros fundidos cinzentos e ferros fundidos refinados

DBC 90 Semi-acabamento dos agos endurecidos e ferros fundidos refinados
Sumiboron BN 200 Usinagem continua e intermitente QE agos ligados endurecidos

e ferros fundidos de alta resisténcia ao desgaste
Compositos Acabamento final de acos endurecidos e ferros fundidos cinzentos
Kiborit Usinagem continua e intermitente de agos com alta dureza e ligas endurecidas

Amborite

A aplicacédo industrial do CBN esta voltada para fabricacdo de ferramentas de
usinagem que incluem desbaste, retifica, perfuracéo e serraria (SILVA et al., 2004).
Existe uma ampla gama de utilizacdo para as ferramentas a base de cBN como, ligas
endurecidas, metais e ndo metais, tais como, vidros, ceramicas e granitos. Os
compositos de cBN suprem as necessidade deixadas pelo diamante devido as
limitacdes térmicas e reatividade com o ferro (UHLMANN et al., 2009). Em altas
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temperaturas a dureza do cBN pode superar a dureza do diamante, como mostra a

figura 5.
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Figura 17: Dureza dos abrasivos com o aumento da temperatura
(ZEILMANN, 2004).

A aplicacdo do cBN é particularmente importante para a industria de grande
responsabilidade como, automobilistica, aeroespacial, maritima, quimica e
petroquimica (XAVIER, 2003).

Na industria metal mecanica o cBN é divido em duas classes sendo elas: 1)
compaositos ceramicos com um teor de cBN de 40-65%. O ligante de ceramica agrega
resisténcia ao desgaste ao cBN, o qual, se ndo fosse pelo ligante, teria tendéncia ao
desgaste quimico e 2) classes com alto teor de cBN, com 85% a quase 100% de cBN.
Estas classes podem apresentar um ligante metélico para melhorar a tenacidade
(SANDVIK, 2016).

As classes de cBN sdo amplamente usadas para torneamento de acabamento
em acos endurecidos, com uma dureza superior a 45 HRc. Acima de 55 HRc, cBN é
a Unica ferramenta de corte que pode substituir os métodos de retificacdo

tradicionalmente usados. A¢os mais macios, abaixo de 45 HRc, contém uma
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quantidade maior de ferrita, 0 que causa uma diminuicdo na resisténcia ao desgaste
do cBN (SANDVIK, 2016).

O cBN também pode ser usado para desbaste com alta velocidade de ferros
fundidos cinzentos em operacdes de torneamento e de fresamento. A figura 18 mostra
uma pastilha de cBN, pode ser observado que o cBN € soldado a um suporte de metal
duro para formar uma pastilha.

Figura 18: Pastilha de cBN da sandvik, (SANDVIK, 2016).

Com as diversas possibilidades de composi¢éo e arranjos em que as pastilhas
de cBN podem ser formadas, as suas aplicagfes na industria metal mecénica podem
ser diversas, desde torneamento continuo em acgos endurecidos, a cortes
interrompidos pesados em acos endurecidos e para acabamento de ferros fundidos
cinzentos (SANDVIK, 2016).

O cBN também esta sendo utilizado como revestimentos em metal duro
juntamente com outros materiais ceramicos, como o nitreto de titanio TiN, com o
objetivo de diminuir o desgaste, aumentando, assim, a vida util da ferramenta. A figura
19 mostra uma comparacéao de duas ferramentas de aco rapido revestidas com cBN,
uma de maneira convencional e outra com revestimento de alta eficiéncia, chamada
de BC8020 (MITSUBISHICARBIDE, 2016).
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Figura 19: Comparacao do desgaste de duas ferramentas revestidas com
cBN (MITSUBISHICARBIDE, 2016).

As ferramentas de aco rapido revestidas por cBN tem ganho de vida devido a
diminuicdo do desgaste, e sdo utilizadas com melhor eficiéncia em usinagem pesada
ou interrompida (MITSUBISHICARBIDE, 2016).

Pode ser observado na figura 19, que o modo com que o cBN é aplicado a
superficie a ser revestida, pode alterar as propriedades de desgaste da ferramenta,
porém, essa ndo € a Unica propriedade afetada pelo método de deposicdo. O
acabamento do corte também pode sofrer grande alteracdo, como esta sendo
mostrado na figura 20. Onde o novo método de deposicdo de cBN proposto pela

Mitsubichi contribui significativamente para um melhor acabamento superficial.
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Figura 20: Comparacédo do acabamento superficial de trés ferramentas
revestidas com cBN (MITSUBISHI CARBIDE, 2016).

5.5 Desenvolvimento de compésitos de cBN

Compdsitos utilizando cBN ja sdo uma realidade. Existem muitas pesquisas
que utilizam esse material para a producéo de insertos utilizados na industria metal
mecanica. O que se busca na utilizacdo do cBN como fase reforco da estrutura é
alcancar elevada dureza e resisténcia ao desgaste.

Zhao (2009) utilizou o cBN com fase refor¢co de uma matriz ceramica de Si3N4—
AIN-AI203-Y203, onde as pastilhas foram sinterizadas por plasma pulsado, (SPS),
utilizando temperaturas entre 1250°C e 1450°C. Neste trabalho o cBN ocupa 50% da
fragdo em peso de todo o material. A figura 21, mostra uma micrografia produzida por
Zhao, onde podem ser observado os grdos de cBN em uma matriz ceramica. O

objetivo de Zhao foi produzir pastilhas para usinagem.
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Figura 21: Graos de cBN em uma matriz ceramica, (ZAHAO, 2009).

O cBN tem sido utilizado em diversas outras matrizes, como, Al e AIN, SI, Ti-
6Al-4V, SIAION, WC-Ni—-VC-TaC, TiC e WC-Co. Em todos esses trabalhos, o cBN
vem sendo utilizado como fase reforco, disperso em uma matriz continua (GARRETT,
2013; EZUGWU, 2004; YINJUAN, 2015; RAN, 2008; MCKIE, 2011; UIYONG, 2011,
BILGE, 2009; XIAO, 2002; ANGSERYD, 2009; MICHALSKI, 2015). Nas figura 22, 23

e 24 podem ser observados exemplos de como o cBN esta disposto nessas matrizes.

Figura 22: Micrografia produzida por MEV de uma PcBN, onde os graos de
cBN est&o dispostos em uma matriz de TiCN, Al20s e WC (ANGSERYD, 2009).
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Figura 23: Graos de cBN (30% em peso) dispersos em uma matriz de WC-Co
(70% em peso), sinterizados por SPS (MICHALSKI, 2015).
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Figura 24: Micrografia de uma compoésito com matriz WC-Ni-VC-TaC—cBN,
sinterizados em SPS com diferentes adigdes de cBN: (a) 0 vol.%, (b) 10 vol.%, (c) 30
vol.% e (d) 50 vol.%(HUIYONG, 2011).

Um aspecto comum dos diversos trabalhos com compésitos de cBN (PcBN), é
a utilizacdo dos mesmos como insertos de usinagem. Logo, a principal propriedade
avaliada € a dureza dos compadsitos ou aumento desta com a adi¢do de cBN. Alguns
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trabalhos também relacionam a tenacidade e a densificagdo dos PcBN obtidos entre
outras propriedades. A densificacdo € importante para avaliar a porosidade
remanescente dos corpos sinterizados, 0 que esta diretamente ligado com todas as
outras propriedades. Quando se trata de insertos, a dureza deve ser uma de suas
principais caracteristicas, pois quanto mais duro, menor serd o desgaste da
ferramenta. A tenacidade ganha importancia, pois as ferramentas de usinagem estéo
Sujeitas a impactos, logo, esta se torna uma propriedade fundamental quando o que
se busca € o aumento da vida util das ferramentas. Nas figuras 25 e 26 tem-se

algumas propriedades relacionadas com o diferentes PcBN obtidos.
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Figura 25: Densidade aparente e densificagdo com o aumento da fracdo em
peso do cBN em uma matriz de WC-Ni—VC-TaC sinterizado por SPS Huiyong
(2011).

No trabalho de Huiyong (2011), é interessante observar que a densificacao
aumenta com a adicdo de cBN, o que nao era esperado, pois o cBN inibe a
sinterizacdo da matriz. Huiyong (2011) atribui esse aumento ao tamanho de graos do
cBN (20 a 40 pm), que séo de 40 a 90 vezes maior que o tamanho médio dos graos
da matriz. Essa diferenca de tamanho de grédo proporciona um maior empacotamento
da mistura, além de aumentar as pressées internas entres os diferentes graos.

Outra importante contribuicao do trabalho de Huiyong (2011) foi a relagéo entre
a dureza e a tensdo maxima em flexdo com a adicdo de cBN na matriz mostrado na

figura 26. Corpos de prova em flexdo sdo simultaneamente tensionados em tracao e
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compresséo, logo a diminuicdo desta propriedade esta intimamente ligada com a
diminuicdo da tenacidade. O trabalho de Huiyong (2011) mostrou um aspecto comum
guando se trabalha com cBN, isto €, para um aumento efetivo da dureza € quase

sempre preciso perder em tenacidade.
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Figura 26: Relacéo entre dureza e tensdo maxima em flexdo com a adicdo de

cBN (HUIYONG, 2011).

McKie (2011) relacionou a fracdo de ligante com a tenacidade do PcBN,
obtendo-se uma proporcao direta, isto €, com o aumento da fracéo de ligante ganha-
se tenacidade a fratura como mostrado na figura 27. Outro aspecto muito importante
neste trabalho é a grande quantidade de cBN quando comparado ao trabalho de
Huiyong (2011), onde esse trabalha com o maximo de 50% e aquele chegou a
trabalhar com 90% de cBN. O que torna isso possivel sdo os diferentes processo de
sinterizacdo utilizados. Huiyong (2011) trabalhou com SPS, enquanto McKie (2011)
sinterizou via HP-HT, o que torna viavel a utilizacdo de grandes quantidade de cBN
pois, como ja foi dito em capitulos anteriores, o cBN sofre transformacéao para hBN
em baixas pressbes, e 0 processo assistido por SPS ndo proporciona grandes
pressbes de sinterizacdo. Desta forma, torna-se justificado o uso de HP-HT no
presente trabalho, pois 0 que se busca € a sinterizagdo de pastilhas com até 90% de
cBN.
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Figura 27: Relacéo entre a quantidade de ligante (Al), com a tenacidade do PcBN,
sinterizado por HP-HT (MCKIE, 2011).

Dos trabalhos anteriormente citados pode-se chegar a algumas conclusdes:

e Quanto maior a quantidade de cBN maior sera a dureza do compdsito.

e Atenacidade decresce a medida que se adiciona cBN a matriz.

e Grandes quantidades de cBN em PcBN somente podem ser alcancadas
com utilizacdo de HP-HT.

Se o objetivo do trabalho é produzir ferramentas para usinagem, o que se busca
€ 0 aumento da dureza e da tenacidade dos PcBN. Entdo surge a ideia de relacionar
a alta dureza com elevada tenacidade, porém como isso seria possivel se ja se sabe
gue séo propriedades concorrentes? Pensando em camadas, onde se busca alcancar
alta dureza na camada superficial e tenacidade para suportar os impactos na camada
inferior, também chamada de suporte.

Pensado desta maneira, Wenping (2005) suportou uma camada micrométrica
de cBN em um substrato de WC-Co, com 0 objetivo de aliar a dureza do cBN com a
tenacidade do metal duro. A figura 28 mostra o aspecto microscépico da pastilhas e

a figura 29 mostra a vida util da pastilhas em condi¢cdes de usinagem.
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Figura 28: Imagem de MEV mostrando (a) os aspectos da interface das
camadas cBN/WC, (b) aspectos lateral da camada de cBN e (c) e por fim te topo da
camada de cBN (WENPING, 2005).
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Figura 29: (a) gréafico relacionando o desgaste de flanco das pastilhas em
condi¢Bes de usinagem em um acgo AlSI 4340 (50~53 HRC). (b) imagem de MEV
mostrando o desgaste de flanco da pastilha (WENPING, 2005).

Segundo Wenping (2005), utilizando os parametros f=0.2mm, v=125m/min e
f=0.15mm/ver, as pastilhas nao revestidas tiveram uma vida util em torno de 4
minutos, enquanto as revestidas chegaram a alcancar 20 minutos de usinagem para
0S mesmos parametros, como mostra o grafico da figura 29 Para fins de comparacéo
futura, é importante ressaltar que neste trabalho o substrato utilizado era uma pastilha
comercial.

O trabalho de Wenping (2005), além de demonstrar resultados
impressionantes, sugere um novo desafio a ser alcancado, ou seja, a producéao de

pastilhas com camadas duplas tendo cada camada uma fungéo especifica. O que esta
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sendo proposto ndo € a repeticdo do trabalho de Wenping (2005) com pequenas
modificacdes, e sim um trabalho totalmente diferente com objetivos superiores. O que
se busca é aumentar a espessura da camada de cBN para algo entorno de 2 a 3mm
de espessura, isto seria virtualmente impossivel para o método de deposicao utilizado
por Wenping (2005).

5.6 Aplicacdo em usinagem das pastilhas de PcBN

A usinagem pode ser definida como um processo de fabricacdo que através da
remocao sucessiva de camadas superficiais, faz com que a peca alcance as
dimensdes e formas desejadas (FERRARESI, 1970). As operac¢des de usinagem
dividem-se em processos de usinagem convencional e ndo convencional. A figura 30
demonstra uma classificacdo dos processos de fabricacdo. Dentre os processos de

usinagem convencionais o torneamento, furacao e fresamento recebem destaque.
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Figura 30: Classificacao dos processos de fabricagao (adaptado, MACHADO
et al., 2011).

Como ja foi dito nas secOes anteriores, as pastilhas de PcBN s&o aplicadas
principalmente como insertos utilizados em usinagem. Existe uma grande quantidade
de estudos técnicos realizados nesta area. Neste item serd abordado alguns aspectos
importantes da usinagem em torneamento. Na figura 31 pode ser observada a

utilizacao de pastilhas intercambiaveis em usinagem.
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Figura 31: Operacdo de torneamento com insertos intercambiaveis (SOUZA,
2011).

5.6.1 Aspectos geométricos das ferramentas de usinagem em

torneamento

Em trabalho de corte de metal a operacdo mais usada é a de torneamento,
onde o material a ser cortado é fixado a uma castanha de um torno e rotacionado,
enquanto a ferramenta de corte, presa firmemente em um porta amostra, move-se em
um plano no eixo de rotacdo da peca (TRENT, 2000).

Segundo Amorim (2002), no torneamento existem dois fatores cuja influéncia
determina o resultado final do processo de usinagem em torneamento, sendo eles:
0S parametros de corte e a geometria da aresta de corte.

Entre os parametros de corte, figura 32, destacam-se: velocidade de corte (v¢),
que é a taxa segundo a qual a superficie da peca passa pela aresta da ferramenta,
(dada em m/min), avanco (f) (mm/rev), distancia percorrida pela ferramenta por
revolugdo da peca, e a profundidade de corte (ap) (mm), que é a espessura ou
profundidade de penetragédo da ferramenta medida perpendicularmente ao plano de
trabalho, que é definido pelas dire¢cbes de avanco e V. da ferramenta (AMORIM,
2002).
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Figura 32: Parametros de corte e superficies em torneamento cilindrico
externo (AMORIM, 2002).

O segundo fator com grande influéncia no torneamento é a geometria da
ferramenta. As figuras 33 e 34 mostram as partes constituintes da geometria da
ferramenta (AMORIM, 2002).

e Superficie de saida (Ay)- € a superficie no qual o cavaco desliza durante
o corte.

e Superficie de folga (Aq)- é a superficie que determina a folga entre a
ferramenta e a superficie em usinagem principal.

e Superficie secundaria de folga (A'a) — € a superficie que determina a
folga entre a ferramenta e a superficie em usinagem secundaria.

e Cunhade corte — é a cunha formada pela superficie de saida e de folga,
sobre a qual ocorre o corte do metal.

e Aresta de corte — sdo as arestas de cunha e de corte, nas quais ocorre

a interface ferramenta-peca, e distinguem-se como:
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o Aresta principal de corte (S) - formada pela interseccédo das

superficie de saida e de folga,
o Aresta secundaria de corte (S’) — formada pela interseccdo das
superficies de saida e secundaria de folga.

Ponta de corte - local da cunha de corte onde se encontra a aresta
principal e aresta secundaria de corte.

Cabo

Superficle de
saida Ay

Ponta de corte

Aresta

secundarla :r:;;gﬂgclml
S dSUl'M:'ﬂd: principal
Superficie e folga Ax
secundéria T o—

de folga A'ax

Diregéo de avango

Figura 33: Geometria da ferramenta de corte (AMORIM, 2002).
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aD&;e::: oe unha de)corte

:lano da figura -

Superficie principal

de folga Aa

Figura 34:

Direcdo dos movimentos de corte de avanco efetivo no torneamento,

mostrando os angulos de direcao de avancgo (¢), de direcao efetiva (n) e plano de

trabalho da ferramenta (Pfe) (DINIZ et al., 2000).
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Nas figuras 35 e 36 estd sendo mostrado os principais angulos da ferramenta.
Souza (2011) ressalta a importancia do angulo de saida, pois, este interfere
diretamente no processo de quebra do cavaco. O trabalho de dobramento do cavaco
diminui com o aumento de Y e, por conseguinte, a temperatura gerada diminui. Porém,
em materiais de dificil usinagem, o aquecimento € mais proximo a quina onde a

dissipacéo de calor € minima, neste caso o angulo deve ser diminuido (SOUZA, 2011).

Furs

(2] (&}

Figura 35: A figura (a) mostra os principais angulos da ferramenta: a- angulo de
folga, B- de cunha, y- de saida; (b) faceamento de um material ductil com angulo de
saida positivo (SOUZA, 2011).
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Figura 36: Demonstracao dos diferentes angulos de saida que uma
ferramenta pode ter (SOUZA, 2011).
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Segundo Pecanha Jr. (2014), outro fator a ser considerado € o formato da
pastilha (figura 37), que deve ser selecionado em funcdo da operacéo a ser realizada,
material usinado e parametros de corte. O maior angulo de ponta possivel deve ser
selecionado para propiciar resisténcia e confiabilidade a pastilha, porém requer maior
poténcia da maquina e tem maior tendéncia a vibragdo. Um angulo de ponta pequeno
€ mais fraco e tem menor contato da aresta de corte, o que pode tornar a pastilha

mais sensivel aos efeitos térmicos, entretanto proporciona menor vibragcdo e menores

60‘&"

+ — Forca de Corte

forcas de corte.

4 <— Aresta Robusta —

Figura 37: Formato de pastilhas e suas caracteristicas (PECANHA JR., 2014).

5.6.2 Mecanismos de desgaste das ferramentas de usinagem em

torneamento

E muito importante conhecer e estudar os processos de degradacdo das
ferramentas, pois estas sofrem grandes solicitagGes fisicas (de origem mecéanica) e
quimicas (devido a interacdo entre o metal usinado com a ferramenta sob altas
temperaturas). Na figura 38 pode-se observar o gradiente de temperatura em que a
ferramenta é submetida durante o processo de usinagem (CIMM, 2016). E importante
ressaltar que a regido de maior temperatura ndo é a aresta de corte da pastilha, mas
a superficie de saida do cavaco. O aumento da temperatura € atribuido ao mecanismo
de abraséao entre a pastilha e o cavaco, além do calor gerado na aresta de corte que
€ conduzido até essa regido, como na superficie de saida a dissipacdo do calor é
menor se comparada a aresta de corte, que troca calor diretamente com a peca, a

temperatura tende a aumentar na regido de saida do cavaco. Devido as altas
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temperaturas, os mecanismos predominantemente responsaveis pelo desgaste dessa

regido sédo a difusdo e a adesao (TELES, 2007).

Geracao de Calor Distribuicdo de Temperaturas

ferramenta

Material: Aco 850N/mm? Espess. do cavaco: 0,32 mm
Vel.de Corte (60 m/min Ferramenta: P 20

Figura 38: Geracéo e distribuicdo de calor em uma ferramenta de usinagem (CIMM,
2016).

As partes mais solicitadas da ferramenta durante o processo sao a aresta de
corte, a face (superficie de saida) e o flanco (superficie de folga). Trés formas de
desgaste podem ser observadas nessas regides de cratera, flanco e entalhe de
acordo com a figura 49. (PECANHA JR., 2014).

aresta de corte

sup. saida

sup. folga

raio de ponta

Figura 39: Principais areas de desgaste de uma ferramenta de corte. Onde:
area A — Desgaste de cratera; B — desgaste de flanco; C — desgaste de entalhe
(ABRAO, 1995).
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O desgaste de flanco mostrado na figura 40 ocorre na superficie de folga
atingindo tanto a aresta principal como a secundaria. Quando atinge a aresta principal
de corte, resulta no aumento das temperaturas e forcas envolvidas no corte, podendo
causar vibracdes tanto na ferramenta quanto na peca. Quando ocorre na aresta
secundéria pode resultar em uma pec¢a mal acabada fora das dimensdes esperadas
(AMORIN, 2012; PECANHA JR., 2014).

Em geral, o desgaste de flanco é o principal fator limitante da vida da ferramenta
e é um dos principais critérios de fim de vida utilizados em teste de usinagem. Este
tipo de desgaste provoca alteragdes grandes de rugosidade superficial e circularidade
da peca, bem como na tolerancia dimensional (PECANHA JR., 2014).

Aresta principal
de corte

Desgaste de
flanco

Flanco

Figura 40: Representacdo esquematica do desgaste de flanco (AMORIN,
2002).

O desgaste de cratera ocorre na superficie de saida do cavaco, esta
relacionado principalmente aos mecanismos difusivos e abrasivos, ocorrendo sob
altas velocidades de corte devido as altas temperaturas geradas, que favorecem o
mecanismo de desgaste por difusdo. A resisténcia a abrasdo é reduzida devido o
mecanismo de difusdo atenuando assim, o desgaste abrasivo. A figura 41 mostra de

forma esquematica o desgaste de cratera (AMORIN, 2002).
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Superficie de
saida

Desgaste de
cratera

Figura 41: Desgaste de cratera (AMORIN, 2002).

O desgaste de entalhe ocorre na unido entre o desgaste de flanco e de cratera.
O mecanismo de desgaste envolve abrasao e transferéncia de material e € fortemente
influenciado pelas interacbes com a atmosfera (PECANHA JR., 2014). A figura 42
mostra de forma esquematica o desgaste de entalhe de uma ferramenta.

Desgaste de
entahe

Figura 42: Representagcédo do desgaste de entalne (AMORIN, 2002).



54

Os principais mecanismos de desgaste das ferramentas de usinagem em

torneamento sdo: deformacédo plastica, difusdo, adeséo, abrasdo, oxidacao e fratura

(lascamento). Teles (2007) define cada um desses mecanismos da seguinte forma:

>

Deformacdao plastica: € causada pela combinacao de altas tensdes de
compressdo com altas temperaturas na aresta de corte da ferramenta.
Esta combinacdo causa deformacgéo plastica e promove o colapso da
ferramenta.

Difusdo: mecanismo que envolve a transferéncia de atomos de um
material para outro e é fortemente dependente da temperatura e da
solubilidade dos elementos envolvidos e do tempo de contato. Em
usinagem, as velocidades relativas entre ferramenta-peca ou
ferramenta-cavaco séo altas e o tempo de contato entre esses materiais
€ muito pequeno. Isso praticamente levaria o0 mecanismo de difuséo a
ser desprezivel, se ndo fosse a existéncia de uma zona de aderéncia na
interface cavaco-ferramenta.

Adeséao: surge principalmente quando a velocidade de corte e avanco
sdo relativamente baixos, de tal modo que a temperatura ndo é alta o
suficiente para provocar difusdo ou deformacao plastica na ferramenta
de corte. Quando se trabalha a baixas velocidades de corte ocorre
irregularidade no fluxo de material sobre a superficie de saida da
ferramenta, favorecendo a formacao e aparecimento da aresta postica
de corte (APC).

Abraséo: Esse tipo de mecanismo de desgaste envolve a perda de
material por microsulcamento ou microlascamento, causados por
particulas de elevada dureza relativa. Estas particulas podem estar
contidas no material da peca ou podem, principalmente, serem
particulas da propria ferramenta de corte, que sdo arrancadas por
aderéncia e arrastamento.

Oxidacgé&o Esse tipo de desgaste ocorre mesmo em condi¢des normais
de corte, devido ao aquecimento da ferramenta junto a aresta cortante
favorecendo a formacao de uma pelicula de 6xido.

Lascamento e Fratura: quando a deterioracédo da ferramenta de corte
acontece precocemente antes da ferramenta ter sofrido um desgaste

significativo. E raro uma aresta de corte sofrer lascamento ou fratura em
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uma operacgao de corte continuo sendo mais comum este tipo de avaria

em pastilhas de fresamento.

Apesar de alguns mecanismos predominarem em algumas formas de desgaste
como foi visto, 0 mecanismo predominante vai depender da interacdo entre a peca a
ser usinada e a ferramenta. Em alguns casos, diversos mecanismos podem contribuir
para o desgaste da ferramenta como, por exemplo, Rosemar (2013) que atribui ao
mecanismo de adesao tanto o desgaste de flanco quanto o de cratera em uma pastilha

de PDC, como esta mostrado na figura 43.

So0%un

Figura 43: Pastilha de PDC com desgaste de flanco e de aresta devido a
adesdo do material usinado (ROSEMAR, 2013).

5.6.3 Ensaios de torneamento

Existe uma diversidade de ensaios de torneamento realizados com o objetivo
de relacionar a vida util da ferramenta com determinados parametros, como desgaste
de flanco e rugosidade da superficie usinada, dentre outros. Antes de analisar os
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7

possiveis ensaios e os dados obtidos desses ensaios € importante conhecer os
principais parametros de corte utilizados em usinagem por torneamento.
Velocidade de Corte — vc [m/min] - é a velocidade instantanea do ponto de

referéncia da aresta cortante, segundo a direcao e sentido de corte. (SOUZA, 2011):

_ mdn
Ve = 1000
Equacéo 2: Célculo da Velocidade de corte
Onde:
V¢ € a velocidade de corte, em m/min
d € o diametro da ferramenta ou da peca, em mm

n é a velocidade de rotagéo da ferramenta ou da peca, em RPM

Velocidade de Avanco — vi [mm/min] - € a velocidade instantanea da

ferramenta, segundo a direcao e sentido de avanco.

_1000- v,

v, =f-n
4 f a-d

Equacéo 3: Calculo da velocidade de avanco.

Onde:
vt € a velocidade de avanco, em m/min

f € 0 avango, em mm/revolugéo

Tempo de Corte (Tempos Ativos) - O tempo de corte (tc) resume a totalidade
dos tempos ativos, pois ele representa o tempo em que 0s movimentos de corte e/ou
de avanco estéo efetivamente ocorrendo. Em uma operacéo de torneamento cilindrico

pode ser calculado por:

f === =

Ty, Fon 1000-f-v.

Equacao 4: Célculo do tempo de corte.
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Onde:
tc € o tempo de corte, em min

If € o percurso de corte, em mm

Muitos critérios podem ser usados na determinagdo da vida Util das ferramentas
guando se trata de usinagem, alguns dos principais recomendados pela norma ISO
3685 (1993) sado: desgaste de flanco, falha catastréfica da ferramenta e rugosidade
da superficie usinada.

Alguns parametros de usinagem podem ser relacionados com 0S VArios
critérios de fim da vida util das ferramentas como, por exemplo, Ezugwu (2005) que
relacionou a vida til de vérias ferramentas de cBN usinando uma liga de titanio com
a velocidade de corte. Os critérios utilizados por Ezugwu (2005) foram falha

catastrofica e desgaste de franco.

Tool life (min) '

150 200 250

Cutting speed (m/min)

Figura 44: Vida util de diferentes ferramentas de cBN, na usinagem da liga Ti-
6Al-4V (EZUGWU, 2005).

Apesar de ndo ser um dos critérios de fim de vida das ferramentas, a forga de
corte € muito importante, pois sua magnitude pode alterar significativamente o padrao
de desgaste da ferramenta. Grzesika (2012) relaciona a forca de corte com a
velocidade de corte para uma ferramenta de cBN usinando um ferro fundido nodular
(figura 45). Como era esperado, com o0 aumento da velocidade, a for¢ca de corte

diminui, porém isso nao significa que o desgaste da ferramenta também vai diminuir,
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pois existem outros fatores que podem modificar o padréo de desgaste da ferramenta.

Grzesika (2012) também relacionou a velocidade de corte com a temperatura da

interface entre a ferramenta e a peca (figura 46).

Cutting and Feed Forces F_ F, N
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A A AF,

‘\'\LrH
%
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120 160 200 240 280 320 360 400
Cutting speed v,, m/min

Figura 45: Influéncia da velocidade de usinagem na forca de corte, em um
fundido nodular com uma ferramenta de cBN (GRZESIKA, 2012).

Ao observar as figuras 46 e 57 fica evidente que a analise dos desgastes das

ferramentas utilizadas em usinagem € uma tarefa complexa, pois alterando um dos

parametros 0s mecanismos de desgaste podem ser alterados. No trabalho de

Grzesika (2012), com o aumento da velocidade o mecanismo de abrasdo pode ter

diminuido (forca de corte diminuiu), porém o mecanismo de difusdo aumentou

(aumento da temperatura). Desta maneira, torna-se mais facil relacionar a vida atil da

ferramenta diretamente com critérios de desgaste, como sugere a norma ISO 3685

(1993).
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Figura 46: Influéncia da velocidade de usinagem na temperatura da interface,
na usinagem de uma ferro fundido nodular com uma ferramenta de cBN,
(GRZESIKA, 2012).

Seguindo a norma ISO 3685 (1993), Yinjuan (2015) realizou um ensaio de
desgaste de uma ferramenta de cBN-Si (sintetizado em HP-HT), utilizando como
parametro para o fim de vida da ferramenta o desgaste de franco (menor que 0,3mm).
Comparando o desempenho do cBN comercial e o cBN-Si, pode-se observar que o
desempenho da ferramenta produzida por Yinjuan (2015) foi superior a ferramenta

comercial. Infelizmente Yinjuan (2015) ndo cita o material que foi usinado.
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Figura 47: Comparacdao entre a vida Gtil de uma ferramenta comercial e uma
ferramenta de cBN-Si sinterizada em HP-HT (YINJUAN, 2015).

Comparando os ensaios realizados por Yinjuan (2015) e Grzesika (2012), fica
evidente que as conclusdes tiradas sob os ensaios normatizados e com parametros
reais de desgaste das ferramentas sao mais significativos e menos teoricos.

Entdo o que é proposto nesta tese € uma metodologia de sinterizacdo onde o
objetivo final é produzir pastilhas com uma camada de PcBN (90%cBN 10% ligante)
em torno de 2mm de espessura, suportada sobre um substrato de WC com 3mm de
espessura. Porém, sabe-se que pastilhas com alto teor de cBN sao sinterizadas com
maior eficiéncia em HP-HT (McKie, 2011), e para se conseguir uma boa interface de

ligacdo entre as camadas o suporte deve ser sinterizado junto com o cBN.
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6. Materiais e Métodos

O presente estudo tem por objetivo a producdo de pastilhas compostas de

WC e CBN utilizando como principal ligante Nb-Ni, através de processo de

sinterizacdo em altas pressoes e altas temperaturas (HP-HT). As pastilhas produzidas

foram aplicadas em torneamento de acgos endurecidos, A Figura 48 mostra

esquematicamente a montagem da pastilha.

V V.V V V VY

Y VY

cBM sinterizado com Mb-Mi

Compdsito ‘
2 ————

tipo < =

¥
sanduiche ‘ 1
, "7 | WC sinterizado com Nb-Ni

Figura 48: Esquema de montagem das pastilhas dupla de camada.

6.1 Materiais

6.1.1 Consumiveis

Os consumiveis que foram utilizados neste trabalho estédo listados a seguir:

CBN, granulometria média de 9,1um, Marca element six, 99,4% de pureza.
WC, granulometria média 3,3um, Marca wolfram, Pureza 97,0% de pureza.

Ni, granulometria média 17,1um, Marca Merck, 98,7 % de pureza.

Nb, granulometria média 9,7um Marca ELL/USP 99,2% de pureza.

Capsula de Calcita, produzida no SMSD.

Disco de corte diamantado (102 mm de diametro externo, 12,7 mm de diametro
interno e 0,3 mm de espessura) da marca AROTEC - Miniton.

Resina baquelite (AROTEC) para embutimento a quente.

Lixas d’agua (AROTEC) com granulometria de 100, 200, 400, 600 e 1200
microns.

Panos para polimento (AROTEC) com pasta de diamante.
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» Pasta diamantada (AROTEC) para polimento nas granulometrias de 9, 6, 3, 1
e ¥4 de microns.

» Luvas descartaveis para manipulacdes das amostras sinterizadas.

6.1.2 Equipamentos

Para a execucéao do presente projeto foram utilizados os equipamentos listados
a seguir. Todos estdo instalados nas dependéncias da UENF ou em centros de

pesquisas parceiros e em condi¢cdes operacionais.

> Prensa hidraulica especial de 630 toneladas de forca, modelo DO138B
equipada com dispositivo de alta pressao (DAP) do tipo toroidal com concavidade de
13,5 mm de didmetro, com capacidade para produzir compésitos com dimensdes de
5 mm de diametro e 4,5 mm de altura. Neste tipo de dispositivo podem ser geradas e
mantidas pressdes de até 8GPa e temperatura até 1800°C.

> Prensa hidraulica de forca de 20 toneladas modelo DC-20-(350x300) — RED-
LINE da DAN PRESSE.

Maquina de ensaio Universal Modelo INSTRON modelo 5582

Agitador Mecanico SPEX 8000 MIXER/MILL

Politriz semiautomética, modelo STRUERS DP10.

Limpador Ultra Sénico, modelo METASOM-14.

Torno mecéanico da ROMI modelo TORMAX 20A.

Microscopio Eletrénico de Varredura marca Shimadzu, modelo SSX-550.
Micrémetro Minipa — E2907.

Microdurémetro Shimadzu, modelo HMV-2T E.

Balanca de precisdo- GEHAA — BG440, maximo de 400g e minimo de 0,025g.
Microscopio 6tico/laser CONFOCAL Olympus LEXT — 3D Measuring L.
Microscope 4000.

> Difratbmetro de raios-x Shimadzu, modelo XRD-7000.

VvV V.V V V V V V V VY

> Equipamento de analise térmica, TG e DTA BR-3000 BP Engenharia
> Embutidor a quente (AROTEC) 30MI
> Espectrémetro FTIR
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6.2 Metodologia do trabalho

6.2.1 Caracterizacdo dos pos

A caracterizacdo dos pos € a primeira parte de qualquer trabalho envolvendo a
metalurgia dos pds, pois 0s tamanhos das particulas influenciam diretamente na
sinterizacdo dos mesmos.

A primeira parte da caracterizacdo ocorre através de analises de micrografias,
obtido por microscopia 6tica (confocal) e eletrbnica (MEV). O objetivo desta analise é
mensurar o tamanho e forma dos graos.

Depois das analises por microscopia os pés foram analisados por DRX, com o

objetivo de analisar as fases presentes nos mesmos.

6.2.2 Mistura dos pos

A primeira etapa para sinterizacdo dos pos é a preparacao das misturas. Para
prepara-las os pés foram pesados em uma balanca analitica de precisdo. Com o
objetivo de homogeneizacdo da mistura os pdés foram misturados em um moinho
SPEX em intervalos de moagem de 15 minutos seguidos de intervalos de descanso
de 15 minutos, totalizando 2 horas. As misturas foram realizadas via imida utilizando
como meio fluido o ciclohexano. Para facilitar o entendimento e as analises futuras,
as misturas receberam o0s seguintes nomes: ligante (LI), camada corte (CC) e

substrato (SU) cada uma das misturas estao especificadas na tabela 3.

Tabela 3: Composicéo das misturas utilizadas.

Nome Composigao

LI (1) 90%Nb +10%Ni
LI(2) 80%NDb + 20%Ni
LI(3) 70%Nb + 30%Ni

SU | 90%WC + 9%Ni +1%Nb
CC 90%CBN + 10%LI(x)
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Os procedimentos experimentais na moagem de alta energia, adotados nesta
pesquisa, foram os seguintes:

—razao entre a massa das esferas e a massa total dos pos 10:1.

— preparacao e limpeza do recipiente (jarra) de moagem e introducéao do anel
de vedacdo em sua tampa;

— adicdo das esferas de moagem,;

— fechamento da jarra, com a tampa ja contendo o anel de vedacdo. O
procedimento de fechamento foi feito em condicdes normais de pressdo e
temperatura. Nao foram considerados procedimentos para minimizar a presenca de

ar no interior do recipiente;

6.2.3 Processo de Sinterizagéo

Com o objetivo de obter uma estrutura solida coerente, como alto grau de
densificacéo, as pastilhas foram produzidas via sinterizacdo HP-HT. O primeiro passo
para producao das pastilhas duplas foi sinterizar cada uma das misturas (LI, SU, CC),
separadamente. Para cada composicao presente na tabela 3, foram produzidas quatro

lotes de amostras segundo os parametros de sinterizacdo mostrados na tabela 4.

Tabela 4: Parametro de sinterizacao das pastilhas.

Nome | Temperatura®°C | Pressédo (GPa) | Tempo de sinterizagdo (min)
X1 1550 7,7 3
X2 1650 7,7 3
X3 1750 7,7 3
X4 1850 7,7 3

E importante ressaltar que em todos os casos foi utilizado o diagrama simples
de poténcia elétrica, com tempo de permanéncia igual para todas amostras, variando

apenas a temperatura, como mostra a Figura 49.
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Figura 49: Diagrama esquematico de sinterizacdo das amostras.

Para alcancar os parametros de sinterizacdo mostrados na tabela 4 foi utilizada
uma prensa industrial de 630 toneladas de for¢ca, modelo DO138B equipada com
dispositivo de alta presséao (DAP) do tipo toroidal, utilizando capsulas deforméavel de
calcita (Figura 50).

Depois do estudo de cada camada sinterizada separadamente, para que suas
propriedades fossem estudadas, as pastilhas foram montadas em duas camadas,
(WC-Ni-Nb / cBN-LI) utilizando como ligante a composicao (LI1, LI2 ou LI3), com
melhor conjunto de propriedades fisicas.

As pastilhas serdo montadas em 2 camadas, onde cada camada terd sua
funcao estrutural. A camada WC, com funcéo de aumentar a tenacidade do compadsito.
E a segunda camada de cBN-LI, material superduro que conferira uma alta dureza e

resisténcia ao desgaste das pastilhas, sendo chamada de camada de corte.
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(230

Figura 50: Esquema do dispositivo para o processo de sinterizagdo. 1 — Capsula; 2 —
tubo aquecedor; 3 — Tampas de grafite; e 4 — mistura.

A montagem das pastilhas ocorre dentro do tubo aquecedor, (5mm de diametro
interno e 7mm de altura), devido ao volume reduzido do tubo, as camadas sao
cuidadosamente depositadas no seu interior. O resultado da sinterizacéo é a producao
de insertos de aproximadamente 5mm de diametro e 4mm de altura.

Foram investigados os mecanismos de consolidacdo que atuam no sistema em
estudo. Determinando a regido termodinamica (pressdo e temperatura) onde é
possivel a sinterizacdo e aplicacdo dos parametros que permitam a obtencédo dos
melhores insertos. E interessante também investigar a influéncia da temperatura e tipo

de aditivo sobre as propriedades do produto final.
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6.3 Caracterizacédo dos Corpos Sinterizados

6.3.1 Ensaio de densificacao das pastilhas

Como ja foi exposto o grau de densificacdo de corpos sinterizados tem
influéncia direta nas suas propriedades. Com o objetivo de determinar a densificacao
das pastilhas sinterizadas foi utilizado o procedimento para determinacdo da
densidade de um monolitico denso, através do método de Arquimedes. Que envolvera

as seguintes etapas:

1) Determinacdo da massa do monolitico seca (mc ,Q).

2) Montagem do aparato para determinacdo da massa aparente.
3) Determinacédo da massa aparente ou massa umida (Map, Q).
4) Determinacgdo da temperatura da 4gua,

5) Célculoda densidade (dc , g/cm?3).

m
d =| ——— 'deo
mc_map

Equacao 5: Célculo da densidade pelo método de Arquimedes.

A densidade tedrica ptdas misturas foi calculada de acordo com a regra das

misturas:
m;+ my, + -+ my,
P="p1L_ P2 P
my m, T,
Equacéo 6: Calculo da densidade tedrica.
Onde:

Mx= massa dos componentes da mistura (g);

px =densidade dos componentes da mistura (g/cm3);


https://pt.wikipedia.org/wiki/Arquimedes
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A densificacéo (d%) demonstra a diferenca entre a densidade experimental do
material sinterizado (dc) e a tedrica (dt) , ou seja, é a razdo entre a densidade aparente

da amostra e a densidade tedérica do material, conforme:

d% =%
d

t

Equacao 7: Célculo da densificacdo das misturas.

O processo de calculo da densificacao foi realizado em todos os grupos de

amostras, utilizando um minimo de 5 amostras por grupo.

6.3.2 Ensaio de dureza e microdureza

ApOs o0 embutimento a quente com resina baquelite para possibilitar a
preparacao de sua superficie, a amostra embutida foi submetida a uma sequéncia de
lixamento onde foram utilizadas lixas d’agua (SiC) de 100, 200, 320, 400, 600 e 1200
meshs. Depois destas etapas, as amostras de cBN foram submetidas ao lixamento
em uma lixa de diamante de 15microns. A etapa de lixamento teve como objetivo
remover o histérico de corte e embutimento.

ApoOs a etapa de lixamento, as amostras foram polidas com pastas diamante de
9, 6, 3, 1 e 1/4 de microns. O polimento em cada granulometria teve duracao
aproximada de 45 minutos. Ao final do polimento foi possivel obter a revelacdo dos
graos e uma indentacao visivel e confiavel.

As amostras foram submetidas ao teste de dureza Vickers. O equipamento foi
previamente calibrado com bloco padrdo. A carga utilizada para a endentacao foi de
15kgf, com uma pré-carga de 3Kg. Esta carga foi aplicada na superficie da amostra
por meio de um pistdo e mantida durante 10 segundos, sendo depois retirada e sua
impressao observada por meio de microscopio optico confocal.

Foram também realizados ensaios de microdureza nas amostras que nao

contem cBN e WC, utilizando carga de 200g e tempo de aplicagdo de 10 segundos.
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O equipamento utilizado determina os valores de dureza na escala Vickers e a
conversao para GPa foi realizada utilizando a equacéao:

GPa = Hv-0,009807

Equacédo 8: Converséo da escala Vicker para GPa.

6.3.2.1 Cdlculo da tenacidade a fratura

Uma propriedade muito importante que pastilhas utilizadas em usinagem
devem possuir € alta tenacidade a fratura, pois as mesmas estdo a todo momento sob
o efeito de impactos sucessivos. Portanto, é importante conhecer e avaliar a
tenacidade a fratura das pastilhas sinterizadas.

O ensaio de tenacidade a fratura dos compésitos foi realizado pelo método de
indentacdo Vickers. Este método determina Kic medindo o comprimento de trincas
geradas pelas impressfes produzidas no ensaio de dureza (Niihara, 1983; Dias,
2004).

Na determinacdo da tenacidade a fratura, foram utilizadas as endentagfes e
trincas que formam nas amostras durante as medidas de dureza, bem como o valor
da carga aplicada. O valor desta propriedade foi determinado pela equacao abaixo

(Hanyaloglu et al., 2001):
K, =1,705- (W - HV)**®

Equacéo 9: Calculo da tenacidade a fratura.

P
W=—
L
Equacao 10: Célculo do parametro W.

Onde:
Kic= tenacidade a fratura (MPa.m%?),
HV= dureza Vickers (Kgf/mm?2),
P = carga de impressao (Kgf),
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L= somatdrio dos comprimentos das trincas superficiais formadas (mm).

6.3.3 Ensaio de compresséo

E importante conhecer a resisténcia & compressio e a rigidez das amostras,
pois essas propriedades terdo influéncia direta na vida util das pastilhas quando em
condi¢des de trabalho.

Para a realizacdo do ensaio de compressdo, sera utilizada a maquina de
ensaios mecanicos Instron, modelo 5582. Nesse ensaio, € registrada a relacédo entre
a forca compressiva aplicada e a deformacéo sofrida pelo corpo de prova até a sua
destruicdo. O objetivo deste teste é determinar a tensdo méaxima suportada pelos

compadsitos assim como, o seu modulo de elasticidade.

6.3.4. Anéalise microestrutural

As analises micrograficas terdo como objetivo mostrar a cada camada ligante
e associar 0 aspecto dessas camadas com as propriedades apresentadas pelos
compésitos, buscando estabelecer uma relacdo entre o aspecto apresentado e as
propriedades obtidas, apds o processo de sinterizacdo. Foi utilizado Microscépio
Eletronico de Varredura (MEV) da marca Shimadzu, modelo Supercan - SSX — 550,
com EDS acoplado, e microscopio 6tico confocal (laser), OLYMPUS.

O mapeamento por EDS esta relacionado a distribuicdo dos elementos
presentes na amostra por EDS, em raios X caracteristicos. Por meio do EDS foi
possivel investigar os diferentes processos difusionais presentes na sinterizacao das
pastilhas, além de analisar a interface da ligacdo das camadas. A formacéo de novas
fases também foi acompanhada pelo EDS, além de investigar distribuicdo das
diferentes fases pela estrutura. A existéncia de poros € outra informacgéo importante.
A estrutura foi observada por meio de microscopia otica confocal (laser) e eletronica

de varredura.
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6.3.6 Analise de DRX

A andlise por Difracdo de raios X (DRX) teve como objetivo a caracterizacéo
das camadas do material sinterizado, assim como determinacdo de cada uma das
fases formadas durante o processo de sinterizacao.

As amostras foram inicialmente preparadas e posteriormente analisadas com o
uso do difratbmetro modelo URDG65, da Shimadzu DRX 7000. Os difratogramas
obtidos foram analisados e comparados com os valores observados com os padrdes
(fichas) PDF, segundo o sistema JCPDS, Joint Coomitee of Power Di ffraction
Standards, a fim de identificar as fases presentes em cada amostra. Os parametros
experimentais foram os seguintes: varreduras variando de 20 a 120 (26), com passos

de 0,05 graus, utilizando velocidade de 2 graus por minuto.

6.3.7 Analise de FTIR

Com o objetivo de se verificar a possivel transformacédo do cBN em hBN, foi
utilizada a andlise de espectroscopia FT-IR. Através desta analise € possivel verificar
0s picos caracteristicos de cBN e hBN, como mostrado no trabalho de (WANG, 2014),
(Figura 51).

hBN cBN cBMN hBN
1500 -’f{'ﬂ / _\\J
N I
rjlﬁ‘ F\"m__-__———’ﬂ_"fq_-
F-r'_________.-—-"'-._“__‘_-_________,_,.ﬂ’r_'—--._.-ﬂ

1300 °C
Gy g

Transmission/a.u.

1400 1200 1000 800
Wavenumbers, v/em™

Figura 51: Espectro FT-IR de um compdsito de metal duro com cBN (WANG,
2014).
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Para esta andlise, depois de sinterizadas, as pastilhas foram transformadas em
po6 e misturadas em KBr. O equipamento foi operado no modo de transmitancia, com
comprimento de onda variando de 700 a 1500 cm™.E importante conhecer e estudar
essa transformacao, pois, o hBN é indesejado para pastilhas que serdo aplicadas em
usinagem, devido a sua interferéncia negativa nas propriedades das pastilhas.

6.3.8 Ensaios de torneamento parainsertos

Os ensaios de torneamento tém como objetivo avaliar o desempenho do inserto
em condi¢cdes reais de trabalho. Foi utilizado para execucdo dos testes um torno
semiautomatico modelo ROMI TORMAX 20A disponivel no SMSD (Setor de Materiais
Super Duros). Para fixacdo das pastilhas, utilizou-se um porta ferramenta em aco
1040, elaborado pelos pesquisadores do SMSD de acordo com a geometria das
pastilhas sinterizadas. A condicdo de desgaste, as operaces de faceamento para
desbaste e acabamento e os parametros de usinagem foram empregados em
conformidade com a norma I1SO-3685 para o0 aco ASI 4140, sob condi¢bes de
usinagem sem refrigeragao.

O material foi fixado em uma placa de trés castanhas e em um contraponto o
didametro inicial é de 85mm e o comprimento do tarugo a ser usinado é de 400mm.
Esta fixacdo tem por objetivo garantir estabilidade e rigidez, para poder manter
seguranca e precisédo na realizacédo dos ensaios.

A relacdo entre o comprimento e didmetro do material usinado ndo deve ser
superior a 10 (dez). Essa relacao reduz a possibilidade de vibragdes, que quando
ocorre provoca a interrupcéo do ensaio (ISO 3685, 1993).

Durante os ensaios, 0 suporte juntamente com a pastilha foram removidos para
a medi¢cdo do desgaste no microscopio CONFOCAL. Apos a medicdo do desgaste, o
suporte foi colocado na mesma posi¢cao para nédo ocorrer interferéncia no processo.
As medicOes de rugosidade da superficie usinada foram realizadas através de um
rugosimetro de contato da MITUTOYO modelo SJ-210. As medicdes serao realizadas
entre cada passe, e serdo medidos o flanco, a aresta e a rugosidade do tarugo

usinado.
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O método de ensaio de usinagem adotado no presente trabalho foi o de curta
duracdo. Este ensaio se caracteriza por ser realizado em condicbes severa de
usinagem, objetivando a aceleracao do desgaste da ferramenta. Sdo ensaios que nao
requerem grande quantidade de material ou longos periodos de ensaio.

Foram fixados os parametros de profundidade de corte e avanco e a velocidade
de corte, baseados em testes similares realizados com PcBN por outros autores
(Yinjuan, 2015), seguindo a norma (ISO 3685, 1993). Por se tratar de pastilhas
ceramicas, com caracteristicas voltadas para o acabamento foram utilizadas altas

velocidades de corte.

Tabela 5. Parametros de corte utilizados nos ensaios.

Velocidade de corte Vc Avanco f(mm/ver) Profundidade de corte
(m/Min) ap(mm)
100 0,2 0,2

A norma ISO 3685 (1993) recomenda diferentes critérios aceitaveis para
determinar o fim de vida atil da ferramenta. O presente trabalho considerou um
desgaste de flanco VBmaxde 0,30 mm ou falha catastrofica da ferramenta como sendo
o critério de fim de vida util para as pastilhas. Os parametros de rugosidade foram
utilizados com o objetivo da comparacao das propriedades de corte das diferentes
pastilhas.

As falhas estruturais nas pecas sinterizadas, antes e ap0s o uso, em teste foram
identificadas e relacionadas com a matéria-prima ou etapa de processo de fabricagéo.

Acdes para a possivel corre¢cédo das falhas foram propostas.



7 RESULTADOS E DISCUSSAO

7.1Caracterizacdo dos Pés
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A primeira etapa da realizacdo do trabalho foi a caracterizacdo da matéria

prima, os poés. A primeira analise realizada nos pos foram as morfologicas, realizadas

através da microscopia confocal. Os tamanhos médios de graos de cada po6 utilizado

neste trabalho é mostrado na Tabela 6.

Tabela 6: Tamanho de grdos médios dos pés utilizados neste trabalho.

Tamanho médio das Particulas (um) | Desvio (um)
cBN 9 2
wcC 3 1
Nb 17 14
Ni 9 7

Pode ser observado uma estreita distribuicdo granulométrica para os graos de

WC e cBN porém, para os pos de Nb e Ni uma larga distribui¢cdo é apresentada, como

estd sendo mostrado na Figura 52. Essa grande distribuicdo granulométrica dos

ligantes utilizados pode ser muito benéfica para os processos de sinteriza¢do, pois

graos de tamanhos diferentes podem contribuir para diminuigéo da porosidade ainda
no estado compactado (CALLISTER, 2012). Se tratando do cBN e do WC, € muito

importante que 0s pOs tenham pequena variagcdo dimensional, para que possam

produzir sinterizados com propriedades uniformes. Ainda é importante ressaltar que

graos pequenos de cBN favorecem o aumento da tenacidade a fratura (GARRETT,

2013).
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Figura 52: Distribuicdo granulométrica dos pés utilizados.

As morfologias dos gréos estdo sendo apresentadas nas Figuras 53 - 56. As

micrografias apresentas foram realizadas através de microscopia confocal. Assim

como mostrado nas curvas de distribuicdo granulométricas (Figura 52), as Figuras 53

e 54 mostram pequena variagdo nos tamanhos de graos do cBN e WC.

Figura 53: Micrografia de graos de cBN com aumento de 2136 x produzidos

através de microscopia CONFOCAL.
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Figura 54: Micrografia de grdos de WC com aumento de 2136 x produzidos

através de microscopia CONFOCAL.

Vil ‘ £
¥ . < SRR 5
Figura 55: Micrografia de grédos de Nb com aumento de 2136 x produzidos

através de microscopia CONFOCAL.
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Figura 56: Micrografia de grdos de Ni com aumento de 2136 x produzidos

através de microscopia CONFOCAL.

A segunda parte da caracterizacdo dos pos foi realizada através da analise de
DRX, com o0 objetivo de avaliar as fases presentes. Como pode ser observado nas
Figuras 57 a 60 em nenhum dos pos foi encontrado picos de fases indesejaveis. Esta
analise € importante para o cBN, ressaltando o ndo aparecimento de fases como hBN
e WBN. Estas seriam fases prejudicais para os compdsitos sinterizados no que se

refere a aplicacdo do presente trabalho, devido a dureza inferior destas se

comparadas ao cBN.
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7.2 Caracterizacdo do sistema ligante (Nb-Ni) utilizada na

sinterizacdo do cBN e WC.

Antes da sinterizagao das pastilhas de dupla camada (cBN/WC), foi realizado
um estudo sobre os possiveis ligantes que seriam utilizados na sinterizacdo, devido a
afinidade quimica com o cBN e algumas propriedades tal como alto ponto de fuséo.
O ligante utilizado sera majoritariamente composto por Nb. Outra importante
observacéo é a busca por nacionaliza¢do dos insertos produzidos, pois o Brasil tem
as maiores reservas de Nb do mundo. As adi¢des de Ni estdo ligadas a afinidade com
o Nb e cBN, facilitando a sinterizacdo que também se deve ao seu baixo ponto de
fuséo.

Para uma exploragéo inicial foram realizadas as sinterizagdes com misturas
contendo 10, 20 e 30% de Ni em Nb, com o objetivo de avaliar a sinterabilidade, assim
como as propriedades requeridas para um ligante sinterizado em HPHT. Os
parametros de sinterizacdo foram similares aos utilizados na sinterizacdo do cBN,
7,7GPa e 1550°C com um tempo de 3minutos.

A primeira analise realizada nos ligantes sinterizados foi o DRX, que esta sendo

mostrado no grafico da Figura 61.
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Figura 61: DRX das ligas de Nb-Ni.
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Duas fases eram esperadas depois da sinterizacdo das amostras com
diferentes teores de Ni, sendo elas a-Nb e NiNb. A fase NiNb aparece encoberta por

uma grande quantidade de ruido, (que pode ser proveniente de uma fase amorfa do

suporte), que comumente ocorre para baixos angulos de difracdo. Porém, também foi

encontrado picos de NiNbs. Esta fase é importante para o desenvolvimento desta liga

pois aumenta significativamente a sua dureza. Pelos difratogramas do Raio-X nao

pode ser observado uma diferenca significativa nas proporc¢oes das fases presentes

nas 3 diferentes ligas.

Através do ensaio de dureza realizado nas ligas pode se obter o

resultado que esta sendo mostrado no gréafico da Figura 62.
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Figura 62: Dureza em funcgéo da adi¢cao de Ni nas amostras sinterizadas de
Nb.

Embora estatisticamente os resultados de dureza apresentados sejam muito
proximos, pode ser observado uma tendéncia a diminuicdo da dureza com o aumento
do teor de Ni. Isso pode ser explicado pelo aumento da porosidade, que fica claro nas
micrografias apresentadas nas Figura 63 a 65. O aumento na quantidade de micro
poros pode estar afetando diretamente a dureza da liga. Porém, esses micro poros
nao sdo suficientes para diminuirem as propriedades mecéanicas como, rigidez e limite

de escoamento mostrados na Figura 66.



Figura 63: Micrografias com o aumento de 1175X. 1-Nb-10%Ni.

Figura 64: Micrografias com o aumento de 1175X Nb-20%Ni.
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Figura 65: Micrografias com o aumento de 1175X Nb-30%N!i.

Com os resultados mostrados na Figura 66 pode-se perceber um pequeno
aumento nos médulos de elasticidade das ligas com 20 e 30% de Ni quando
comparadas com a liga de 10% de Ni. Este aumento também pode ser acompanhado
pelo aumento no limite de escoamento. Com o Aumento do teor de Ni nas ligas as
proporcdes das fases mudam aumentando o teor da fase NiNb, desta maneira a liga

torna-se mais rigida e aumenta também o seu limite de escoamento.
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Figura 66: Tensao de deformacéo para um ensaio de compressao das ligas
de Nb com 10, 20 e 30% de Ni.

Observando os graficos produzidos no ensaio de compressao pode se perceber
gue a liga com 10% de Ni apresentou menor tensdo de escoamento (0e) € menor
modulo de elasticidade (E) se comparada com as ligas com 20 e 30% de Ni. E
importante ressaltar este fato pois com menor modulo de elasticidade, o ligante pode
produzir melhor molhabilidade nos gréos de cBN. Os resultados obtidos com o célculo
do modulo de elasticidade e tensdo de escoamento estdo sendo apresentados na

tabela 7.

Tabela 7: Modulo de elasticidade e tensédo de escoamento das ligas de Nb-Ni.

E (GPa) Desvio (GPa) | ge (MPa) Desvio (MPa)
10%Ni 101 3 240 10
20%NI 107 4 260 10
30%Ni 108 4 287 9

Na Figura 67 esta sendo mostrado o grafico que relaciona a densificacdo com

a composicao das amostras sinterizadas.
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Figura 67: Densificacao das ligas de Nb-Ni.

Estaticamente todos os resultados de densificacdo sdo iguais. Esses estao
mostrando uma alta densificacdo das ligas, 0 que comprova que ocorreu uma boa
sinterizacdo para ambos o0s casos. Logo, o processo de sinterizacdo utilizado foi
satisfatorio. Pode-se perceber que as ligas com 10% de Ni tiveram menor quantidade
de poros se comparadas com as ligas de 20 e 30%. As ligas com 10% de Ni também
apresentaram melhores resultados de dureza, em contrapartida apresentaram uma
rigidez ligeiramente menor. As condi¢des utilizadas na sinterizagao foram as mesmas
utilizadas na sinterizacdo de cBN, o que torna as ligas de Nb-Ni promissoras na
sinterizacdo de ligas cBN. Sobretudo, para utilizacées em altas temperaturas.

Devido a maior dureza alcancada e o baixo aparecimento de poros, o ligante

utilizado na sinterizacdo do cBN € composto por 90% de Nb e 10% de Ni.
7.3 Sinterizagcdo da camada de WC
Como apresentado na metodologia e embasado na revisao bibliografica, a

camada suporte das pastilhas sera composta majoritariamente de WC e o ligante

utilizado na sinterizacdo desta camada sera composto de 10%Nb e 90% de Ni. A
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utilizacdo de Ni como substituto para o Co na sinterizacdo de metal duro (WC-Co) ja
é uma realidade e tem apresentado bons resultados (TARRAGO, 2015). A utilizac&o
de Nb neste trabalho esta relacionada a interface de ligagdo com a camada de cBN,
gue possui como ligante a liga composta de 90%Nb e 10% de Ni.

A seguir estdo sendo apresentados alguns resultados relacionando
sinterizacdo e as propriedades da camada suporte composta por 90% WC, 9% Ni e
1%Nb. As pastilhas com esta composicéao fora sinterizadas sob presséo de 7,7GPa e
temperaturas de 1550, 1650, 1750 e 1850°C.

Na Figura 68 esta sendo mostrado o grafico relacionando a densificacdo das
pastilhas de WC com a temperatura de sinterizacao
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Figura 68: Densificacdo das pastilhas de WC em funcéo da temperatura de

sinterizacao.

Embora todos os resultados estejam estatisticamente iguais, observa-se que
com o aumento da temperatura existe uma tendéncia da diminui¢cdo da densificagéo.
Esta tendéncia pode ser explicada devido ao surgimento de novas fases durante a
sinterizacdo em altas temperaturas como o intermetalico NbNi (menos denso que o
WC,) como serd mostrado nas andlises de DRX, e também pelo aumento da
porosidade que pode ser observado nas altas temperaturas, mostrado nas

micrografias. Porém, o mais importante a ser ressaltado sdo as grandes densidades
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alcancadas de 98,5% e estes resultados podem ser atribuidos aos ligantes utilizados.
Trabalhos realizados sob condicbes de pressdes similares e ligantes diferentes
alcancaram somente 95% de densificacdo (RODRIGUES, 2006). Desta maneira estes
resultados ressaltam a importancia dos ligantes utilizados para as sinterizacdes do
WC sob condi¢des de altas pressoes e altas temperaturas.

Nas imagens das Figuras 69 - 72 sdo mostradas a micrografias produzidas por
MEV das pastilhas de WC sinterizadas sob pressfes de 7,7 GPa e temperaturas de
1550, 1650, 1750 e 1850°C respectivamente.

Poros

AccY Probe Mag WD Det F——— 5um
25.0 k¥ 40 x 2000 22 SE LAMAV/UENF

Figura 69: Micrografia da liga com 90%WC 9%Ni 1%Ni, sinterizada a1550°C, com
aumento de 2000X no MEV.
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Figura 70: Micrografia da liga com 90%WC 9%Ni 1%Ni, sinterizada a1650°C,
com aumento de 2000X no MEV.
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Figura 71: Micrografia da liga com 90%WC 9%Ni 1%Ni, sinterizada al1750°C, com
aumento de 2000X no MEV.
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Figura 72: Micrografia da liga com 90%WC 9%Ni 1%Ni, sinterizada a1850°C,
com aumento de 2000X no MEV.

Em todas as micrografias podem ser observadas a presenca de porosidade
(destacada por circulos), porém elas ficam mais evidenciadas para as maiores
temperaturas. Isso pode estar atrelado a oxidacdo do carbono principalmente nas
temperaturas maiores (LUZ, 2007).

Luz (2007) destaca que a oxidacdo direta pode estar presente nos carbetos
refratarios em temperaturas a partir de 1500°C e que cresce com o aumento desta.
Acredita-se que no processo de sinterizacao utilizado neste trabalho os mecanismos
de oxidacdo podem estar presentes, pois a atmosfera ndo é controlada e nenhum
antioxidante é utilizado. Como os processos oxidativos estéo atrelados a temperatura,
0 aumento da porosidade com o0 aumento da temperatura pode ser explicado pelos
mecanismos oxidativos. O que também explica a diminuicdo da densificacdo com o
aumento da temperatura.

Na Figura 73 est4 sendo mostrado o difratograma de DRX das pastilhas de WC
sinterizadas nas temperaturas de 1550, 1650, 1750 e 1850°C.
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Figura 73: Difratograma de DRX das pastilhas de WC - (Ni-Nb) sinterizadas
nas temperaturas de 1550, 1650, 1750 e 1850°C.

Através da andlise dos difratogramas pode-se perceber duas fases presentes
em todas as temperaturas de sinterizac&o, sdo elas WC e NbC. E importante ressaltar
o surgimento da fase NbC, pois esta pode contribuir para o aumento da dureza. Por
outro lado, nas sinterizagdes realizadas em 1650, 1750 e 1850°C apareceu uma nova
fase NbNi. E importante ressaltar que em nenhuma das temperaturas de sinterizag&o
apareceu fases neta, e a este fato atribui-se a utilizacdo do Nb como ligante, pois este
forma fases como NbC que retém carbono na estrutura.

Nas Figuras 74 - 77 sdo mostrados os graficos relacionando a presséo e a
resisténcia elétrica com o tempo de sinterizacdo, para todas as temperaturas de
sinterizacao.

Nestes graficos, a pressdo mostrada é a que esta incidida sobre o DAP
(dispositivo de alta pressao), que gera uma pressao sobre a amostra de 7,7GPa. Um
ponto importante a ser mencionado é o inicio da curva de resisténcia elétrica, que em
todas as sinterizagbes mostra um grande pico. Isso ocorre logo no inicio do
estabelecimento do circuito elétrico, ndo apresentando nenhuma relevancia.



180

160

140

120

100

&0

50

Pressao no OAP (MPa)

40 4

P |- so00
. - |- 7000
B

- |-&000

—«— Presséo
— - — Resisnténcia ~~La000
4000
I zoee
.-’/ |- 2000
____..-7'-- | 1000

T — — T T T T 2
0 s0 100 150 200 250 300 350 400
Temp«

) Bousgley
1 |
I

1
PressE 1o 0,
1

|

AP (MP &

i

#

=+ =—Fressdo i
—-—Resinténcia
— —p-::: L

Tempo (s)

i moumeay

Figura 74: Gréfico relacionando a pressao e a resisténcia (elétrica) de
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sinterizacdo como o tempo para as amostras de WC-(Nb-Ni) sinterizadas a 1550°C.

Comparando os graficos da sinterizacdo em 1550, com os de 1650, 1750 e

1850°C (Figuras 73, 74, 75 e 76 respectivamente), pode-se observar que ocorrem

nestes Ultimos uma pequena tendéncia a diminuicdo da resisténcia elétrica com o

decorrer do tempo. Esta diminuicdo da resisténcia elétrica esta alinhado com os

resultados obtidos na andlise de DRX, pois o surgimento de uma nova fase metélica

(NiNb ou NiNbs) contribui para o aumento da condutividade das amostras. E

importante ressaltar que o que esta sendo analisado aqui € a diminuicao da resisténcia

em cada amostra, ou seja, a taxa de diminuicao e nao o valor absoluto de resisténcia,

pois este ultimo ser& analisado no grafico da Figura 78.
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Figura 75: Pressao e resisténcia elétrica de sinterizagdo como o tempo para
as amostras de WC-(Nb-Ni) sinterizadas a 1650°C.
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Figura 76: Pressao e resisténcia elétrica de sinterizagdo como o tempo para
as amostras de WC-(Nb-Ni) sinterizadas a 1750°C.

Quanto a pressao de sinterizacdo, também existe uma oscilacdo presente nos
graficos das Figuras 73, 74 e 75. Esta oscilacdo pode estar relacionada a alguma
transformacao de fase, e estas transformacgdes alteram diretamente o volume das
amostras que modificam a pressao. A transformacéo do composto intermetalico, NiNb
ou/e NiNbs como mostrou o DRX, pode estar relacionada a estas oscilacbes na

pressao de sinterizagao.
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Figura 77: Pressao e a resisténcia elétrica de sinterizagdo como o tempo para
as amostras de WC-(Nb-Ni) sintetizadas a 1850°C.

Na Figura 78 esta sendo mostrado o grafico relacionando a resisténcia elétrica

com tempo nas diferentes condi¢des de sinterizacao.
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Figura 78: Resisténcia elétrica em funcdo do tempo para as diferentes

temperaturas de sinterizagéo.

Sabe-se que para materiais condutores com o aumento da temperatura ocorre
um aumento da resisténcia elétrica (BAGNATO, 2006). Entdo para as amostras
sinterizadas o esperado seria obter a menor resisténcia elétrica para a temperatura
de 1550°C. No entanto, a Unica resisténcia elétrica que se destaca é a obtida na
temperatura de 1650°C, desta maneira presume-se que pode estar ocorrendo um
processo concorrente para 0 aumento da condutividade principalmente nas
temperaturas de 1850 e 1750°C. Tem-se desta maneira mais uma confirmacéo de
surgimento de compostos intermetalicos como, NiNb e NiNbs, como foi mostrado nos
DRX da camada de WC-Ni-Nb e somente na liga Ni-Nb.

7.4 Sinterizagcdo da camada de cBN

Assim como ocorreu na camada suporte composta majoritariamente por WC, a
camada de corte foi composta majoritariamente por cBN, tendo composicao fixa de
90%cBN, 9%Nb e 1%Ni e sendo sinterizada utilizando pressdes da ordem de 7,7GPa
e temperaturas de 1550, 1650, 1750 e 1850°C.
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Para caracterizacdo das pastilhas sinterizadas o primeiro passo foi analisar a
densificagéo, relacionando-as a temperatura de sinterizagdo. Os resultados desta

analise estdo sendo mostrados no grafico da Figura 79.
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Figura 79: Gréfico relacionando a deificacdo das pastilhas de cBN-(Nb-Ni)

com a temperatura de sinterizagao.

Como pode ser observado na Figura 79, apesar de estatisticamente 0s
resultados da densificacdo das temperaturas de 1550 e 1650°C serem iguais, existe
uma tendéncia ao aumento da densificacdo entre as temperaturas 1550 e 1750°C.
Esta tendéncia pode ser explicada pelo aumento dos mecanismos difusivos que
crescem com aumento da temperatura e contribuem para o coalescimento dos graos
de cBN (SHONHIWA, 2008). Para a temperatura de 1850°C a densificacdo é
estatisticamente igual a de 1750°C, porém, existe uma tendéncia a queda o que pode
ser explicado pelo surgimento de novas fases menos densas como o hBN, como sera
discutido adiante.

Para analisar a microestrutura e a morfologia das amostras foram realizadas
analises microscopicas utilizado o MEV, as micrografias sao apresentadas nas
Figuras 80 - 83.
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Figura 80: Micrografia obtida no MEV da liga com 90% cBN + 9%Nb + 1%Ni,
sinterizada a 1550°C com aumento de 2000X.

Como exposto no item anterior, as analises micrograficas deixam claras a
presenca do mecanismo de coalescéncia. Nas Figuras 80 e 81 estdo em destaque a
difusdo de dois grdos de cBN. E muito importante dar um destaque a estes detalhes
pois deixa claro que a os processos de sinterizacao direta do cBN estdo ocorrendo,
isto €, ndo somente uma ligacdo através do ligante, mas a unido entre os graos de
cBN. Este tipo de ligacdo faz com que as pastilhas produzidas permane¢cam com a
dureza proxima da dureza maxima do cBN.

Na figura 81, o que esta em destaque é o fechamento de poros, sendo esta a
Ultima etapa da sinterizacdo em fase sélida (MARCHI, 1999). Desta forma, mais uma
vez comprovando a sinterizacdo entre os graos de cBN e a eficacia do método de

sinterizacgé&o utilizado.
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Ultima etapa de difus&o entre os gréos de cBN.
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Figura 81: Micrografia obtida no MEV da liga com 90% cBN + 9%Nb +
1%Ni, sinterizada a 1650°C com aumento de 2000X.

Comparando as imagens das Figuras 80 e 81 pode-se observar a incidéncia de
maiores graos presentes na Figura 81, demostrando desta forma que existe uma
evolucdo dos processos de sinterizacdo com o aumento da temperatura. O
crescimento dos graos ocorre principalmente por processos difusivos que séo por sua
vez ativados pela temperatura, o que explica o aparecimento dos grdos maiores.

Por outro lado, esse crescimento de graos nao aparece na micrografia da
Figura 83 para a temperatura de 1850°C. Pode estar ocorrendo nessa temperatura
processos concorrentes de transformacdo para a fase hBN, como mostra 0s
resultados de DRX e FTIR.
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Figura 82: Micrografia obtida no MEV da liga com 90% cBN + 9%Nb + 1%Ni,
sinterizada a 1750°C com aumento de 2000X.
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Figura 83: Micrografia obtida no MEV da liga com 90% cBN + 9%Nb + 1%Ni,
sinterizada a 1850°C com aumento de 2000X.
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Na Figura 83 fica claro o que existem regides com ligacdes fracas envolvendo
0s graos de cBN. Isso pode ocorrer devido aos processos de transformagéo do cBN
para hBN, diminuindo a dureza do material.

Na Figura 84 sdo mostrados os resultados das analises de DRX para as

diferentes temperaturas de sinterizacdo das amostras.
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Figura 84: Difratograma de DRX das pastilhas de cBN sinterizadas nas
temperaturas de 1550, 1650, 1750 e 1850°C.

Pode ser observado em todas as amostras uma homogeneidade em se
tratando das fases presentes. Entre todas as fases, a mais prejudicial € o hBN, pois o
hBN proveniente da transformacdo do cBN contribui para a diminuicdo das
propriedades mecanicas das pastilhas, principalmente a dureza.

Nos dois tipos de carbetos de Nb presentes, o carbono pode ser proveniente
do tubo aquecedor (grafite) utilizado na sinterizagcdo. Apesar de serem fases com
menor dureza que o cBN, essas fases possuem dureza muito superior a0 composto
intermetalico NiNb. Como a formacao do NiNb é concorrente com a formacao dos
carbetos, a grande importancia da formacéao dos carbetos € a inibicdo da formacéo do
NiNb. E importante lembrar que as fases com menos de 3% podem ndo serem
detectadas por DRX.
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Para uma melhor analise das transformac6es do cBN em hBN foram realizadas
andlises de FTIR nas amostras sinterizadas. Os resultados sdo apresentados nos
gréaficos da Figura 85.
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Figura 85: Analise de FTIR das pastilhas sinterizadas em varias temperaturas
de PcBN.

As bandas que caracterizam a presenca de hBN aparecem para 0s
comprimentos de onda de 1380 e 810cm™ (WANG, 2014). Como pode ser observado
na Figura 85, as analises de FTIR mostraram bandas maiores de hBN para as
amostras sinterizadas a 1750°C e a 1850°C, o que ja poderia ser esperado para essas
temperaturas. Mesmo utilizando elevadas pressbes de sinterizacdo, as altas
temperaturas utilizadas podem ser responsaveis pela transformag¢éo do cBN em hBN
(YINJUAN, 2015). Para as temperaturas de 1550°C e 1650°C as bandas ficaram

guase que imperceptiveis, mostrando que a sinterizacao ocorreu dentro da regido de
estabilidade do cBN.
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Para uma andlise do processo de sinterizacdo e das variaveis envolvidas no
sistema, os graficos que relacionam a presséo e a resisténcia elétrica com o tempo

de sinterizacao estdo apresentados nas Figuras 84, 85, 86, 86 e 87.
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Figura 86: Presséao e resisténcia elétrica de sinterizacdo como o tempo para

as amostras de cBN sintetizadas a 1550°C.

O aumento da densificacao leva ao fechamento de poros e, desta forma diminui
o caminho médio do fluxo de elétrons passando por dentro da amostra sinterizada.
Isso leva a uma diminui¢cdo da resisténcia a passagem de corrente elétrica. Em todos
os graficos, desde a Figura 84 até a 87, pode ser observado um gradiente de
resisténcia negativo, mostrando que com o decorrer do tempo de sinterizacdo a

resisténcia diminui, indicando desta forma a evolucéao da sinterizacéo.
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Figura 89: Presséo e resisténcia elétrica)de sinterizacdo como o tempo, para

as amostras sintetizadas a 1850°C.
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7.5 Sinterizacdo das pastilhas duplas.

Depois da sinterizacdo do ligante e das duas camadas que comporiam as
pastilhas, o grande desafio foi a sinterizacao conjunta das duas camadas. Desta forma
utiizando os mesmos parametros de sinterizacdo as pastilhas duplas foram
sinterizadas sob pressdes de 7,7GPa e temperaturas variando de 1550, 1650, 1750 e
1850°C. Os resultados obtidos com essas sinterizacfes estdo apresentados nessa
secao. As primeiras andlises realizadas foram as morfoldgicas. Nas Figuras 90 a 92
estdo apresentas a morfologia e as analises quimicas produzidas MEV e EDS das

pastilhas sinterizadas a 1550°C.

AccY Probe Mag WD Det F——— 20um
250kY 40 x500 22 SE LAMAY/UENF

Figura 90: Micrografia obtida por MEV da regido de interface entre as

camadas de cBN e WC da pastilha sinterizada a 1550°C, com aumento de 500X.

Na Figura 90 esta sendo mostrada a microestrutura da regido de interface entre
as duas fases. Pode-se observar boa ligacédo entre as fases sem o aparecimento de
trincas e uma infiltracdo do WC para dentro da regido de cBN, zona de penetracéo do
WC. Esta camada de WC percola os grdos de cBN cimentando toda essa regiao,
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sendo este um forte indicio que a interface entre as camada da pastilha dupla é
fortemente ligada quimicamente, o que impedira a fratura entre as camada durante o
uso. Na imagen da Figura 91 pode-se observar essa mesma regido porém ampliacao
daresolucéo. Logo naregido de interface observa-se que os gréos de cBN estdo muito
bem percolados pelos gréos de WC, o que demonstra boa molhabilidade entre eles,
0 que ja era previsto por outros trabalhos (HUIYONG, 2011 e CONG, 2016).

AccY Probe Mag WD Det F——— 5um
250kY 40 x 2000 22 SE LAMAY/UENF

Figura 91: Micrografia obtida por MEV da regido de interface entre as

camadas de cBN e WC da pastilha sinterizada a 1550°C, com aumento de 2000X.

Na Figura 92 é mostrado o mapa composicional da regido de interface entre as
camadas de cBN e WC. Nesta regido pode ser observado um papel muito importante
do Ni pois, por possuir o menor ponto de fusdo entre todos os poés utilizados e mesmo
estando em menor concentracdo na camada de cBN, se homogeneiza em toda a
regido de interface. Desta forma, o Ni pode ser um dos responsaveis pela boa ligacéo
entre as camadas, evitando que tensdes cisalhantes possam romper a ligacéo entre

as camadas.
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O carbono presente em toda a regido deve-se tanto ao WC do metal duro
guanto a forte penetracdo do WC na camada a base de cBN. Observa-se uma maior
concentracdo de Nb na camada de cBN pois com altas pressbes e temperaturas
ocorre a expulsdo do ligante da camada de WC a camada a base de cBN, (difusédo
intergranular). Ocorre uma difusdo do Nitrogénio proveniente do cBN e desta forma,
também acredita-se que esta ocorrendo difusdo dos pequenos graos de cBN para
dentro da camada de WC. Esses mecanismos de difusdo ajudam a fortalecer as

ligacdes interfaciais.

W»’)c HV. 156V WD 8 Y

Figura 92: Mapa composicional obtido através de EDS em uma magnificacdo
de 3000X, da pastilha sinterizada a 1550°C.

Nas Figuras 93 a 95 sao apresentas a morfologia e as analises quimicas
produzidas pelo MEV e EDS das pastilhas sinterizadas a 1650°C. Igualmente ao que

foi apresentado para as sinterizacbes na temperatura de 1550°C. Observa-se boa
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ligagéo interfacial entre as camadas. Outra vez, acredita-se que 0S mecanismos

difusionais foram os principais responsaveis por essas ligacdes.

AccY Probe Mag WD Det F—— 20um
25.0 k¥ 40 x 500 19 SE LAMAV/UENF

Figura 93: Micrografia obtida por MEV da regido de interface entre as
camadas de cBN e WC da pastilha sinterizada a 1650°C, com aumento de 500X.

Um fato muito importante a ser mencionado é a homogeneidade dos
parametros pressao e temperatura, na regiao de interface. Pode-se observar que na
ligacdo entre os gréos de cBN e WC continua ocorrendo a interdifusdo dos graos de
cBN. J& é conhecido que essa interdifusdo somente ocorra para altos parametros de
pressdo e temperatura, 0 que prova que a pressao esta sendo transmitida de igual
forma em toda amostra (FUKUNAGA, 2016).
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Figura 94: Micrografia obtida por MEV da regido de interface entre as

camadas de cBN e WC da pastilha sinterizada a 1650°C, com aumento de 2000X.

Na imagem da Figura 95 pode-se observar que ocorre uma maior difusdo do
Nb se comparado ao sinterizado a 1550°C, essa maior difusdo esta diretamente ligada
a temperatura, 0 que ja é esperado visto que a temperatura influencia diretamente a
difusdo. Até mesmo com o WC ocorreu maior difusdo se comparado ao da
sinterizagdo a 1550°C. Com os outros elementos ndo ocorreram modificagbes

significativas.
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Figura 95: Mapa composicional obtido através de EDS em uma magnificacao
de 3000X, da pastilha sinterizada a 1650°C.

Nas Figuras 95 a 97 sdo apresentas a morfologia e as analises quimicas
produzidas MEV e EDS das pastilhas sinterizadas a 1650°C. Em todas a imagens
continua-se observando ligagBes continuas entre as fases, sem aparecimento de

trincas ou zonas com baixa sinterizacao.
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Figura 96: Micrografia obtida por MEV da regido de interface entre as

camadas de cBN e WC da pastilha sinterizada a 1750°C, com aumento de 500X.

AccY Probe Mag WD Det F——— 5um
25.0 kY 40 x 2000 15 SE LAMAV/UENF

Figura 97: Micrografia obtida por MEV da regido de interface entre as
camadas de cBN e WC da pastilha sinterizada a 1750°C, com aumento de 2000X.
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Figura 98: Mapa composicional obtido através de EDS em uma magnificagéo
de 3000X, da pastilha sinterizada a 1750°C.

O que continua se destacando na imagem produzida por EDS € a migracéo do
Ni para dentro da camada de cBN e, nesta Ultima imagem, também se observou
grande migracgéao de Nb.

Nas Figuras 99 a 101 sédo apresentas a morfologia e as andlises quimicas
produzidas MEV e EDS das pastilhas sinterizadas a 1850°C.
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Figura 99: Micrografia obtida por MEV da regido de interface entre as

camadas de cBN e WC da pastilha sinterizada a 1850°C, com aumento de 500X.

AccY Probe Mag WD Det F——— 5um
25.0 kY 40 x 2000 16 SE LAMAV/UENF

Figura 100: Micrografia obtida por MEV da regido de interface entre as

camadas de cBN e WC da pastilha sinterizada a 1850°C, com aumento de 2000X.
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Nas micrografias produzidas para as amostras sinterizadas a 1850°C fica mais
evidente que ocorre uma diminuicdo dos graos de cBN, o que torna a apontar para
algum mecanismo concorrente a difusdo dos graos. Além disso, uma forte migracao
do WC também ocorre, onde neste caso, temos situacdes opostas ocorrendo. Se por
um lado a migragdo do WC contribui para uma melhor ligagéo entre as fases, e isso
pode ser um aliado a resisténcia final das pastilhas, por outro lado o aparecimento de
graos menores pode embasar o surgimento de outras fases como hBN, que € uma
fase muito prejudicial as propriedades mecanicas da pastilha, isto podendo ser

evidenciado via DRX e FT-IR como mostraram os resultados anteriores.

Figura 101: Mapa composicional obtido através de EDS em uma magnificacdo
de 3000X, da pastilha sinterizada a 1850°C.
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7.6 Propriedades mecanicas das pastilhas

7.6.1 Camada WC Nb-Ni

Nesta secdo serdo apresentados os resultados das analises fisicas e
mecanicas realizadas em cada uma das camadas, assim como as realizadas nas
pastilhas de dupla camada. E importante ressaltar que os ensaios foram realizados
com o minimo de 3 amostras para cada analise. Na Figura 102 sdo mostrado os

resultados obtidos no ensaio de resisténcia a compressao das pastilhas de WC.
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Figura 102: Grafico relacionando a resisténcia a compressao da pastilha de

WC com a temperatura de sinterizacgao.

Os valores de resisténcia a compressao alcancados estdo dentro do que se
encontra na literatura se comparados a compdsitos de WC-Co. AIJUN (2016)
encontrou valores em torno de 1000MPa. O que surpreende é a tendéncia a
diminuicao da resisténcia com o aumento da temperatura de sinterizacdo. Como ja foi
dito anteriormente essa diminuicdo pode estar ligada com a oxidacdo do Carbono
presente no WC e formacé&o de poros devido a essa rea¢do, como foi observado nas
micrografias.

Na Figura 103 sdo apresentados os resultados obtidos no ensaio de

compressao, no entanto o que esta sendo relacionado é o modulo de elasticidade com
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a temperatura de sinterizacdo das amostras. Observa-se que todos os valores sao
estatisticamente iguais, porém observando a média pode-se notar uma leve tendéncia
de queda com o aumento da temperatura de sinterizacdo. Este fato pode estar

atribuido ao mesmo mencionado anteriormente, isto €, a oxidacao do carbono.
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Figura 103: Gréfico relacionando a temperatura de sinterizacdo com o mdédulo

de elasticidade das pastilhas de WC.

7.6.2 Camada de cBN Nb-Ni

Na figura 104 é mostrado o resultado do ensaio de compressao nas pastilhas
de cBN.
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Figura 104: Grafico relacionando a resisténcia a compressao da pastilha de

cBN com a temperatura de sinterizacao.
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Os resultados do ensaio de compressédo para o cBN apresentaram valores
abaixo do encontrados na literatura. Barreto (2007) encontrou valores proximos a
800Mpa, porém em seu trabalho a quantidade de cBN na mistura era menor que 70%.
No presente trabalho, com uma quantidade tdo elevada de cBN, as pastilhas
apresentaram uma extrema fragilidade, a ponto de qualquer concentrado de tensao
poder provocar uma falha. Neste contexto, acredita-se que o fator responsavel pela
diminuicdo da resisténcia a compressao seja a grande fragilidade das pastilhas de
cBN.

Na Figura 105 esta sendo mostrado os resultados obtidos com a andlise do
mddulo de elasticidade das pastilhas.
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Figura 105: Grafico relacionando a temperatura de sinterizacdo com o médulo
de elasticidade das pastilhas de cBN.

Os valores de modulo de elasticidade apresentados estdo dentro dos
encontrados na literatura. DUFRAME (2016) encontrou valores para PCBN que variam
entre 66 a 365GPa. Comparando com os valores de resisténcia a compressao pode-
se notar que o modulo tende a crescer com o aumento da temperatura de sinterizacao,
enquanto a resisténcia a compressao permaneceu constante para todas as

temperaturas. Pois 0 modulo de elasticidade esta diretamente ligado com as forcas
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de ligacdo interatbmicas, que esta aumentando com a diminuigdo dos intersticios

formados entre os graos de cBN.

7.6.3 Pastilha de dupla camada cBN/WC ligantes.

Na Figura 106 esta sendo apresentado os resultados do ensaio de compressao
das pastilhas de dupla camada.
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Figura 106: Grafico relacionando a resisténcia a compressao das pastilhas de

dupla camada com a temperatura de sinterizacao.

Pode se observar que a resisténcia a compressao permanece constante para
todas as temperaturas e a resisténcia das pastilhas duplas esta muito abaixo dos
valores encontrados para o WC, porém estdo em linha com os valores da camada de
cBN. Acredita-se que os mecanismos de fragilizacdo da camada de cBN foram
preponderantes para os baixos valores de resisténcia a compressao encontrados. No
entanto, estes valores mesmo a baixo dos encontrados para o WC, sao satisfatorios
em se tratando de insertos para usinagem.

Na Figura 107 estdo sendo apresentados os valores do modulo de elasticidade

relacionado com a temperatura de sinterizacao das pastilhas de dupla camada.
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Figura 107: Grafico relacionando a temperatura de sinterizacdo com o médulo

de elasticidade das pastilhas de dupla camada.

Outra vez, os valores encontrados sdo estatisticamente iguais, e similares aos

encontrados para as camadas quando separadas. Nao existem valores na literatura

gue possam ser comparados a estes pois ainda nao foram criadas pastilhas duplas

com esta configuragao.

Os resultados apresentados na Tabela 8 séo referentes aos obtidos no ensaio

de dureza e tenacidade. A tenacidade a fratura dos compdésitos foi determinada pelo

método de indentacéo Vickers. Este método determina Kic medindo o comprimento

das trincas que se propagam nos vertices das indentagdes utilizadas para o ensaio de

dureza. Foram realizados 3 indenta¢cdes em cada amostra, sendo utilizada 3 amostras

para cada parametro de sinterizacao.

Tabela 8: Dureza e tenacidade a fratura da camada de WC.

Temperatura Dureza Desvio | Tenacidade a | Desvio
de sinterizacédo Vickers (GPa) Fratura (MPa.m'?)
(C9) (GPa) (MPa.m2)
1550 11 1 13,3 0,5
1650 51 0,3 11,8 0,4
1750 6,0 0,9 12,3 0,4
1850 4.4 0,6 12 2




118

Com os resultados contidos nesta tabela foi construido o grafico da figura 108.
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Figura 108: Grafico relacionando a dureza e tenacidade a fratura com a

temperatura de sinterizacdo da camada de WC.

Através dos valores obtidos pode-se observar uma diminui¢ao significativa da
dureza com o aumento da temperatura de sinterizacdo. Esses resultados estdo em
acordo com os apresentados anteriormente. Esta diminuicdo da dureza pode ser
caracterizada pela formacéo da fase NbNi presente somente nas temperaturas de
1650, 1750 e 1850°C. Além de ficar evidente a influéncia da porosidade como foi
apresentado anteriormente. No entanto, € importante ressaltar que os resultados
alcancados para a temperatura de 1550°C, se comparados aos apresentados na
literatura, mostram como sao promissores o0s ligantes e a técnica de sinterizagcéo
utilizada neste trabalho. No trabalho de Yung (2016), os resultados de dureza e
tenacidade utilizando o Ni como ligante alcangaram aproximadamente 11 GPa e 13.5
MPa.m2 respectivamente.

Os resultados de tenacidade a fratura ndo foram influenciados significativamente
pelas novas fases que surgiram em altas temperaturas, pois se trata de um composto
intermetalico (NiNb) com ductilidade maior que as fases de cBN e WC.

Na Tabela 9 sdo apresentados os resultados do ensaio de dureza realizado na

camada de cBN das pastilhas duplas.



Tabela 9: Dureza e tenacidade a fratura da camada de cBN.

119

Temperatura Dureza Desvio | Tenacidade a | Desvio
de sinterizacéo Vickers (GPa) Fratura (MPa.m'?)
(C9) (GPa) (MPa.m?2)
1550 43 6 4,2 0,3
1650 17 3,2 0,3
1750 38 4 4,3 0,1
1850 40 10 4,1 0,4

Com os resultados apresentados na Tabela 8 foi construido o grafico

apresentado na Figura 109.
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Figura 109: Gréfico relacionando a dureza e tenacidade a fratura com a

temperatura de sinterizacdo da camada de cBN.

Os resultados do ensaio de dureza encontrado para a camada de cBN séao

impressionantes, pois colocam o PcBN sinterizado no seleto grupo dos superpuros o
gue comprova que ocorreu a sinterizacéo direta dos graos de cBN (BRITO, 2007).
Desta forma, fazendo com que o cBN policristalino tenha dureza muito proxima do

cBN monocristalino (VEPREK, 1999). Se comparados aos valores apresentados na
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Tabela 1 (BOBROVINITCHII, 2009), pode-se perceber que mesmo para quantidade
de cBN superiores a 95%, a dureza encontrada aqui foi superior a encontrado por
outros pesquisadores. Este fato esta ligado diretamente aos parametros e aos ligantes
utilizados na sinterizac&o, neste ponto ressaltando ainda mais os ligantes Nb-Ni, pois
a sinterizacdo em HPHT do cBN foi realizada nestes outros trabalhos. Em relagéo ao
desenvolvimento da tecnologia de sinterizagao aos ligantes utilizados e os parametros
este trabalho gerou uma patente (FILGUEIRA , 2016)

Os resultados de tenacidade estdo dentro do esperado para uma pastilha
ceramica, valores abaixo do encontrado para a camada de metal duro, porém ainda
assim satisfatorios.

Os ultimos ensaios de dureza foram realizados na interface entre as camadas
de cBN e WC, os resultados estdo apresentados na Tabela 9 e no grafico da Figura
110.

Tabela 10: Resultados de dureza e tenacidade a fratura das regioes

interfaciais pastilhas duplas.

Temperatura Dureza Desvio | Tenacidade a | Desvio
de sinterizacéo Vickers (GPa) Fratura (MPa.m12)
(C9 (GPa) (MPa.m12)
1550 17 3 6,4 0,3
1650 16 2 6,8 0,3
1750 15 3 59 0,1
1850 25 1 6,9 0,4

Comparando os valores de dureza para as diferentes temperaturas, observa-
Se que para as trés primeiras temperaturas a dureza permanece constante, diferente
do que acontece para a temperatura de 1850°C em que dureza tem um salto
significativo. Este ganho de dureza pode estar atrelado ao gradiente de difusdo que
ocorreu na sinterizacao desta temperatura, fazendo com que ocorra uma zona mista

de cBN/WC mais intensa que a ocorrida para as outras temperaturas.



Figura 110: Grafico relacionando a dureza e tenacidade a fratura com a

temperatura de sinterizacdo das pastilhas de dupla camada.
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7.7 Ensaio De Usinagem

7.7.1 Anélise do material a ser usinado.
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O aco utilizado nos ensaios de usinagem apresenta microestrutura ferritica

perlitica, ndo temperado, com dureza de 43HRC. A microestrutura do aco € apresenta

na Figura 111.
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Figura 111: Micrografia do aco AlSI 4140 utilizado no ensaio de usinagem.

7.7.2 Ensaio com as Pastilhas de WC

O ensaio de usinagem foi realizado em um tarugo de aco AISI 4140, com
250mm de comprimento por 71mm de didmetro. Para cada temperatura de
sinterizacdo foram submetidas trés amostras, e é importante ressaltar que as pastilhas
nao foram afiadas. Os parametros de usinagem utilizados foram: velocidade de corte
100m/min, avanco de 0,2mm/rev. e profundidade de corte de 0,2mm - o ensaio foi
realizado sem refrigeracéo. Para o desenvolvimento deste ensaio foram admitidos trés
critérios de fim de vida das ferramentas: desgaste de flanco maximo VBmax = 0,30 mm,
ou rugosidade méxima da superficie usinada Ra = 6,3um, ou falha catastrofica da
ferramenta.

As primeiras analises foram realizadas nas pastilhas de WC sem a camada de
cBN, com o objetivo de comparar com os resultados obtidos com as pastilhas de dupla
camada. Na figura 112 esté@o apresentados os resultados obtidos com os ensaios de

usinagem realizados nas pastilhas de WC.
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Figura 112: Gréfico relacionando o desgaste de flanco com o tempo de
usinagem para as pastilhas de WC sinterizadas nas diferentes temperaturas.

Pode-se observar que os melhores resultados foram alcancados para as
pastilhas sinterizadas a 1550°C seguida das pastilhas sinterizada a 1650°C. Perceber-
se uma tendéncia de diminuicdo da vida util da ferramenta com o aumento da
temperatura de sinterizacdo, isto ja poderia ser previsto analisando os resultados
anteriores de densificacdo e principalmente dureza. Atribui-se a esses resultados a
formacao de poros em altas temperaturas e a maior formacéo do intermetalico NiNb.

As amostras sinterizadas a 1550°C obtiveram em média vida util maior que 7
minutos de corte, esses valores sdo considerados altos se comparada a outros
trabalhos encontrados na literatura. Por exemplo, o trabalho de Sawka (2016)
utilizando pastilhas de metal duro recoberto por alumina, usinando um acgo carbono
C45, em um unico passe (~3min) chegou a alcancar 2,4 mm de desgaste de flanco.
O artigo ndo deixa claro quanto a continuacao do ensaio.

Analisando a rugosidade da superficie do ago depois de cada passe foi

construido o gréfico da Figura 113.
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Figura 113: Gréfico relacionando a rugosidade da superficie usinada de um

aco 4140, com o tempo de usinagem das pastilhas de WC.

A rugosidade da superficie usinada foi um dos critérios de fim de teste adotados
nesse trabalho. Observando a figura pode-se perceber que esse critério seguiu 0s
resultados alcancados para o desgaste de franco das pastilhas. Em nenhum momento
foi um critério limitante para o fim da vida Gtil das pastilhas. E importante ressaltar que

nem sempre o Ra esta diretamente relacionado com o desgaste de flanco.



125

Figura 114: Fotos dos cavacos produzidos na usinagem do aco 4140 pela
pastilha de WC.

Analisando a forma do cavos pode-se perceber um cavado descontinuo e
helicoidal. Segundo Ferraresi (1970), a forma mais conveniente é geralmente a
helicoidal, sendo o cavaco em lascas preferido em casos onde o cavaco deve ser
removido pelo fluido de corte ou quando ha pouco espaco disponivel para o cavaco.
O cavaco em fita € mais probleméatico, pode gerar acidentes e ocupar muito espaco.
N&o cabe aqui realizar uma profunda analise do formato do cavaco, pois este formato
esta muito mais ligado a geometria da ferramenta do que com o material que a
compde. No presente estudo, a geometria da ferramenta néo foi trabalhada. No
entanto, pressupde-se que os bons resultado alcancados no acabamento do aco
usinado estéo ligados a capacidade de corte da pastilha, e esta depende da forma do
cavaco retirado.

A Figura 115 apresenta aspectos da pastilha antes e depois do ensaio de

usinagem, tanto da aresta de corte quanto da superficie de folga.
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Figura 115: Fotos das pastilhas de WC sinterizada a 1550°C. A- Superficie de
folga antes da usinagem; B- Superficie de folga Depois de 8 minutos de corte; C-
Superficie de saida antes da Usinagem; D- Superficie de saida depois de 8minutos

de usinagem.

Pode-se observar um aspecto grosseiro nas pastilhas mesmo antes do ensaio
pois as mesmas em nenhum momento tiveram a superficie preparada para corte ou
afiamento. O desgaste de flanco foi medido utilizando essas micrografias com auxilio

do CONFOCAL, desta maneira pode-se ter com precisdo em cada passe usinado.

7.7.3 Ensaio com as Pastilha de cBN

Seguindo 0os mesmos parametros utilizados para o ensaio descrito no item
anterior, foi realizado o ensaio nas pastilhas de cBN, os resultados obtidos para a

analise do desgaste de flanco estdo sendo demonstrados na Figura 116.
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Figura 116: Gréfico relacionando o desgaste de flanco das pastilhas de cBN

com o tempo de corte.

Esses resultados mostram que com 0 aumento da temperatura de sinterizacéo
existe uma diminuicAo do desgaste da pastiha com o tempo de usinagem.
Confirmando assim os resultados das andlises anteriores, que mostraram que as
pastilhas sinterizadas a maiores temperaturas possuem menos poros e Sao mais
densas. Porém os resultados encontrados para as patilhas sinterizada a 1750 e
1850°C nao obtiveram diferencas estatisticas significativas. Os resultados similares
encontrados para 1750°C e 1850°C podem ser explicados pela formacédo de hBN,
pois, como mostram os resultados de FT-IR existe uma maior formagéo deste para a
temperatura de 1850°C. Desta forma, mesmo que continue ocorrendo andamento da
sinterizacdo e um maior fechamento dos poros para 1850°C, a formacdo de hBN
interfere negativamente nas propriedades das pastilhas.

A Figura 117 mostra o resultado obtido para a andlise da rugosidade da
superficie usinada. Como ja foi dito anteriormente, a rugosidade superficial ndo tem
uma ligagéo direta com o desgaste da ferramenta de corte. Desta forma é importante
ressaltar que em nenhum momento a rugosidade alcancada superou o valor limite de

6,3 um (critério de fim de teste).
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Figura 117: Grafico relacionando a rugosidade (Ra) com o tempo de

usinagem das pastilhas de PcBN, para as pastilhas sinterizadas nas diferentes

temperaturas.

Na imagem da Figura 118 pode ser observado os cavacos formados durante a
usinagem. Os cavacos produzidos foram cavacos continuos e em fitas. Segundo
Ferraresi (1970), esses cavacos podem ser prejudiciais, principalmente quando
produzidos em locais pequenos. Por outro lado, cavacos continuos sao defendidos
por alguns autores como benéficos para o acabamento superficial (STEMMER 2005).

Figura 118: Foto do cavaco produzido na usinagem do aco 4140 pela pastilha
de PcBN.
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Por fim, na Figura 119 é apresentado as imagens das pastilhas de cBN antes
e depois do processo de usinagem, onde pode ser observado no flanco da pastilha
um processo de lascamento, isto é, uma fratura fragil além do processo de desgaste
abrasivo. A quebra da pastilha fica mais evidente na imagem da superficie de saida
(Figura 119 D).

Figura 119: Fotos das pastilhas de PcBN sinterizada a 1550°C. A- Superficie
de folga antes da usinagem; B- Superficie de folga Depois de 8 minutos de corte; C-
Superficie de saida antes da Usinagem; D- Superficie de saida depois de 8minutos
de usinagem.
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7.7.4 Ensaio de Usinagem Nas Pastilhas Duplas

O ultimo ensaio realizado nas pastilhas foi 0 ensaio de usinagem utilizando as
pastilhas duplas, onde o cBN foi utilizado como parte cortante da ferramenta e o WC
como parte suporte. Os resultados de desgaste de flanco sédo apresentados na Figura
120.
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Figura 120: Gréfico relacionando o desgaste de flanco das pastilhas de cBN

com o tempo de corte.

Pode-se observar valores muito proximos aos que foram encontrados para as
analises realizadas nas pastilhas de cBN sem acamada de WC. Porém, cabe aqui
ressaltar que o objetivo da camada de WC é aumentar a vida til das ferramentas no
gue tange a fraturas frageis devido a impactos sofridos durante a usinagem. E quanto
a este fato, ressalte-se que néo foi observado pastilhas (de dupla camada) fraturadas
durante o ensaio de usinagem.

Comparando com os valores apresentado por WENPING, (2005), e
MITSUBISHI 2016, os resultados aqui apresentados tanto de desgaste de flanco como

da rugosidade da superficie usinada, mostram-se promissores. Cabendo ressaltar que
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as pastilhas utilizada neste trabalho séo pastilhas n&o recobertas, em contraste com
as apresentas tanto por Wenping, (2005).
Na Figura 121 estd sendo apresentado as analises de rugosidade obtidas na

superficie usinada do aco 4140.

Rugosidade superficial (Ra)
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Figura 121: Relacao entre a rugosidade (Ra) da superficie usinada de um aco
4140 com o tempo de usinagem, para as diferentes pastilhas.

Outra vez os parametros de fim de teste ndo foram alcancados em nenhum
estagio do ensaio. Mostrando, desta maneira, que mesmo sem nenhum tipo de
afiagdo, as pastilhas tiveram um bom desempenho em relagdo ao acabamento
superficial. Sabemos que esses valores podem ser significativamente melhorados
com melhorias realizadas na geometria das pastilhas.

A grande variagdo dos resultados apresentados nesta analise sé&o
caracteristicos, pois nem sempre ocorre uma relacdo direta entre acabamento
superficial e desgaste das pastilhas. O acabamento também pode estar relacionado a
outros fatores, como, formacao de cavaco, for¢a de corte e temperatura de usinagem.

Na Figura 122 sdo observados aspectos da pastilha, onde pode ser visto o
desgaste de flanco. Em todo o trabalho, o desgaste de flanco foi utilizado como base
para a andlise dos ensaios de usinagem e todo o desgaste foi medido através de

microscopia otica confocal a laser.
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Figura 122: Fotos da pastilha de dupla camada sinterizada a 1750°C. A-
Superficie de folga Depois de 10 minutos de corte; B- Superficie de saida depois de
10minutos de usinagem.

A Figura 123 mostra os cavacos gerados no processo de usinagem com as

pastilhas duplas.

Figura 123: Fotos dos cavacos produzidos na usinagem do aco 4140 pela
pastilha de dupla camada sinterizada a 1550°C.

Como pode ser observado o cavaco gerado tem aspecto descontinuo e
helicoidal. Segundo Ferraresi (1970) esse é o melhor tipo possivel de cavaco que

favorece tanto o acabamento quanto aumenta a vida util da ferramenta.
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CONCLUSOES

Através da analise dos resultados obtidos, pode-se concluir que a metodologia
proposta para a fabricacéo de pastilhas de dupla camada foi satisfatoria, atendendo
as demandas da indastria metal mecéanica.

No desenvolvimento do ligante utilizado, foram utilizadas trés composi¢cées de
Nb com 10, 20 e 30% de Ni, sendo alcancada as melhores propriedades para a
composicado com 10% em Ni. Entre as propriedades alcancadas estao:

e Dureza de até 330HV, para um ligante utilizado na sinterizacdo de uma
pastilha de usinagem. A dureza é um parametro muito importante, pois
o desgaste da ferramenta esta diretamente ligado com sua dureza.

e Densificagcdo proxima de 99% para as amostras com 10% de Ni. A alta
capacidade de sinterizacdo foi responsavel pela alta densificacdo das
pastilhas de cBN.

e Por fim, a utilizacdo do Nb como ligante alcancou as expectativas,
promovendo uma excelente sinterabilidade do cBN, como pode ser
observado nas micrografias, além de permitir boa ligacao entre as duas
camadas, WC/cBN.

A camada de WC teve como objetivo diminuir os efeitos de concentradores de
tensdo, proporcionando um aumento da vida util das ferramentas, minimizando os
mecanismos de quebra por fratura. As principais propriedades a se destacar desta
camada foram as seguintes:

e Alta densificacdo, principalmente para a temperatura de 1550°C,
chegando a 98,5%. As altas sinterizagdes encontradas demonstraram
gue os ligantes e os parametros de sinterizagdo foram eficientes.

e Por meio das analises micrograficas realizadas pode-se perceber uma
excelente sinterizagdo dos grdos de WC, além de uma boa percolacao
do ligante. Este fato € muito importante, pois demonstra que o Nb-Ni
podem ser um bom substituto para o Co na fabricacdo de metal duro.

e O WC-Nb-Ni apresentou boa combinagédo de dureza e tenacidade,
chegando a alcancar 10,9 GPa na escala Vickers de dureza, e

13,3MPa.m'”2 de tenacidade a fratura.
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A camada de corte constituida de cBN teve como objetivo aumentar a vida util
das ferramentas minimizando os mecanismos de desgaste, principalmente por
apresentar alta dureza. As principais propriedades analisadas na camada de cBN
foram:

e Dureza na faixa de 40GPa, o que coloca o PcBN dentro do seleto grupo
dos materiais superduros. Este alto valor de dureza ganha um destaque
grande pois se trata de um sinterizado de grdos de cBN com 10% de
ligante (Nb-Ni). E importante ressaltar que a dureza é uma das principais
propriedades requeridas em se tratando de pastilhas de usinagem.

e Além disso, também apresentou boa resisténcia ao desgaste quando
submetido em usinagem apresentando vida Gtil de até 7 minutos.

Por fim, o grande desafio que seria sinterizar as duas camadas ao mesmo
tempo foi superado, as ligacées das camadas foram excelentes e este fato pode ser
atribuido principalmente aos ligantes utilizados, Nb e Ni.

As pastilhas duplas foram satisfatoriamente sinterizadas, suas propriedades
alcancadas e em alguns momentos superaram as expectativas. A metodologia
inovadora juntamente com os ligantes, nunca antes utilizados com essa finalidade,
foram os responséaveis por todo o éxito deste trabalho.

As pastilhas apresentaram bom desempenho na usinagem, chegando a
alcancar algo perto de 10 minutos, cabe ressaltar que as pastilhas ndo foram
recobertas. Estes resultados demonstram que a metodologia proposta foi eficiente na

fabricacéao de pastilhas duplas cBN/WC.
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