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RESUMO

O objetivo do presente trabalho foi avaliar o comportamento dilatométrico e a
resisténcia a flexao de compdsitos de matriz metalica a base de niquel com a adicao
de TaC e/ou NbC. Os carbetos, nas concentracées de 5% e 10% em massa, foram
misturados ao p6 de niquel via Umido. ApGs secagem, as misturas foram submetidas
ao processo denominado de granulacdo em tambor. Posteriormente, 0s pos
granulados foram compactados a frio e as amostras sinterizadas. Os resultados
mostraram maiores valores de resisténcia a flexdo quando da adicdo de carbetos na
matriz do compasito. A retracao linear foi maior para a amostra com adicdo de 5%
de TaC e 5% NbC. A composicdo com adicdo de 10% de TaC apresentou um
aspecto microestrutural menos poroso e com uma distribuicdo mais uniforme dos
carbetos na matriz de niquel.

Palavras-chave: compdésitos, niquel, carbetos, dilatometria e propriedades
mecanicas.
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1. INTRODUCAO

Os compositos de matriz metdlica (CMMs) s&@o materiais que possuem
excelentes propriedades, incluindo alta resisténcia mecéanica e elevado moédulo de
elasticidade. Além de apresentar capacidade de amortecimento e boa resisténcia ao
desgaste em comparagdo com os metais puros 4. O niquel € um importante metal
utilizado em varios segmentos da industria, podendo ser utilizado como matriz para
elaboracdo desses materiais compositos, ja que possui alta resisténcia a tracéo e
boa tenacidade. Além disso, o mesmo tem atraido grande interesse nas Ultimas
décadas devido suas excelentes propriedades, tais como: magnetismo, resisténcia
mecanica associada a resisténcia a corrosao, tanto a temperatura ambiente quanto

a temperaturas elevadas @,

Também, quando comparado com o metal puro, ligas ou superligas, a dureza,
desgaste, resisténcia mecanica e resisténcia a corrosdo dos compositos Ssao
melhoradas quando da adicdo de particulas de carbetos refratarios . Formando
compositos para a constituicdo de pecas e estruturas de diferentes produtos
metalicos onde sdo exigidas as suas caracteristicas fundamentais como resisténcia
ao desgaste e corrosdo bem como excelentes propriedades de resisténcia
mecanica. Ainda, os compdsitos de matriz metalica reforcados com particulas sédo
atrativos por exibirem propriedades quase isotropicas quando comparadas com
matrizes reforgcadas continuamente ®. Assim, com a fabricacdo de materiais
compoésitos, podem ser obtidas combinacdes particulares de propriedades, nao
encontradas em apenas um grupo basico de materiais, resultando em grande
variedade de aplicacbes com relacdo as propriedades funcionais, fisicas e

mecanicas.

Os carbetos dos metais de transi¢cdo (TmC, Tm=Nb, Ta, Ti, etc.) s&o um grupo
especial de componentes utilizados como fase reforco nos CMMs. Eles exibem
algumas propriedades extraordinarias tais como, alta dureza e excelente resisténcia
a alta temperatura ®). A dispersdo destas particulas duras protege o compdsito de
matriz metalica contra abrasdo e melhora a dureza. Dentre os carbetos

mencionados, os carbetos de niobio e de tantalo sdo materiais ceramicos que devido
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as suas propriedades, podem ser utilizados para fins estruturais, em componentes

de motores a combustao, refratarios, dentre muitas outras aplicagdes.

O TaC é um composto cristalino refratario com estrutura empacotada e o
carbono ocupa sitios intersticiais especificos dentro da estrutura cristalina. A
natureza intersticial da estrutura leva a uma combinagcdo de ligacdes metalica,
covalente e i6nica. Como resultado, este carbeto exibe as propriedades fisicas de
ceramicas e as propriedades eletrbnicas de metais, ou seja, alta dureza e resisténcia
com alta condutividade térmica e elétrica. Além disso, ele apresenta altissimo ponto
de fusdo, aproximadamente 3880 °C; alta dureza, 9-10 dureza Moh a 25 °C;
resisténcia a choque térmico e excelente resisténcia a oxidacdo e alta estabilidade
térmica e quimica ©. Ja o carbeto de nidbio tem recebido grande atencdo devido
suas propriedades Unicas, tais como elevado ponto de fusdo, 3610 °C; microdureza,
acima 235 GPa; moédulo de Young, 3,38 x 10-5 N/mm?; coeficiente de expanséo
térmica, 6,65 x 10° k?'; excelente estabilidade quimica e boa resisténcia ao
desgaste. Muito utilizado como fase dura para melhoria das propriedades de
material sinterizado. Os compdésitos Ni/TaC, Ni/NbC e Ni/TaC/NbC combinam a alta
ductilidade e resisténcia do niquel com a elevada dureza e alto mddulo de

elasticidade dos carbetos refratarios .

Adicionalmente, os CMM’S sinterizados sdo fabricados pela técnica da
metalurgia do po6. Esta técnica tem alcancado ampla expansdo no mercado
brasileiro, sendo empregada para a fabricacdo de um namero cada vez maior de
componentes metalicos de melhor desempenho e menor custo em relacdo a
componentes fabricados por fundicdo ©9. Além disso, pode-se controlar a
porosidade e a distribuicdo de poros do material, produzindo tanto pecas densas
guanto com gradientes de porosidade, ampliando ainda mais o numero de
aplicacdes para esses materiais 9. Também, técnicas de metalurgia do p6é podem
ser usadas para adaptar o tamanho da particula, a distribuicdo e o teor das fases
duras dispersas na matriz. Através do processo de manufatura que combina uma
etapa de compactacdo de pdés com uma etapa de densificacdo onde se busca
alcancar as propriedades fisicas e metalurgicas necessarias ao uso do componente
(11, Pela metalurgia do p6, a producdo de CMM’S com disperséo de fases de reforgo

sdo mais faceis que pelo processo de fundicdo convencional. Portanto, a metalurgia
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do p6 é um processo que vém crescendo nos ultimos anos devido a possibilidade de
associar diferentes materiais, que seriam impossiveis de sintetizar por técnicas

convencionais.

Portanto, o objetivo principal desse trabalho foi obter compdésitos sinterizados
de matriz metdalica a base de niquel carbonila com disperséo de particulas ceramicas

micrométricas de carbeto de tantalo e/ou carbeto de nidbio via metalurgia do po.

2. MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados no presente trabalho foram pd de niquel carbonila
fornecido pela empresa Epson Atmix Corporation (Dso = 6,00 um e p = 8,9 g/cm?®) e
carbetos de tantalo (Dso = 2,18 um e p = 13,9 g/cm?) e de nidbio (Dso = 2,26 pm e
p=6,3 g/cm?3) fornecidos pela empresa H.C.Starck.

Os carbetos nas concentragfes de 5% e 10% em massa foram misturados ao
p6 de niquel via umido com auxilio do misturador Y adaptado durante 1h (Tabela 1).
Apods a mistura dos poés realizou-se a chamada granulacdo em tambor utilizando

1,5% em massa de parafina diluida em hexano.

Tabela 1: Composic¢des estudadas variando a concentragcéo de carbetos.

N NT10 | NN10 | NTN5
TaC
(% 0 10 0 5
peso) 0 6 0 3
(%vol.)
NbC
(% 0 0 10 5
peso) 0 0 11 6
(% vol.)

Apoés a etapa de granulacdo de pdés utilizou-se uma prensa manual de duplo
efeito para compactar os granulos. Aplicou-se pressao de compactacao de 600 MPa.
Para melhor extracdo do compactado verde aplicou-se Amida Wax embebida com
alcool nas paredes da matriz de 10 mm de didmetro. A sinterizagdo das amostras foi

realizada em forno tubular convencional com uma taxa de 3°C/min (30 min patamar)
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para retirada da parafina e 8°C/min (1h patamar) e mistura padrao de gases 95% Ar
+ 5% H3, para limitar a formacao de oxidos superficiais nas pecas. ApGs sinterizacao
as amostras foram cortadas utilizando disco de diamante e embutidas com
baquelite. Foram lixadas nas sequéncias de lixas 80, 120, 240, 400, 600 e 1200
mesh. O polimento foi realizado com alumina de 1,0 e 0,3 um. O ataque quimico foi
realizado com o reagente Marble. ApOs ataque as amostras foram colocadas em
ultrasom por aproximadamente 5 min. O microscopio eletrbnico de varredura
utilizado foi o JEOL JSM-6390LV do laboratoério central de microscopia eletrénica —
LCME/UFSC.

Para avaliar as propriedades mecéanicas utilizou-se o ensaio de resisténcia a
flexdo pelo método dos trés pontos. O teste foi realizado na maquina universal de
ensaios AUTOGRAPH da marca Shimadzu AG-l 100 kN. Finalmente, o dilatdbmetro
utilizado foi o de modelo NETZSCH DIL 402C de modulo informatizado. Utilizou-se
uma taxa de aquecimento de 10 °C/minuto até temperatura de 1200 °C com patamar
isotérmico de 1 hora e fluxo continuo de 95% Ar + 5% Hz. As amostras antes de
serem ensaiadas foram pré-sinterizadas em forno resistivo convencional (3°C/min a
500°C com patamar 30 min e mistura padrdo de gases 95% Ar + 5% H2) para
extracdo da parafina, as amostras apresentaram dimensdes de aproximadamente

0,9 mm de altura e 1 mm de diametro.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Medidas de resisténcia a flexdo

Nos graficos das Figuras 1 e 2 podem ser vistos os resultados obtidos no
ensaio de resisténcia a flexdo das amostras N, NT10, NN10 e NTN5. Foi avaliada a
resisténcia a flexdo, moédulo em flexado e deformacdo maxima das amostras.

Analisando a Figura 1 é perceptivel que a adicdo de carbetos aumentou
consideravelmente a resisténcia a flexdo dos compdsitos quando comparado ao
niquel puro. Resultados também em concordancia com as caracteristicas dos
carbetos, ou seja, elevada dureza. Houve aumento de 100% no valor da resisténcia
a flexdo quando da adi¢éo de 10% TaC e 10% NbC.
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Figura 1: Resisténcia a flexdo e mdédulo em flexdo das amostras.

Adicionalmente, tendo em vista os baixos valores de desvio padrdo, sugere-se
uma disperséao satisfatéria dos carbetos na matriz de niquel (Figura 2). Ainda, quase
nao sao observadas porosidades e regides de clusters na amostra. A microestrutura

dos compositos € usada como um importante indicador da qualidade do material 2.

e

15kV. X500 - 50pum " LCME-UFSC

Figura 2: Imagem obtida por Microscopia eletronica de varredura da amostra NT10.

No grafico da Figura 2 também podem ser visualizados os resultados do
modulo em flexdo das amostras. A insercdo de carbetos na matriz de niquel
favoreceu o aumento do modulo de elasticidade dos compdésitos quando comparado
com o niquel puro. Tal comportamento € caracteristico de materiais frageis. Como

0os carbetos de tantalo e nidbio sdo ceramicas refratarias, proporcionou esse
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comportamento. Ainda, apesar do elevado moédulo de elasticidade para os
compositos, em todos 0s casos o material apresentou qualitativamente uma boa
deformacdo maxima (Figura 3). Desta forma, possuindo maior capacidade de

absorver energia até a ruptura.

N
o
1

Deformagédo Maxima (%)
= - = = =
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1 1 1 1 1 1 1 1 1 1
- _

Composicdes

Figura 3: Deformacdo maxima das amostras.

3.2 Dilatometria

O ensaio de dilatometria foi realizado para avaliar se houve alguma mudanca
alotropica no material e verificar a evolugdo da cinética de retracdo durante o ciclo
de sinterizagdo. No grafico da Figura 4 € mostrado o comportamento da retracdo
linear versus tempo e no grafico da Figura 5 o comportamento da retracéo linear

versus temperatura e tempo de patamar isotérmico.
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Figura 4: Gréafico de dilatometria da retracdo linear versus tempo.

De acordo com as curvas obtidas de dilatometria € observavel que nédo houve
mudancas alotrépicas. Com relagéo a retracao linear, o compdsito NTN5 foi o que
apresentou o maior percentual de retracdo, 5,5%. J& os compdésitos NT10 e NN10
obtiveram valores de retracdo inferiores ao do niquel puro (4,0%), ou seja, 2,5% e
3,5%, respectivamente. A partir desses resultados, é perceptivel que o carbeto de
nidbio favorece maiores valores de retracdo quando comparado ao carbeto de
tantalo. Ainda, a maior expansao foi também para a composicdo com a adi¢do do
carbeto de nidbio, quase 8%.

Na Figura 5 estdo presentes os graficos de dilatometria de retracdo linear
versus temperatura e patamar isotérmico das quatro composi¢cdes avaliadas. A
amostra de niquel puro (a) comeca a sinterizar em um tempo e temperatura bem
inferior as demais composi¢cdes (~80 min / ~900°C). Isso ocorre pela rapida
formacdo dos pescocos interpaticulas do niquel puro. Ja a introducao dos carbetos
nos compactados favorece o aumento do tempo e da temperatura de inicio de
sinterizacdo, acentuando-se para a amostra NT10 (~100min / ~1180 °C). As
composicoes NN10 e NTN5 apresentaram basicamente o mesmo valor de tempo e
temperatura de inicio da sinterizacdo (~95min / ~1100 °C). A justificativa mais
plausivel para tais comportamentos estaria relacionada com o retardamento da
formacdo dos pescocos interpaticulas quando da adicdo de carbetos na matriz do
niquel puro. Muitos desses carbetos estariam presentes entre 0s contornos de graos

do niquel, dificultando o contato entre as particulas.
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Figura 5: Gréficos de dilatometria da retracao linear versus temperatura e tempo de
patamar isotérmico para as amostras (a) N (b) NT10 (c) NN210 (d) NTN5.

4. CONCLUSOES

Com o0 uso da técnica da metalurgia do p6 foi possivel a obtencdo dos
compositos de matriz metélica a base de niquel com dispersao favoravel dos
carbetos em sua matriz. A insercdo dos carbetos nos compactados favoreceu a
obtencdo de compdsitos de elevada resisténcia a flexdo, elevado modulo de
elasticidade e boa deformacdo maxima. Conclui-se também que n&o houve
mudancas alotropicas nos materiais quando da adicdo dos carbetos e que os

compositos NT10 e NN10 obtiveram valores de retragéo inferiores ao do niquel puro.
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COMPOSITES Ni/TaC/NbC PRODUCED BY POWDER METALLURGY

ABSTRACT

The objective of this study was to evaluate the dilatometric behavior and flexural
strength of nickel metal matrix composites with the addition of TaC and/or NbC. The
carbides in concentrations of 5 and 10 wt. % were mixed with pure nickel powder via
wet process. After drying, the mixture of powders was submitted to drum granulation.
Subsequently the granules were cold compacted and the samples sintered. The
results showed larger flexural strength values when adding carbides in the matrix.
The linear shrinkage was higher for the sample with 5 wt.% TaC and 5%wt. NbC. The
composition with 10 wt.% TaC presents a less porous microstructure aspect and a
more uniform distribution of carbides in the nickel matrix.

Key-words: composites, nickel, carbides, dilatometry and mechanical properties.
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