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Resumo: O carbeto de nidbio tem apresentado tendéncia de crescimento favoravel em aplicagfes industriais.
Especialmente aquelas relacionadas a aplicagdo como refor¢co microestrutural para agos ferramentas visando
incrementar dureza e resisténcia ao desgaste. Caracteriza-se pelo elevado ponto de fusdo e dureza, assim como por
apresentar significativa estabilidade térmica e inércia quimica. O presente trabalho teve por objetivo avaliar a
viabilidade da sinterizacdo do cermet ferro carbeto de nidbio em relagdo a resisténcia ao desgaste. O volume de
desgaste de corpos de prova de ferro puro, ferro carbeto de niébio e de um inserto comercial de carbeto de titanio
foram analisados comparativamente. As analises metalograficas comprovaram que a porosidade resultante da etapa
de sinterizacdo apresentou patamares reduzidos, mesmo diante da variacdo do percentual de ferro na matriz de ferro
carbeto de nidbio, atestando a boa dispersdo do particulado. A microdureza obtida para o ferro carbeto de ni6bio foi
de 2600HV aproximando-se dos valores observados na literatura para este material. O volume de material removido
foi mensurado com auxilio de microscopia confocal, os resultados apontaram que a variagéo do percentual de ferro
no carbeto ndo evidenciou alteracgdes significativas no volume desgastado. Por outro lado, o ferro carbeto de nidbio
sem adicdo de ferro apresentou uma redugdo média de 72% no volume de desgaste comparado as amostras que
tiveram adicéo de ferro na matriz. Os resultados apontaram uma proximidade nos valores do volume de desgaste entre
o carbeto de titanio e o carbeto de nidbio. Esta condicao sugere que o ferro carbeto de nidbio apresenta eficiéncia
quando aplicado as condi¢Bes em que a resisténcia ao desgaste seja requisito prioritario no projeto.
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1. INTRODUCAO

Cermets sdo materiais compdsitos constituidos por uma fase ceramica, geralmente formada por carbonetos ou
carbonitretos de metais refratarios, ligados a uma fase metalica, como por exemplo cobalto ou niquel no caso do metal
duro. Cermets sdo frequentemente utilizados como materiais para a fabricagdo de ferramentas de usinagem, motivado
por apresentarem elevada resisténcia a abrasao e ao desgaste, Kano et al (2009).

Atualmente ha uma crescente busca pela substituicdo de elementos como cobalto e niquel por ferro nas industrias
de cermets e metal duro visando encontrar um material com preco e propriedades intermediarios entre o ago ferramenta
e 0 metal duro. Por outro lado tanto o cobalto quanto niquel sdo escassos e produzem risco a salde e ao ambiente. PGs a
base de niquel estdo sob adverténcia de perigo H351, de acordo com o regulamento da Comissdo Europeia EC
790/2009, Official Journal of the European Union (2009). Por outro lado, materiais como WC-Co sdo considerados
toxicos por inalacdo e atualmente estdo sob consideracdo para inclusdo na lista de substancias suspeitas de serem
cancerigenas humanas de acordo com Services, U.S. Dept. of Health and Human (2011).

A obtencdo de cermets a base de niébio normalmente ocorre por meio de técnicas baseadas na adicdo de pé de
carbeto de nidbio (NbC) na matriz de metal na forma fundida ou em pé. (Gordo et al, 2007; Martinelli et al, 2006; Klein
et al, 2011). Em tais casos, a quantidade de reforco é limitada ao tamanho do pé de partida, pelas reacGes interfaciais
entre reforgos e matriz e pela molhabilidade entre o reforgo e a matriz devido a contaminagdo da superficie de reforcos.

Neste aspecto 0 uso de ferro na matriz metalica apresenta varias vantagens se comparado com a adi¢do do cobre ou
niquel, incluindo a ndo toxidade, a abundancia de recursos que conduzem a um custo mais baixo e a capacidade de ser
endurecido por tratamento térmico, o que poderia levar a uma alta dureza com uma menor quantidade de fase ceramica,
Gordo et al (2008).

Alguns carbonetos metélicos sdo adicionados ndo sd para melhorar o desempenho do material, mas também para
melhorar o processamento, em fun¢do do incremento da molhabilidade entre a fase cerdmica e metal, o qual resulta em
aumento da densidade e diminuicéo do crescimento das particulas, Franco (2015)

O interesse em cermets reforcados com NbC é miltiplo, tanto pelos efeitos positivos do carbeto de niébio em
metais duros, como pela abundéncia do nidbio nas jazidas brasileiras.

O carbeto de nidbio possui inimeras caracteristicas potencialmente interessantes para o uso em aplicaces que
requerem resisténcia ao desgaste, tal como elevada dureza, Amriou et al (2003), elevada tenacidade e médulo de Young
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de 477GPa de acordo com Woydt (2015) e elevada temperatura de fuséo, 3873 °C segundo Sustarsic et al (2003). Por
outro lado, o carbeto de titanio é comercialmente aplicado para a fabricacdo de insertos de corte e apresenta dureza de
3000 HV e temperatura de fusdo de 3100 °C, Lee et al (1998).

Em relagdo aos cermets a base de carbeto de nidbio existem poucos estudos conduzidos, tal condigdo pode estar
relacionada ao fato da sua descoberta tardia. Niobio é abundante e se tornou barato somente depois que as reservas de
pyrochlore foram descobertas no Brasil e Canad, durante a década de 1960, conforme aponta Araujo Filho et al (2010).
Além disso, a maioria dos estudos esta concentrada em cermets com baixo teor de reforco, até 15% em peso, por causa
das dificuldades encontradas para aumentar o contetido de reforco sem diminuir as propriedades mecanicas, Gordo et al
(2002).

Uma possibilidade da aplicacdo do carbeto de nidbio reforcado com ferro esta na obtengdo de pegas por meio da
metalurgia do pd. Esta técnica é versatil para a preparacéo de diferentes composi¢des e possibilita a obtencéo de elevada
densificacdo dos sinterizados, além de permitir o controle do processo com aprecidvel precisdo, Silva (2003). Dentre 0s
processos recentes de fabricagdo de pecas com alta densidade por metalurgia do po cita-se a sinterizacdo a alta
temperatura, Cremonezi et al (2009).

O objetivo deste estudo é avaliar a viabilidade de sinterizacdo do cermet ferro carbeto de niébio em relagéo a
resisténcia ao desgaste. Para isto foi avaliado a influéncia da variacdo dos teores de ferro na matriz do cermet sobre a
microdureza e volume de material removido. Adicionalmente foi comparado o volume de desgaste, no desgaste por
deslizamento do tipo pino sobre disco, de amostra de ferro puro, ferro carbeto de niébio e um inserto comercial de
carbeto de titanio.

2. MATERIAIS E METODOS
2.1 Mistura dos Pos e Obtencéo de Diferentes Composicdes

O ferro carbeto de nidbio utilizado foi fornecido pela Companhia Brasileira de Metalurgia e Mineragdo (CBMM) na
forma de bricktes na ordem de 3 centimetros. O tamanho da particula foi reduzido por meio da moagem de alta energia.
O pé produzido na moagem foi peneirado e foram selecionados apenas particulados com tamanho inferior a 53
micrometros. O material recebido apresentava a composi¢éo de 4,8% de carbono e 36,5% de ferro.

Da mesma forma, o pd de ferro puro também foi peneirado para que sua granulometria fosse mantida igual a do
ferro carbeto de nidbio.

Em seguida, foram misturadas quatro composi¢@es com diferentes percentuais em massa de particulado de ferro
carbeto de nidbio e de pé de ferro puro. As composicdes obtidas estdo representadas na Tab (1).

Tabela 1. Composicdes selecionadas

Nome da composicio Percentual, em massa, t_je po de Percentual, em massa, de pé de
ferro carbeto de nidbio (%) ferro puro
FeNbC 100 0
FeNbC - 25%Fe 75 25
FeNbC - 50%Fe 50 50
Ferro puro 0 100

2.1 Compactacao e Sinterizacéo

A compactacdo das amostras foi realizada em uma prensa hidraulica com carga de 700 Mpa, estereato de zinco a
2% foi utilizado como lubrificante sélido. Para avaliar o comportamento térmico das amostras, especialmente em
relagdo a formacdo de fase liquida foi empregadas ensaio de analise térmica diferenciada (DTA) em um equipamento
SETSYS Evolution Advanced Bonsai Technologies. Os testes ocorreram em sob atmosfera de arg6nio até a temperatura
de 1450 °C, com uma taxa de aquecimento de 10 °C/min e uma taxa de resfriamento de 20 °C/min. As amostras foram
obtidas a partir de uma matriz flutuante com secgdo transversal quadrada de 5mm e comprimento de 50mm. Foram
compactadas duas amostras da composicdo FeNbC-50%, uma da FeNbC-25% e outra da FeNbC.

No caso das amostras destinadas ao ensaio de desgaste, foi utilizada uma matriz flutuante com 25mm de didmetro
de seccdo transversal. Foram compactadas trés amostras para cada uma das composicdes FeNbC-50%Fe, FeNbC-
25%Fe, FeNbC e Ferro puro, obtendo-se amostras de 5mm de espessura.

As amostras, foram sinterizadas em um forno a vacuo Carbolite da UC3M. Estas foram aquecidas até a temperatura
de 480 °C, e entdo mantidas por 20min com uma taxa de 5 °C/min. Entdo a temperatura foi elevada até 1000 °C com a
mesma taxa de aquecimento, seguidamente a temperatura foi elevada a 1350 °C a uma taxa de aquecimento de 2
°C/min, ao alcangar esta temperatura foi realizado um patamar de 1h nesta temperatura, para entdo o forno ser
desligado, e as amostras foram retiradas.
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Para avaliar a microestrutura do material sinterizado foi realizada analise metalografica. Na preparacdo das
amostras utilizou lixamento até lixa 600, seguido de polimento em alumina de 1 um e ataque quimico com nital 3%.

Para analisar as fases formadas as amostras foram submetidas a difracéo de raios-x em um Difratdbmetro Shimadzu
6000, operando com radiagdo de Cu-Ka. As difragdes foram realizadas com radia¢do de Cu (A=1,5405), corrente de 40
mA e potencial de aceleracdo de 40 kV, a varredura foi realizada em angulos entre 20 e 85 graus e tempo por passo de
0,8 s. Para identificagdo dos picos de raios-x foram utilizados padrdes de base de dados PCPDFIN.

2.2 Ensaio Tribol6gico

As amostras foram previamente retificadas para assegurar uniformidade na qualidade superficial. O ensaio de
desgaste foi realizado em um tribémetro do tipo pino-sobre disco. O coeficiente de atrito foi monitorado através da
medicdo da forca de atrito. Para fins de comparacéo de volume de material removido foram utilizados trés insertos
comerciais de um cermet a base carbeto de titdnio. O contra-corpo utilizado no ensaio de desgaste foi uma esfera de
alumina polida de 6 mm de didmetro.

Os ensaios foram realizados em temperatura ambiente (~ 25 °C) e umidade relativa < 50%, carga sobre o pino de 10
N, velocidade de deslizamento de 0,1 m/s, distancia de deslizamento de 1000 m e raio de pista de 6 mm. Os ensaios
foram realizados de acordo com a norma ASTM G99-05 (2010).

Para a avaliacdo do volume de material removido foram realizados trés ensaios para cada composi¢do. Este foi
obtido com o auxilio de microscépio confocal Leica DCM 3D para obtengdo do perfil da trilha de desgaste.
Posteriormente por meio de uma rotina computacional desenvolvida com o auxilio do programa MountaisMap® foi
calculado a area média transversal da trilha de desgaste obtida na microscopia confocal, consequentemente por
integracdo ao raio da trilha foi determinado o volume de material removido.

2.3 Microdureza Vickers

Os ensaios de microdureza foram realizados nas faces planas dos corpos de prova aplicando uma carga de 25g
(HVq,025). A carga foi selecionada para evitar a incidéncia de trincas superficiais devido & baixa ductilidade do material.
Foram tracados perfis de microdureza respeitando-se a distancia entre impressdes de 1,5 vezes a diagonal de impresséo.

O durémetro foi direcionado sob as regides nas quais se concentravam as fases de carbeto de nidbio formado apés a
sinterizagdo.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Dilatometria

Para a determinacdo da temperatura de sinterizacdo das amostras, foi realizado o ensaio de dilatometria. O gréafico
obtido é apresentado na Fig. (1). Neste pode-se observar que 0 menor pico de densidade encontrado foi de 1277,7 °C,
para o cermet FeNbC — 25% Fe. Este valor representa a temperatura maxima de sinterizacdo, pois a partir deste a
densidade comeca a cair novamente, representando o inicio do processo de sinterizacdo. Com isto, foi estimado um
valor para a temperatura maximo do forno de 1350 °C, o que é um valor adequado dentro da faixa de sinterizagdo.
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Figura 1. Curva de dilatacdo em funcéo da temperatura para as amostras de cermets FeNbC, FeNbC - 25%fFe,
FeNbC - 50%Fe.
3.2 Metalografia
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A microestrutura das amostras € apresentada na Fig. (2), evidencia-se que a adi¢do de Fe dissolveu e dispersou os
carbonetos de nidbio, caracterizados por suas formas poligonais. As micrografias foram obtidas pela preparacéo
metalografica das amostras e ataque quimico com Nital 3%. E possivel observar claramente os contornos de grio
formados na amostra de ferro puro, Fig. (2.a). Isso sugere uma boa unido dos particulados metalicos. Nas amostras de
FeNbC, comecga-se a notar a presencas de particulados que se distingue pela morfologia poligonal, isto pode ser
observado na Fig. 2 (b), (c) e (d). Pelos resultados de difragdo de raios-X, sugere-se que estes particulados sejam
carbetos de niébio. Também se nota que na amostra obtida com FeNbC, Fig. (2.d), estes particulados aparecem em
maior nimero.

20 pm

a) Fe b) FeNbC + 25% Fe

c) FeNbC +50% Fe d) FeNbC

e) TiC

Figura 2. Metalografias representativas do Fe, FeNbC e TiC, superficie polida, ataque quimico Nital a 3%.
Ampliacdo padronizada de 1000 vezes.
No carbeto de titanio, Fig. (2.e), pode-se notar o aparecimento dos carbonetos, com tamanho reduzido. Isso indica

gue no processo de fabricacdo deste inserto, o particulado utilizado apresentava uma granulometria muito baixa.
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As microestruturas apresentadas na Fig. (2) demonstram diferengas microestruturais consideraveis entre si.
Especialmente entre as amostras de FeNbC evidencia-se a formacdo de carbetos na forma poligonal, enquanto que na
amostra de TiC o carbeto se apresenta em forma mais regular. Em estudo a respeito de desgaste mostra-se que quando
carbetos se precipitam em formato esférico ndo ha uma grande concentracdo de tensdes na regido de interface com a
matriz, ao contrario do que normalmente ocorre com os carbetos de forma poligonal, resultando no aumento da
resisténcia ao desgaste abrasivo, devido a diminuicdo da ocorréncia de fraturas de carbetos, evidenciado por Yaer et al
(2008). Desta forma atestam-se os valores apresentados de volume de material removido superiores do FeNbC
comparativamente ao TiC. Sugere-se que a morfologia poligonal do carbeto de nidbio promove grande tendéncia a
concentracdo de tensBes, o que limita sua resisténcia ao desgaste.

3.3 Perfil de Desgaste

Na andlise de microscopia confocal, Fig. (3), pode-se observar que em todas as situagdes houve a presenca de
riscos/sulcos na trilha de desgaste caracterizando desgaste abrasivo. A largura da trilha pode ser observada que para
amostras de ferro carbeto de nidbio (b), (c), (d) todas apresentaram largura equivalente, assim como a amostra do
carbeto de titanio (e). Contudo a pista de desgaste da amostra de ferro puro, como era esperado, apresentou largura de
pista maior comparativamente.

b) FeNbC + 50 % Fe

a) Fe

c) FeNbC + 25 % Fe d) FeNbC

e) TiC

Figura 3. Microscopia Confocal das trilhas das amostras. a) Fe; b) FeNbC +50% Fe; c¢) FeNbC + 25 % Fe; d)
FeNbC; e) TiC.
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A Figura (4) revela que a andlise DRX das trilhas, a qual permitiu confirmar que nao houve deposi¢do de material
do pino, esfera de alumina, sobre a pista das amostras do ferro carbeto de niébio. Tal condigdo sugere que a resisténcia
mecanica do ferro carbeto de nidbio apresenta resultado satisfatério em relacdo a resisténcia ao desgaste.
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Figura 4. Espectro da trilha de desgaste das amostras. a) FeNbC + 50% Fe; b) FeNbC + 25% Fe; c) FeNbC
3.4 Microdureza

Os resultados da Microdureza Vickers HV0,025, sdo apresentados na Fig. (5). Nota-se que hd um crescimento da
microdureza quando o FeNbC é misturado ao ferro. H&4 uma tendéncia no crescimento da dureza conforme maior é o
percentual do FeNbC. Sugere-se que o incremento de ferro na matriz do cermet a base de nidbio possibilitou o
incremento na ductilidade do material, evidenciado pela reducdo no valor da microdureza. Na amostra apenas com
FeNbC, as microdurezas obtidas ficaram muito préximas a encontrada na literatura para o carbeto de nidbio, 2400 HV,
conforme observado por Lee et al (1998).
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Figura 5. Microdureza obtida nas amostras de Fe; FeNbC; TiC
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3.5 Coeficiente de Atrito

O valor do coeficiente de atrito médio obtido nos ensaios de deslizamento para as amostras de cermets FeNbC e
TiC se mostraram equivalentes. Contudo a amostra de ferro puro apresentou reduzido coeficiente de atrito se
comparado com as demais amostras. O valor médio do coeficiente de atrito foi obtido apds o regime permanente, sendo
caracterizado pela estabilizacdo do coeficiente de atrito. Os valores apresentados na Fig. (6) sdo referentes a média de
cinco ensaios. Desta forma observa-se que o tipo do cermet ndo influenciou nos resultados do coeficiente de atrito.
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ferro puro  FeNbC-50%Fe FeNbC-25%Fe NbC TiC

Figura 6. Resultados do coeficiente de atrito para os cermets FeNbC, TiC e Ferro puro.
3.6 Volume de Material Removido

Ao obter area do perfil de desgaste, com o perimetro da pista de desgaste foi possivel quantificar o volume de
material removido. A Fig. (7) apresenta os resultados do volume de material removido de cada um dos materiais
analisados. Pode-se perceber um volume de material removido muito alto, em relacdo as demais amostras, para o ferro
puro, uma média de 0,6628 mm3. Quando o ferro é adicionado ao FeNbC, a um percentual de 50% em massa, houve um
grande salto na resisténcia ao desgaste. O volume de material removido com esta composi¢éo € reduzido para um valor
médio de 0,1366 mm3, ou seja, uma redugdo de quase 80% em relacdo ao ferro puro. O aumento no percentual de
FeNbC, de 50% para 75% formando a amostra FeNbC — 25% Fe, para este caso ndo se percebeu uma significativa
alteracdo na resisténcia ao desgaste. A média do volume de material removido no FeNbC — 25% Fe foi de 0,1373 mmé.
Portanto, ndo houve diferenca significativa na resisténcia ao desgaste nestes dois materiais.

A amostra de FeNbC, em que ndo houve nenhuma adicdo de ferro, apresentou uma resisténcia ao desgaste muito
superior as observadas nas amostras em que o ferro foi adicionado. Como se observa na Fig. (7) o volume de material
removido para esta amostra foi de 0,0385 mm3.

0,9
0,8
0,7
0,6
0,5
0,4
0,3
0,2
0,1
0,0

0,0122

Volume de material removido (mm#3)

ferro puro FeNbC-50%Fe FeNbC-25%Fe NbC

Figura 7. Volume de material removido nas amostras de FeNbC, TiC e Fe, apds ensaio de pino sobre disco.

No inserto comercial de carbeto de titanio, amostra TiC, o volume de material removido foi de 0,0122 mm3. Se
comparado essa amostra com o FeNbC houve uma reducéo de aproximadamente 68% no volume de material removido.
Acredita-se que esse elevado desempenho se deva a maior dureza do carbeto de titdnio, em comparacao ao carbeto de
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niébio. Outro fator que pode ter influenciado nessa diferenca observada, é a utilizagdo uma matriz metalica formada por
outro metal que poderia proporcionar a formacdo de uma fase liquida na sinterizagdo. Isso representa uma reducéo
maior da porosidade o que possivelmente representa um aumento da resisténcia ao desgaste.

4, CONCLUSOES

O procedimento adotado para a sinterizagdo do ferro carbeto de nidbio, puro ou misturado a diferentes
concentracdes de ferro mostrou-se eficiente evidenciado pelos resultados de microdurezas. A microdureza do FeNbC
apresentou valor em torno de 2600 HV, resultado similares aos observados nas referéncias bibliogréficas, e com uma
boa distribuicdo do carbeto de nidbio pela matriz, como se pode observar na metalografia das amostras.

A adicdo do carbeto de ni6bio, a uma propor¢do de 50% em massa, reduziu a média do volume de desgaste de
0,6628 mms no ferro puro, para 0,1368 mmg3, na amostra FeENbC — 50%Fe, uma reducéao de 80%.

As amostras FeNbC — 50%Fe e FeNbC — 25%Fe ndo apresentaram nenhuma diferenga significativa no volume de
material removido. Desta forma conclui-se que o aumento percentual da concentracdo massica do ferro no carbeto de
nidbio ndo representou vantagem no que se refere ao incremento na resisténcia ao desgaste.

Os resultados de desgaste foram melhores nas amostras de ferro carbeto de niébio sem adi¢éo de ferro. O volume
de material removido passou de 0,1366 e 0,1373 mms3, para as amostras de FeNbC — 50%Fe e FeNbC — 25%Fe
respectivamente, para 0,0385 mm3 no FeNbC. Assim, o desgaste nas amostras com ferro misturado ao carbeto de ni6bio
foi aproximadamente 3,5 vezes maior do que nas amostras sem adicdo de ferro.

O FeNbC ainda apresentou uma resisténcia ao desgaste proxima aquela apresentada pelo inserto de carbeto de
titdnio.
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Abstract. There has been a favorable growth trend on the usage of niobium carbide in industrial applications. This
trend is specially seen in applications related to steel tool microstructural reinforcement that seek increase in
hardness and wear resistance. It is characterized by its high melting point and hardness, as well for having
significant thermal stability and chemical inertness. The goal of this work was to evaluate the viability of iron-
niobium carbide cermet sintering with regard to the wear resistance. The volume of wear from test bodies of
pure iron, iron-niobium and a commercial insert of titanium low levels of porosity resultant from the sintering
stage, even when compared to the percentage variation of iron in the iron-niobium carbide matrix, attesting
the good dispersion of the particulate. The microhardness obtained for iron-niobium carbide was 2600 HV,
which is close to values reported in the literature for this material. The volume of material worn was measured
by confocal microscopy, the results have indicated that the variation of iron carbide in percentage showed no
significant changes in the worn volume. On the other hand, the iron-niobium carbide without iron addition had
an average reduction of 72% in wear volume when compared to the samples with addition of iron in the
matrix. The results have indicated a closeness in wear volume values between titanium carbide and carbide
niobium. This suggest that the iron-niobium carbide is efficient when applied to conditions where resistance is
a priority requirement on design.

Keywords: Niobium carbide iron, cermet, powder metallurgy, sliding wear.
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