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Resumo: Material em Gradagédo Funcional (Functionally Graded Material — FGM) é formado por um gradiente em sua
composi¢ao de dois ou mais materiais com propriedades distintas, em que a heterogeneidade da microestrutura permite
variagdo de propriedades ao longo do volume. Os FGMs podem ser caracterizados em estruturas continuas ou em
camadas. O processo de fabricacdo do FGM é uma das areas de pesquisa mais importantes. Dentre os métodos
utilizados, a metalurgia do p6 (MP) se destaca, devido a sua ampla variedade de materiais e possibilidade de controle
de geometria e microestrutura. Existem varias técnicas que promovem o tratamento térmico de pds compactados, sendo
a sinterizacdo por corrente elétrica pulsada (Pulsed Electric Current Sintering — PECS) uma das mais modernas. A
desvantagem do FGM na combinacdo de materiais dissimilares, esti nas tensdes residuais térmicas decorrentes dos
diferentes modulos de elasticidade, coeficiente de expansao térmica e compatibilidade quimica. O objetivo do trabalho
é apresentar o projeto de um FGM ceramico, fabricado pela MP utilizando a técnica PECS, além de caracterizar a
microestrutura com gradiente em camadas e a densidade. Os materiais utilizados na fabricagdo do FGM foram poés
ultrafinos de a-Al,0s3, p6s nanométricos de 3Y-ZrO, e TiC, caracterizando o compdsito cerédmico, além de poés finos de
WC-Co. Na predicéo da tensdo residual foi utilizado um modelo termomecénico unidmensional. Na sinterizagdo por
PECS, as amostras foram tratadas a 1425°C, com tempo de patamar de 7 minutos, pressdo uniaxial de 50 MPa e
atmosfera em vacuo. A microestrutura foi caracterizada por microscopia dptica ap6s a preparacdo metalografica. A
avaliacdo da densidade experimental foi feita pelo principio de Arquimedes em uma balanga semi-analitica e a
densidade tedrica a partir da regra das misturas inversa. A predicao indicou tensdo residual trativa nas camdas mais
ricas em ceramica, todavia abaixo do limite de resisténcia a fratura do material. Nao se observou, na andlise por
microscopia, trincas devido a tensdo residual ao longo da microestrutura. As diferentes fraces de volume dos
constituintes permitiram evidenciar o gradiente em camadas. O valor médio de densidade relativa foi de 98,68%,
significando 1,32% de porosidade. Conclui-se que o projeto de tensdo residual e a sinterizagdo por PECS permitem
fabricar um FGM isento de trincas e com elevada densidade.

Palavras-chave: FGM, PECS, Ceramica, Tensao residual, Densidade.

1. INTRODUCAO

O mecanismo de remocéo de material pelo processo de usinagem, baseia-se na utilizacdo de uma ferramenta fabricada
com material de maior dureza e resisténcia que a peca. O desenvolvimento de novos materiais e ligas com elevada
resisténcia mecéanica e dureza, bem como novas técnicas de fabricacdo, contribuem para o surgimento, inclusive, de novos
materiais de ferramentas de corte. Nesse contexto, tem-se uma nova classe de materiais compositos denominada de
Material em Gradacdo Funcional (Functionally Graded Material — FGM), como uma possivel solucdo as falhas que os
materiais compdsitos homogéneos exibem quando submetidos a ciclos de variacdo de temperatura, devido a diferenca
entre os coeficientes de expansdo térmica das fases constituintes (Machado et al., 2009; Boggarapu et al., 2021).

Yang et al. (2015) definem o0 FGM como materiais compdsitos formados por dois ou mais materiais constituintes, em
que ocorre uma variagdo gradual nas fracdes das fases ao longo da espessura. Essa caracteristica leva a uma mudanca
gradativa nas propriedades mecanicas e térmicas no produto formado. Existem duas estruturas tipicas para os FGMs:
continua e em camadas. Na primeira a mudanca da composi¢do e/ou estrutura ocorre na forma de um suave degradé. Na
segunda o gradiente ocorre na forma de camadas, dando origem a uma estrutura multicamadas com linhas discretas entre
as interfaces (Watanabe; Sato, 2011).

O processo de fabricacdo do FGM é uma das &reas de pesquisa mais relevantes. Existem varios métodos relatados,
que incluem a metalurgia do p6, deposicdo quimica a vapor e pela sintese de combustdo. Dentre esses, a metalurgia do
p6 (MP) se destaca devido a ampla variedade de materiais que podem ser empregados, além de possibilitar o controle da
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geometria e microestrutura (Ma; Tan, 2001). Kalpakjian e Schimid (2009) dividem o processo MP em cinco operacGes
tipicas: fabricacdo dos p6s, mistura, compactacao, sinterizacdo e operagdes de acabamento.

Kang (2005) define a sinterizagdo como uma técnica de processamento usada para produzir materiais com densidade
controlada a partir de pos metélicos e/ou ceramicos, fazendo uso de energia térmica. As técnicas convencionais de
sinterizacdo sdo classificadas em: sem pressao (PS); e com aplicacdo de pressdo, sendo as mais comuns a prensagem a
quente (HP) e prensagem isostatica a quente (HIP). Além destas, tem-se técnicas mais modernas como a sinterizacao por
corrente elétrica pulsada (Pulsed Electric Current Sintering — PECS), que promove a sinterizacdo com aplicacdo de
corrente elétrica e carregamento mecéanico diretamente sobre o p6 dentro de um molde. Algumas vantagens como menor
temperatura de sinterizacdo, menor tempo de patamar e melhorias significativas nas propriedades dos materiais
sinterizados tornam o PECS vantajoso em relacdo as técnicas convencionais (Upadhyaya, 2002; Wang et al., 2013).

Na combinagdo de um FGM metal-ceramico, podem surgir tensdes residuais durante o resfriamento ap6s alcancar
elevadas temperaturas de processo, podendo exceder a resisténcia a fratura da ceramica, levando o aparecimento de
trincas. Tais tensGes ocorrem devido a diferenca entre os modulos de elasticidade, coeficiente de expansdo térmica e a
compatibilidade quimica. Dessa forma, Ravichandran (1995) cita a importancia de se utilizar um modelo termomecénico
que considere a mudanca gradual nas fracdes de volume dos constituintes para a predicdo da tenséo residual, a fim de
prever se a mesma ndo ultrapassa a tensdo de ruptura do material mais fragil.

O objetivo deste trabalho é apresentar o projeto de um FGM ceramico-metal duro, a partir de um modelo de predicgao
de tensdo residual unidimensional, além de fabricar pelo processo MP, fazendo uso da técnica PECS. Por fim, avaliar o
desempenho da sinterizagdo através da analise de microscopia dptica e densidade relativa.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
2.1. Projeto do FGM e materiais utilizados

A estrutura do FGM foi projetada a partir do modelo descrito por Ravichandran, a fim de evitar as possiveis trincas
térmicas ou delaminacdo durante o aquecimento ou resfriamento na etapa de sinterizacdo. As fra¢cdes de volume da
cerdmica e do metal duro variaram ao longo da espessura da amostra (y), sendo levado em consideragdo para determinacao
do modulo de elasticidade (E(y)) e coeficiente de expanséo térmica (a(y)), como mostrado nas Eq. (1) e Eg. (2), em que
0s subscritos m e p indicam metal e cerdmica. Essas equagdes sdo consideradas quando a diferenca entre os coeficientes
de expansdo térmica for menor que 10x10°C.

EW) = En(1-V,) + E,V, 1)

aly) = am(l — Vp) + a,V, 2

A tensdo residual recebe contribuicdes do equilibrio de tensdes (o,.) entre tracdo e compresséo, de acordo com a Eq.
(3), e do equilibrio de momentos (M,) devido a assimetria das tensdes internas através da espessura surgidas a partir da
variacdo na porg¢do dos constituintes, apresentado na Eq. (4). A partir do equilibrio de momentos, tem-se tensdes de flexdo
de acordo com a Eq. (5).

B (y)f_yy a(y)E)AT
(MEWAT Y
0, (y) = ST _ T, ey ®)
compressao
y
M, = |7, 0,(y)ydy o)

v )2, E0ay-[2, E()ydy

op(y) = M:E(y) - 5
’ ‘ 12, ey 2, Eydy-[[2, Eydy| )
A partir dessas duas contribuicGes, pode-se calcular a tensdo residual (o,..s), conforme Eq. (6).
4
_ A {Az —5*152}{3’51 — B3}
Tres(V) = EQ) |a(y) — 7 + B O (6)
Na qual, 4 = [ aQEMdy; A, = [ aO)EWydy; E = [ EQ)dy; E,=[ EQ)ydy, Es=

f_cc E(y)y?dy; e AT é a variacdo da temperatura de sinterizagio.
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O FGM foi projetado e fabricado para possuir um gradiente com 8 camadas ao longo da espessura com diferentes
fracdes volumeétricas de pds de ceramica (Al,03-ZrO,-TiC) e metal duro (WC-6Co). A amostra foi dimensionada para ter
area de 15x15 milimetros com a espessura de 1 milimetro por camada.

Na sintese da ceramica a base de alumina, uma balanga com escala de precisdo de 0,001g, modelo AD200 (Marte) foi
utilizada para separar a massa de cada constituinte. Os p6s de 6xido de aluminio (a-AlO3, 99,99% pureza, 70% fracéo
de volume) foram misturados com os pds de 6xido de zirconia estabilizado com éxido de itria (3Y-ZrO,, 99,5% pureza,
10% de fracdo de volume) e com os pés de carboneto de titanio (TiC, 98% pureza, 20% fracdo de volume) por um periodo
de 24 horas em meio liquido de alcool isopropilico em um agitador tipo Wagner (New Lab). Para auxiliar a mistura, foram
utilizados elementos de moagem na proporcao massica de 6:1. Apds a mistura, os p6s foram secos em uma estufa, modelo
NL80/42 (New Lab), durante 24 horas. Na Tab. 1 sdo apresentadas as informacdes dos pés utilizados.

Tabela 1. Caracteristicas dos pds utilizados.

Material Tamanho médio | Densidade M(?dulo de Coeficie_nte de expansdo
da particula [um] [g/cm3] elasticidade [GPa] térmico [10°°C1]
AlO3 0,20 3,97 380 8,5
3Y-ZrO, 0,04 5,90 220 10,8
TiC 0,08 4,93 450 7,6
WC-6Co 15 14,90 630 55

Os pds de metal duro foram adicionados aos pds de ceramica em diferentes fracGes de volume para formar o gradiente
em camadas. Na Fig. 1 € mostrado uma representacéo esquematica do FGM, indicando a composi¢éo da primeira e oitava
camada. Para isso, seguindo o mesmo procedimento de sintese da cerdmica, a balan¢a de preciséo citada anteriormente
foi utilizada para separar as massas de cada material (Al,03-ZrO,-TiC e WC-6Co) em diferentes fracfes e acondiciona-
las em diferentes recipientes. Estes, foram agitados por um periodo de 24 horas em meio liquido de alcool isopropilico,
com auxilio de elementos de moagem na proporcao méassica de 6:1. Apos a mistura, os pos foram secos em estufa durante

24 horas.
123 camada 100% vol. Al,O,-ZrO,-TiC

82 camada 65% vol. AI203-ZrOZ-TiC + 35% vol. WC-6Co

Figura 1. Fragdes de volume de cerdmica e metal duro nos FGMs.

2.2. Fabricacéo dos FGMs

Para a execucdo da etapa de sinterizacdo, os pos foram colocados camada a camada dentro do molde de grafite, classe
MBIS60X (Morganite), ilustrado na Fig. 2, com uma leve compactacdo entre as camadas. Para evitar adesdo dos p6s nas
paredes do molde e faces das puncdes, foi utilizado uma folha de grafite (Grafoil GBT da Morganite). Esse procedimento
também facilitou a retirada das amostras ap0s o processamento.

., Pressao axial

Pungao superior
¢ P Folha de grafite
4

=8

Pés do FGM —~
Molde

=
Puncao inferior

Figura 2. Montagem do molde para sinterizag&o.
Fonte: Adaptado de Bertolete et al. (2020)
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A densificacdo das amostras foi realizada pela técnica de sinterizagéo por corrente elétrica pulsada (PECS), utilizando
a maquina modelo 1050 (SPS Syntex Inc.) ilustrada na Fig. 3.

Figura 3. Etapa de sinterizacdo. (a) Maquina; (b) Posicionamento do molde; (c¢) realizacdo da operacéo.

A etapa de sinteriza¢do ocorreu sob uma pressdo uniaxial de 50 MPa imposta ao pé sob vicuo de ~10 Pa. A taxa de
aquecimento da temperatura ambiente até 600°C foi de 104°C/min, e de 600°C até 1425°C foi de 94°C/min. O padrédo de
pulso de corrente elétrica de 12 On 2 Off foi usado com 3,3 ms de duragéo do pulso.

2.3. Preparacdo das amostras para microscopia optica e analise da densidade

Apos a sinterizagdo, as amostras foram seccionadas em duas partes em uma cortadora metalogréafica IsoMet 4000
(Buehler) com disco diamantado 15 HC (Buehler). Uma parte das amostras seccionadas foram embutidas em uma prensa
embutidora metalografica modelo EFD 30 (Fortel) com resina fendlica (baquelite) para serem analisadas por microscopia
Optica. As amostras embutidas foram desbastadas utilizando pé de carbeto de silicio (SiC) nas granulometrias #400, #600
e #1000, e polidas em pano de Nylon PSA (Buehler) com pasta diamantada MetaDi Il (Buehler) com tamanho de particula
de 15, 6 e 1 pm em politriz PLFDV (Fortel).

Com a outra parte das amostras seccionadas, foi realizado a anélise de densidade relativa seguindo a norma 1SO
10545-3 (2015) baseada no principio de Arquimedes. Para isso, foi utilizado a balanca de precisdo AD200 (Marte) e kit
hidrostatico. A densidade experimental (p.,,) foi determinada pela Eq. (7).

Pexp = ﬁ Pu,0 (7)

onde: m; é a massa da amostra seca, m,, € a massa da amostra impregnada com &gua e m; é a massa da amostra enquanto
suspensa na agua destilada.

A densidade da agua destilada foi determinada por py,o = 1,0017 — 0,0002135T [g/cm?], em que T € a temperatura
da dgua em °C. Para o célculo da densidade teérica (p;), foi utilizado a regra das misturas inversa conforme mostrado na
Eg. (8) (German, 1996).

1 — M%ceramica + M%metal duro (8)

Pt Pceramica Pmetal duro

A determinacdo da densidade da cerdmica (pceramica) € d0 metal duro (0pmerar auro) fOI Obtida a partir dos dados do
fabricante, e (m%) representa a porcentagem de massa de cada constituinte. Por fim, a densidade relativa (p,;) foi obtida
a partir da razdo entre a densidade experimental e teérica, Eq. (9).

Prei = "2 - (100%) ©

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

A predicdo da tensdo residual (o) calculada no centro de cada camada, a partir do modelo de Ravichandran, esta
apresentado na Tab. 2.
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Tabela 2. Tensao residual predita.
Camada Ores [GPa]
1 0,57
0,43
0,27
0,11
-0,67
-0,25
-0,45
-0,66

(N[O B WN

O sinal positivo indica que a tensdo € de tracdo e o negativo de compressao. Xu et al. (2001) obtiveram limite de
resisténcia a fratura de 0,82 GPa para amostra de Al,Os-TiC com 98% de densidade relativa, sinterizadas por prensagem
a quente com pressdo uniaxial de 35 MPa e temperatura de patamar de 1750°C. Deng et al. (2005) sinterizaram por
prensagem a quente Al,O3-TiC com presséo de 32 MPa e temperatura de 1700°C, obtendo limite de resisténcia a ruptura
de 0,80 GPa. Considera-se, entdo, que a tensdo residual maxima predita esta abaixo da menor que a tensao de ruptura do
composto ceramico.

Na Fig. 4 esté& apresentado a micrografia do FGM ceramico/metal duro. Pela micrografia é possivel notar as 8 camadas
do FGM proposto bem definidas, sendo a primeira camada com 100%vol. de Al,O3-ZrO,-TiC, e nas demais camadas
intermediarias houve o acréscimo de WC-6Co, sendo a Ultima composta por 65%vol. de Al,O3-ZrO,-TiC e 35%vol. de
WC-6Co. Foi possivel verificar também que ndo houve presen¢a de trincas entre as camadas intermedidrias, nem
perpendiculares a superficie livre e ao longo da se¢do transversal, demonstrando que o modelo de predicéo foi satisfatdrio.
Porém, verifica-se a presenga de manchas claras na microestrutura, representando, possivelmente, segregacdo de material
singular, Al;03-ZrO,-TiC ou WC-6Co, devido aos fendmenos de transporte de massa durante a sinteriza¢ao, causado por
diferenca de tamanho de particula entre os pos, pressédo e temperatura.

-2 e . ) P—
Figura 4. Microscopia 6ptica da amostra FGM.

Na Tab. 3 tem-se a avaliagdo do desempenho da sinterizagdo por PECS através da analise da densidade do FGM
repetida por 15 vezes.

Tabela 3. Avaliacdo da densidade do sinterizado.
Amostra Pexp [g/cmS] Pt [glcm3] Prel [%]
FGM Al;03-ZrO,-TiC + WC-Co | 6,12+ 0,05 6,20 98,68 £ 0,74

De acordo com a Tab. 3, a densidade experimental (p,,,) foi de 6,12 g/cm?. A densidade teérica (p;) foi estimada em
6,20 g/cm?®. Consequentemente, obteve-se um FGM com densidade relativa (p,.;) de 98,68%, o que implica um nivel de
porosidade de 1,32%. Esse resultado demonstra uma elevada taxa de densificacdo, sendo uma das mais importantes
variaveis que envolve o estudo de sinterizagao (German, 1996). Bertolete et al. (2020) sinterizaram um FGM Al,Os-TiC+
WC-Co com 6 camadas por PECS nas condic6es de sinterizacdo de 70 MPa e 1300°C. Ao realizar o ensaio de densidade,
constataram que as amostras ficaram préximas da densificacdo completa (99,65%).
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4, CONCLUSOES

O presente trabalho apresentou um projeto de FGM cerdmico/metal duro a partir do uso de um modelo termomecanico
unidimensional. Os resultados indicaram tenséo residual de tracdo nas primeiras camadas ricas em 6xido de aluminio,
todavia abaixo do limite de resisténcia a ruptura do material. Ap0s a fabricacdo da amostra e analise por microscopia
Optica, observou-se que ndo existia trincas na amostra com origem do tratamento térmico, ratificando a utilidade do
modelo. As segregacdes notadas nas camadas precisam de maior investigacdo para melhor compreenséo do fenémeno, a
fim de evitd-lo. A sinterizacdo por PECS mostrou-se eficiente, possibilitando a obtencdo de um FGM proximo da
completa densificacdo (98,68%).
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Abstract. The objective of this work is to present the design of a ceramic FGM, manufactured by powder metallurgy
using the pulsed electric current sintering technique (PECS); besides characterizing the stepwise microstructure and
density. The materials used were a-Al;,03, 3Y-ZrO,, and TiC powders, defining the ceramic composite, in addition to
WC-Co powders. For the prediction of residual stress, a one-dimensional thermomechanical model was used. The
samples were sintered at 1425°C, with a dwell time of 7 minutes, uniaxial pressure of 50 MPa, and a vacuum atmosphere.
The microstructure was characterized by optical microscopy. The evaluation of the experimental density was made by
Archimedes’ principle and the theoretical density from the rule of inverse mixtures. The results showed residual tensile
stress in the ceramic-rich layers; however, below the fracture strength limit of the material. No cracks due to residual
stress along the microstructure were observed in the microscopy analysis. The different volume fractions of the
constituents made it possible to evidence the layered gradient. The average relative density was 98.68%, meaning 1.32%
porosity. It is concluded that the residual stress design and PECS sintering allowed the fabrication of a FGM free of
cracks and with high density.

Keywords: FGM, PECS, ceramics, residual stress, density



