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Resumo: Materiais em Gradagdo Funcional (Functionally Graded Material - FGM) possuem duas ou mais fases em
que a fragdo volumétrica de uma aumenta em relagcdo a outra ao longo do volume em uma ou mais dire¢des, na forma
de um gradiente. Desse modo, é possivel combinar propriedades distintas e desenvolver um material avancado com
variagcdo de microestrutura, composicdo quimica e propriedades ao longo do volume. Esses materiais sdo produzidos,
geralmente, pelo processo de metalurgia do po (Powder Metallurgy - PM), pois permite um maior controle da composigdo,
variagdo da microestrutura e liberdade de geometria. O objetivo do trabalho é projetar e fabricar um FGM cerdmico
reforcado com fibra em gradacdo com metal duro. Para tanto, far-se-d uso da técnica de sinterizacdo por corrente
elétrica pulsada (Pulsed Electric Current Sintering — PECS). Na sequéncia, a microestrutura do gradiente e a densidade
da amostra sinterizada serdo avaliadas. Os materiais utilizados foram pos ultrafinos de a-Alx O3, pos nanométricos de
3Y-ZrOs e fibra de 3-SiC (whisker), além de po fino de WC-Co (metal duro). Para projetar o FGM, utilizou-se um modelo
termomecdnico unidimensional para estimar a tensdo residual. O FGM foi sinterizado por PECS com aplica¢do de
pressdo axial de 50 MPa, temperatura de patamar de 1450°C, ciclo de trabalho de 36 minutos e atmosfera em vdcuo. A
microestrutura foi avaliada por microscopia dptica para evidenciar o gradiente em camadas. A densidade experimental
foi caracterizada utilizando o principio de Arquimedes em uma balanca de precisdo e a densidade tedrica pela regra das
misturas inversa. Os resultados de predicdo de tensdo residual mostraram tensdo de tracdo na camada rica em cerdmica,
porém abaixo do limite de resisténcia a ruptura do material. A avaliagdo por microscopia optica permitiu identificar a
microestrutura na forma de um gradiente em camadas e isenta de trincas, devido ao tratamento térmico. Finalmente,
a andlise de densidade relativa do FGM indicou 98,61%, o que implica em 1,39% de porosidade. Conclui-se, que o
projeto do FGM cerdmico reforcado com SiC,, colaborou para a fabricacdo de amostras isentas de trincas de origem
térmica. Da mesma forma, a sinterizacdo por PECS, além de viabilizar a fabricacdo de amostras em FGM, possibilitou
a obtengdo de sinterizados proximos da completa densificagdo em um ciclo de apenas 36 minutos.

Palavras-chave: FGM, Ceramica Avangada, Metal Duro, Tensdo Residual, Densidade.

1. INTRODUCAO

Os materiais em gradacdo funcional (Functionally Graded Materials - FGM) podem ser considerados compdsitos,
pois s@o formados por dois ou mais constituintes (Yang et al., 2015). Esses materiais possuem duas ou mais fases, tal que
uma varia em relag@o a outra ao longo do volume na forma de um gradiente em camadas ou continuo (Udupa et al., 2014).
Desse modo, o FGM promove uma solu¢do para problemas avangados, uma vez que combina as diferentes propriedades
dos elementos que o compde, com variagdo da microestrutura, composi¢do, propriedades quimicas, térmicas e fisicas ao
longo da estrutura (Watanabe e Sato, 2011). Miyamoto et al. (1999) apontam ceramicos e metais como uma combinagao
comum, pois esta alia a alta dureza em elevadas temperaturas, resisténcia ao desgaste e inércia quimica dos cerdmicos a
tenacidade e capacidade de ligacdo dos metais, com possibilidade de minimizar altas tensdes internas.

Ravichandran (1995) propds um modelo termomecanico unidimensional para predicdo da tensdo residual térmica
para FGMs. Essas tensdes surgem principalmente devido ao resfriamento apds o processo de sinteriza¢do e a baixa
compatibilidade entre os diferentes materiais. Por meio desse modelo € possivel, através de iteragdes, avaliar quais
mudangas em composi¢do, espessura ou temperatura, resultam na menor tensdo residual, tal que ela ndo ultrapasse o
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limite de resisténcia a ruptura do material mais fragil. Ao validar o modelo, foram comparadas diferentes composi¢des
de FGM continuo e em camadas. Como resultado, observou-se que a tensdo residual € reduzida ao aumentar o nimero de
camadas, tal que a gradacao se aproxime de um FGM continuo e linear.

A metalurgia do p6 (Powder Metallurgy - PM) tem sido utilizada na fabricacdo dos FGMs, pois permite a fabricacdo
de pecas a partir de materiais distintos com diferentes tamanhos de particula; possibilita realizar o controle da miscroestru-
tura; a fabricacao de formas mais complexas, préximas do formato final, reduzindo processos de acabamento; sendo este
um um processo econdmico, com baixo desperdicio de material. Além disso, utilizando a PM € possivel gerar um gradi-
ente continuo, a partir de bocais com sistema de deposi¢do automatizado, ou em camadas, feito geralmente de maneira
manual (Ma e Tan, 2001; Gillia e Caillens, 2011).

A sinterizag@o por corrente elétrica pulsada (Pulsed Electric Current Sintering — PECS) ocorre por meio da aplicagdo
de carregamento mecénico uniaxial e corrente elétrica diretamente sobre o material a ser sinterizado (Orru et al., 2009).
Além disso, possui como vantagem sobre os outros métodos menor temperatura de sinterizagcdo, menor tempo de patamar
térmico, além de sinterizar pds nanométricos proximo da densificacdo completa com minimo crescimento de graos (Wang
et al., 2013).

O objetivo do trabalho é projetar um FGM ceramico refor¢ado com fibra (SiC,,) em gradacdo com metal duro, fazendo
uso de um modelo de tensdo residual, de modo que esta seja menor do que o limite de resisténcia a fratura do material
mais fragil. Em seguida, fabricar o elemento utilizando a técnica PECS e caracterizar a microestrutura do gradiente por
microscopia 6ptica, bem como a sua densidade.

2. METODOLOGIA

Para a fabricacdo da amostra foram utilizados pés de alumina alfa (a-Al2O3), zircOnia estabilizada com itria (3Y5O3-
Zr0O,), carboneto de silicio tipo whiskers (5 -SiC,,), os trés fornecidos pela NanoAmor, e pé de metal duro classe K20
(WC-Co) fornecido pela Sandvik. Na Tabela 1 s@o apresentadas as caracteristicas dos p6s utilizados.

Tabela 1: Caracteristica dos pés utilizados.

in Lo Comprimento . Moédulo de Coeficiente de
. Diametro médio o Densidade . -
Material de particula (;im) médio de (g/em?) Elasticidade expansdo térmica
p H particula (m) & (GPa) (x10~6°C—1)
a-AlO3 0,20 - 3,97 380 8,5
3Y203-ZrO, 0,04 - 5,84 220 10,8
B -SiC,, 0,10 - 2,50 2,0-5,0 3,22 578 4,6
WC-Co K20 1,50 - 14,90 630 5.5

A partir dos pés foi preparado um compdsito ceramico com as fragdes de volume de 70% a-Al303 + 10% Y-ZrO, +
20% B -SiC,,, o qual junto com as fragdes de volume de metal duro formard a grada¢do em camadas do FGM.

O projeto estrutural do FGM se baseia no modelo de tensdo residual de Ravichandran (1995) para evitar trincas de
origem térmica devido ao aquecimento e resfriamento durante a sinterizag@o. Para isso, utiliza-se o médulo de elasticidade
(E) e o coeficiente de expansdo térmica (o)) dos materiais, porém a diferenga entre o coeficiente de expansao térmica dos
materiais deve ser menor que 10x10~6°C~!, Ambas propriedades variam conforme a fracio volumétrica (V) do material
ceramico ao longo da espessura (y). Desse modo, por meio da Eq. (1) e Eq. (2) é possivel calcular as propriedades ao
longo das camadas do FGM (Lanhe, 2004).

E(y)=E1-Vo+Ey-(1-V,) (D
ay)=a1 - Vet+as-(1-V) 2)

A tensio residual surge devido a tensdo de equilibrio (o) entre tracdo e compressdo, Eq. (3), que ocorre por causa
da assimetria na distribuicdo de tensdes, oriundas da variagdo dos constituintes ao longo da espessura (y), provocando
também o momento M,, Eq. (4). Isso. Como consequéncia, surge uma tensdo de flexdo (o), Eq. (5), devido a tendéncia
do material tracionar uma superficie e contrair a outra.

S, ely) - By) - ATdy

= -E(y) - AT —-F 3
oi(y) = aly) - E(y) () 7 By 3)
Tensido de tragdo
Tensdo de compressdo
Yy
M(y) = / ou(y) - ydy )
-y
Yy Yy
y)Z, E(y)dy— |-, E(y)-ydy
o) = M, JZ, Ely)dy — |7 E(y) )

-E(y) - J7 Eydy - [7, Ey) - y2dy — (|7, B(y) - ydy]?



XI Congresso Nacional de Engenharia Mecéanica
07 a 11 de Agosto de 2022, Teresina-Pi, Brasil

As equagdes de tensdo de equilibrio, momento e tensdo de flexdo, Eq. (3), Eq. (4) e Eq. (5), respectivamente,
permitem descrever a tensdo residual (o,.s) na amostra, conforme Eq. (6).

A, (Ao —F - Eu)-(y- By — E»)
res =F . - = - AT 6
ores(y) = E(y) - |a(y) o E1 F— B (6)
Na qual: A1 fy y)dy; A = fy (y) - ydy; By = fy y)dy; By = fy ) - ydy;
Fs = f Y 2dy e AT T, — 300(K), em que T,, é a temperatura de smterlzagao

A Flgura 1 apresenta um desenho esquematico do FGM a ser fabricado a partir dos céalculos de tensdo residual.

100% Ceramica — 0% Metal Duro

65% Ceramica — 35% Metal Duro

Figura 1: Representacao esquematica do FGM a ser fabricado.

A partir das medidas da cavidade interna da matriz utilizada (15x15 mm) o volume de 1,8 cm? foi definido. Por meio
da Eq. (7), utilizando a densidade (p) e o volume (V') das camadas da amostra, foi possivel calcular a quantidade de massa
necessdria para a fabricacdo da mesma.

P=5 (N

A separacio das massas dos pos foi feita em uma balanga de precisdo, modelo AD200 (Marte). Para formar a ceramica
avangada os pds de a-Al; O3, Y-ZrO, e 5-SiC,, foram misturados em meio liquido de 4lcool isopropilico e agitados por
24 h, no total, em um agitador tipo Wagner (New Lab). A fim de auxiliar na homogeneizagdo da mistura, foram utilizados
elementos de moagem de aco inoxiddvel na propor¢do madssica de 6 para 1 de p6. Os pés foram secos durante 40 h a 50°C
em uma estufa, modelo NL80/42 (New Lab). Apds a secagem os pds foram desaglomerados por 4 h no agitador citado.
A Figura 2 representa o fluxograma da mistura dos pés.

Balanca de precisdo Pés separados Agitador Estufa

Figura 2: Fluxograma da mistura dos pdés.

Para formar as camadas do FGM, os pés cerdmicos foram misturados em meio liquido com metal duro, cada camada
em sua propor¢do, e entdo agitados por 24 h. Depois foram secos em estufa por 40 h a 50°C e desaglomerados por 4 h.

Os pods foram acomodados dentro de uma matriz de grafite Fig. 3, classe MBIS60X (Morganite). Folhas de grafite
foram utilizadas para revestir a superficie interna da matriz e punc¢des, de modo que ndo ocorresse adesao entre os pés e a
matriz.

A etapa de sinterizacdo ocorreu em uma mdaquina de corrente elétrica pulsada, modelo 1500 (SPS Syntex Inc.), com
controle automdtico do ciclo de temperatura e pressdo. A pressao utilizada foi de 50 MPa com atmosfera em vécuo de 10
Pa. A taxa de aquecimento aplicada foi de aproximadamente 100°C/min com patamar de 7 minutos a 1450°C. O padrio
de pulso elétrico utilizado foi de 12 On 2 Off com duragéo de 3,3 ms por pulso. O resfriamento também ocorreu a uma
taxa de 100°C/min.

Ap6s sinterizada a amostra foi seccionada. Metade dela foi utilizada para fazer o ensaio de densidade, seguindo a
norma ABNT NBR ISO 10545-3 (2017). Para medir a massa seca, a amostra foi colocada em estufa, modelo NL80/42
(New Lab), a 110°C por pelo menos 24 h. A massa foi medida em balanca de precisdo modelo AD200 (Marte). Para
medir a massa imida e suspensa, a amostra foi colocada em dgua destilada em ebuli¢do por 2 h, tal que os poros abertos
fossem impregnados. A massa suspensa foi medida na balanca de precisdo utilizando um kit hidrostético, aplicando o
principio de Arquimedes. A cada medi¢do a temperatura da dgua foi aferida por meio do termometro digital, modelo
TM879 (Equitherm). Para medir a massa timida, o excesso de dgua foi removido das superficies da amostra e a massa
aferida na balanca de precisdo.
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Pungao . .
Matriz de grafite

Folha de grafite

Pés

Figura 3: Representacio esquematica da matriz de grafite.

A partir dos valores de massa seca (m1), imida (m2) e suspensa (m3), calculou-se a densidade experimental (pep)
da amostra por meio da Eq. (8). A temperatura (T), medida em °C durante a afericdo da massa suspensa, foi utilizada
para calcular a densidade da 4dgua (pg20) em g/cm?®, conforme Eq. (9) (German, 2014).

my

Pexp = —— " PH20 (8)
mo — M3

pr20 = 1,0017 — 0,0002135 - T 9)

Pela regra das misturas inversa foi calculada a densidade tedrica (pieor) dos materiais, conforme Eq. (10) (German e
Park, 2008). Para isso, utilizou-se a densidade fornecida pelos fabricantes (p) e a porcentagem madssica (wt%) de cada p6.

1 U}t%cenimica wt%metalduro

_ + (10)

Pteor Pceramica Pmetalduro

A densidade relativa (py;) foi calculada pela razdo entre a densidade experimental (p.z;,) € a tedrica (p¢eor), conforme
Eq. (11) (ABNT NBR ISO 10545-3, 2017).

proa = L2100 (1)

pteor

A outra metade da amostra foi utilizada para avaliar via estereomicroscopio 6ptico, modelo Nexius Zoom (Euromex),
a presenca ou auséncia de defeitos de origem térmica e o gradiente em camadas no material.

3. RESULTADOS

Os resultados da tensdo residual predita no centro de cada camada é exposto na Tab. 2. Segundo Kumar et al. (2006)
o limite de resisténcia a ruptura de uma ceramica avancada composta por 80% Al,O3 e 20% SiC,, é de 900 MPa. Na
Figura 4 tem-se o grifico da tensdo residual para cada camada e um comparativo com a literatura citada. E possivel
observar que as camadas ricas em cerdmica apresentam tensao residual de tracdo, que decai até se transformar em tensao
de compressdo, conforme o metal duro € adicionado. Ao comparar o valor citado na literatura com os valores obtidos
pelo modelo analitico, observa-se que a tensio residual do FGM na primeira camada € a mais critica, porém é menor
que o limite de ruptura do material. Desse modo, espera-se que ndo sejam observadas trincas de origem térmica apds a
sinterizacao.

Tabela 2: Resultados de tensao residual predita para cada camada.
Camada | Tensdo Residual Predita (MPa)
1 508,20
377,60
239,20
92,86
-61,35
-223,40
-393,40
-571,30

X0 W
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Figura 4: Grafico apresentando o resultado da tensao residual média ao longo do FGM.

A caracterizacdo por microscopia Gptica do FGM com aumento de 10x é apresentada na Fig. 5. E possivel observar
a variagdo de gradiente ao longo das oito camadas do material. A primeira camada é composta puramente por ceramica
avangada (70%vol a-Al,O3 + 10%vol 3Y203-ZrOy + 20%vol 5 -SiC,,) e a quantidade de metal duro vai aumentando ao
longo da espessura. Nota-se que nao existem trincas de origem térmica, indicando que a aplica¢cdo do modelo de predi¢ao
de tensdo residual ¢ satisfatoria para a fabricagcdo desses materiais. Entretanto, é possivel observar ao longo da amostra
pequenas segregagdes de fases. Isso pode ocorrer devido ao processo de mistura dos pds ou aos fendmenos de transporte
de massa dos diferentes elementos durante a sinteriza¢do, em razao da pressao aplicada e das elevadas temperaturas.

Figura 5: Microscopia éptica do FGM com aumento de 10x evidenciando as oito camadas.

A sinterizacdo por PECS promove maior densificagdo dos pés em um menor tempo, quando comparada a outros
métodos (Wang et al., 2013). Na Tabela 3 ¢ apresentada a densidade tedrica, experimental, relativa e a porosidade. Os
resultados indicam que o sinterizado estd proximo da completa densificagdo (98,61%), ou seja, contendo apenas 1,39%
de porosidade.

Tabela 3: Resultado do ensaio de densidade.

Resultados do FGM
Densidade tedrica (g/cm?) 5,93
Densidade experimental (g/cm?®) | 5,85 %+ 0,03
Densidade Relativa (%) 98,61 + 0,54
Porosidade (%) 1,39 + 0,54

Carneiro et al. (2021) avaliaram um FGM entre AlZr e WC-Co fabricado por PECS a 1300°C, 50 MPa e com patamar
de 7 min. Ao realizar o ensaio de densidade foi constatada 5,27% de porosidade no material, provavelmente concentrado
nas camadas ricas em ceramica. Bertolete et al. (2020) fabricaram dois FGMs por PECS nas condi¢gdes de sinterizacio
de 1300°C, 70 MPa e com patamar de 5 min. Ao realizar o ensaio de densidade, constataram que as amostras ficaram
préximas da densificacdo completa, sendo a amostra formada por AlZr e WC-Co com densidade relativa de 100% e a
formada por AITiC e WC-Co com 99,65%. Embora os trabalhos apresentem materiais diferentes, é possivel observar que
a técnica de PECS promove uma elevada densificagdo para FGMs.
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4. CONCLUSAO

A predicdo da tensdo residual pelo modelo termomecanico unidirecional se mostrou eficaz na fabrica¢do do FGM,
uma vez que pela andlise por microscopia éptica ndo foram observadas trincas de origem térmica. A metalurgia do pé
viabilizou a fabrica¢do de um material em camadas composto por diferentes elementos. A técnica de sinterizacio por
PECS se mostrou eficiente para fabricagdo de materiais em gradacdo, tal que o FGM composto por ceramica avangada e
metal duro atingiu a densidade relativa de 98,61% em um ciclo de apenas 36 minutos.
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Abstract: Functionally Graded Materials (FGM) have two or more phases, in which the volume fraction of one increases
relative to the other along the volume, in one or more directions in the form of a gradient. In this way, it is possible to
combine different properties and develop an advanced material with variation in microstructure, chemical composition
and properties throughout the volume. These materials are usually manufactured by the powder metallurgy (PM) process,
as it allows greater control of composition, microstructure variation and geometry freedom. The objective of this work is
to design and fabricate a fiber reinforced ceramic functionally graded with cemented carbide. The Pulsed Electric Current
Sintering (PECS) technique will be used to manufacture. Next, the gradient microstructure and density of the sintered
sample will be evaluated. The materials used were ultrafine powders of a-AlsOs, nanometric powders of 3Y-ZrOs, -
SiC fiber (whisker) and fine powder of WC-Co (cemented carbide). Thus, a layered gradient has been formed between
the ceramic composite and the cemented carbide. To design the FGM, a one-dimensional thermomechanical model was
used to predict the residual stress. The FGM was sintered by PECS with axial pressure application of 50 M Pa, dwell
temperature of 1450°C, 36 min working cycle and vacuum atmosphere. The microstructure was evaluated by optical
microscopy to highlight the layered gradient. Experimental density was characterized using Archimedes’ principle on a
precision scale and the theoretical density by the inverse mixture rule. Residual stress prediction results showed tensile
stress in the ceramic-rich layer; however, below the rupture strength limit of the material. The evaluation by optical
microscopy allowed to identify the microstructure in the form of a layered gradient and free of cracks, owing to the
heat treatment. Finally, the relative density analysis of the FGM indicated 98.61%, which implies 1.39% porosity. It is
concluded, that the design of the SiC,, reinforced ceramic FGM collaborated to the fabrication of samples free of thermal
cracks. In the same way, the sintering by PECS, besides allowing the fabrication of FGM samples, made it possible to
obtain sintered specimens close to complete densification in a cycle of only 36 minutes.

Keywords: FGM, Advanced Ceramics, Cemented Carbide, Residual Stress, Density.



