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Resumo

O objetivo do presente trabalho é o desenvolvimento de compdsitos de matriz
metalica reforcados com carbeto de nidbio, com adicdo de 1,3, 5 e 10% de
carbeto de nidbio em massa em matriz de aco inoxidavel 316L, com temperatura
de 1150°C e tempo de sinterizacao de 60min em forno tubular resistivo com
atmosfera controlada em nitrogénio. Suas propriedades mecéanicas, morfolégicas
e quimicas com diferentes proporcées matriz/reforco, tais como dureza, analise
de microestrutura para verificar a dispersao do carbeto na matriz, analise de
difracao de raios X e ensaio de corrosao do material. Os resultados apresentaram
boa sinterabilidade nestes pardmetros, apresentando as fases austenita do aco
e NbC do reforco e o componente desenvolvido apresentou melhora na dureza
quando comparado ao mesmo material sem reforco, com valor médio de 160HB.
Sua resisténcia a corrosao, no entanto foi um pouco prejudicada com a adicao do
carbeto.
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Abstract

The objective of this paper is the development of metallic matrix composites
reinforced with niobium carbide with addition of 1, 3, 5 and 10% of niobium carbide
mass in a 316L stainless steel matrix, at the temperature of 1150°C and time of
60 min of sintering in a resistive tubular furnace with controlled atmosphere in
nitrogen. Its mechanical, morphological and chemical properties with different
matrix/reinforcement proportions, such as hardness, optical microscope surface
analysis to verify the dispersion of the carbide in the matrix, X-ray diffraction
analysis and corrosion test of the material were evaluated. Results presented
good sinterability at this parameters, evidenced by microscopy images and X Ray
Diffraction, and the compound developed showed an improvement at the hardness
when compared to the same material without the NbC reinforcement.
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INTRODUCAO

Nos ultimos anos vdrios artigos foram publicados
onde carbetos siao utilizados como reforco e os
resultados tém contribuido para grandes avangos na
descoberta de vdrios materiais com adi¢io dos mesmos.
Segundo Fernandes (2014), ligas metilicas reforcadas
por carbetos melhoram potencialmente algumas
propriedades mecanicas necessdrias para a utilizagao de
importantes materiais de engenharia, tais como o ago e
o niquel. No entanto, o desempenho é conseguido nao
apenas pela melhoria de composi¢ao, mas também por
técnicas de processamento adequadas, tais como novos

métodos de sinteriza¢ao, no caso da metalurgia do pé.

Ainda, autores como Huang et al (2015) estudaram
a influéncia da sinterizagio com e sem formacio
de fase liquida, além da influéncia da composi¢io
quimica, quando carbeto de niébio ¢ utilizado em
metais duros. As composicoes testadas foram de 12%
de carbeto de nidbio em diferentes matrizes de Co, aco
e Fe3Al. Ainda, os autores avaliaram a adi¢ao de WC,
VC e Mo2C a composigao do produto. Com a adi¢ao
de carbetos, esses autores obtiveram uma maior dureza,
como também um tamanho de grao limitado, além de
um aumento considerdvel na resisténcia a flexao dos
compositos.

O ago inoxiddvel 316L ¢ bastante utilizado por
sua alta resisténcia a corrosio, mas em algumas
aplicagdes ainda possui limitagdes em fun¢io da sua
baixa resisténcia ao desgaste, devido a alta tenacidade
apresentada. Em Fernandes (2014) foi analisado o
efeito da sinterizacdo adicionando aditivos como
carboneto de niébio e carboneto de tintalo para
melhorar o desempenho do material sob condicoes
desgastantes. Com isso, esta pesquisa visa adquirir
maior conhecimento na 4rea, a fim de desenvolver um
compésito de matriz metdlica de ago inoxiddvel 316L
reforcado com carbeto de niébio via metalurgia do
pé, visando aplicacao em ferramentas de corte ou em
revestimentos, bem como aavaliagao do efeito do tempo
e da temperatura de sinterizagdo na microestrutura e

nas propriedades mecinicas do compésito.
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MATERIAL E METODOS

Primeiramente foi realizada a mistura de quatro
formulagées de 25g, sendo que a amostra A possui
99% em peso de ago inoxiddvel 316L e 1% de carbeto
de nidbio, a amostra B possui 97% em peso de ago
inoxidavel 316L e 3% de carbeto de nidbio, a amostra
C possui 95% em peso de ago inoxiddvel 316L e 5%
de carbeto de niébio ¢ a amostra D possui 90% em
316L e 10% de carbeto de

peso de aco inoxiddvel

niébio. O

p6 de carbeto de nidbio utilizado passou em peneira
mesh #48, segundo dados da CBMM (2015) e os pds
de aco 316L em mesh #100 (BRATS, 2015). Ambos
os pds foram misturados em um misturador em Y por
1h para o preparo das amostras.

Posteriormente, foram compactados os corpos de
prova a fim de definir a curva de compressibilidade em
uma matriz de ago temperado, obtendo assim pastilhas
com 17mm de didmetro e aproximadamente 2,8mm
de altura.

Apés definida a pressao a ser utilizada na
compressao a partir da curva de compressibilidade,
as amostras foram prensadas com uma pressao de
aproximadamente 886MPa. As amostras obtidas a
partir das formulagdes A, B, C e D apresentaram
densidade a verde aproximada de 5,93 g/cm3. Logo
depois de compactadas, as amostras foram sinterizadas.

A sinterizagdo ocorreu com aproximadamente
2/3 da temperatura de fusio dos componentes, que
¢ de aproximadamente 1150°C. Utilizou-se taxa de
aquecimento de 15 °C/min, com patamar de 60min e
atmosfera controlada de nitrogénio.

Apéds as amostras serem sinterizadas, estas foram
preparadas metalograficamente para avaliagio. Para
tal, as amostras foram embutidas, lixadas e polidas
com suspensio de alumina. Estas amostras foram,
entio, analisadas em um microscépio 6tico da marca
Olympus, modelo BX41M. O ensaio mecinico de
dureza Brinell (HB) foi realizado em um Durdmetro
da marca VEB Werkstoffpriifmaschinen Leipzig fabr. —
Ne 308/163 ano 1967, utilizando uma carga de 31,25
kg/f em seis pontos diferentes das amostras.

Para as medidas de difragao de raios X foi utilizado
um Difratometro Philips, modelo X’Pert MPD
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com um monocromador de grafite ¢ um anodo
fixo operando a 40kV e 40mA. A radiacio utilizada
foi Cu-K(alfa) (limbda= 1,54059 A), no intervalo de
20 a 100° em 2(teta).Os difratogramas obtidos foram
analisados e identificados pela comparagio com as

fichas de padrées do “International Centre for
Diffraction Data (ICDD)” e artigos publicados.

Para o ensaio de corrosio das amostras foi
utilizado a técnica eletroquimica polarizagio anddica
potenciodinimica. Foi utilizada uma solugao de
cloreto de sédio 3,5% em massa, com eletrdlito, este
eletrélito comumente utilizado na caracterizacio da
corrosao localizada de acos inoxiddveis (SENATORE
et al., 2007). A célula eletroquimica utilizada foi uma
convencional de trés eletrodos, sendo material de
estudo um eletrodo de trabalho e um contra-eletrodo
de colomelano(ECS) saturado.

Para a polarizagio anddica potenciodinimica foi
utilizado uma faixa de varredura 1 mv/s a partir de —
100 mv em relagao ao potencial de circuito aberto até
500 mv.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As amostras sinterizadas em forno resistivo nas
condigoes propostas apresentaram boa sinterabilidade,
e suas micrografias podem ser visualizadas nas Figuras
laé.

Foram sinterizadas em forno resistivo as amostras
A, B, CeD(1, 3,5 e 10% de carbeto de nidbio,
respectivamente), apresentaram resultado satisfatério
(vide Figuras 1 a 6). Nas Figuras 2 ¢ 5 podem ser
visualizadas amostras atacadas com dgua régia, onde

se visualiza os contornos de grao da fase matriz de aco

316L.

20Ty

Figura 1: Micrografia da amostra com formulagio

A, com 1% de NbC.

40

da amostra com formulacao

Figura 2: Microgra
A (1% NbC), atacada com dgua régia.

20um

Figura 3: Micrografia da amostra com formulagao

B, com 3% de NbC.
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Figura 4: Micrografia da amostra com formulagao

C (5% NbC, com s de um NbC.

- »

indicagao das medida

iura 5: Migraa da amostra com formulagao
C (5% NbC), atacada com 4gua régia.
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20um

Figura 6: Micrografia da amostra com formulacao D, com
10% de NbC.

Pelas micrografias pode-se observar que nas amostras A,
B e C (Figuras 1, 3, e 4) o carbeto de nidbio se apresenta
com distribui¢do mais homogénea, enquanto que na
formulagao D (Figura 6) se observou zonas escuras
que indicam zonas de aglomeragao destes carbetos. As
micrografias aqui obtidas foram comparadas a trabalhos
prévios sobre adigao de carbetos em matriz metdlica
de agos inoxiddveis (KAN et al, 2016), comprovando
a obtenciao de microestruturas satisfatérias(com uma
boa homogeneidade do NbC na matriz). Imagens
das amostras com 1 e 5% de NbC atacadas com
dcido foram adicionadas, evidenciando os contornos
de grio da fase austenitica do ago 316L, as mesmas
imagens nao foram adicionadas para as amostras com
3 € 10% de NbC pois estas ndo acrescentam nenhuma
informagao adicional ao estudo.

A partir destes resultados, foi decidido nao dar
continuidade as andlises da amostra D (10% de
carbeto de niébio) devido ao resultado insatisfatério
de homogeneizagio do carbeto na matriz de aco 316L.
A Figura 7 apresenta os difratogramas de raios X
obtidos para as amostras sinterizadas com diferentes
percentuais de carbeto de niébio. Os padroes associados
ao niimero 1 indicam as reflex6es caracteristicas da fase
austenita dos acos inoxiddveis 3161 (FERNANDES,
2011; ZIETALA, 2016). Ja os padroes associados ao
nimero 2 indicam a presen¢a de carbeto de niébio
(SONG, 2015). Verificou-se ainda, um pico a
aproximadamente 44° e outro a 82°. De acordo com a
literatura pesquisada, estes picos podem ser atribuidos
a um percentual de ferrita formada (ZIETALA, 2016;
OLASEINDE, 2014) ou, ainda, hd a possibilidade
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de formagao de uma fase conhecida por austenita
expandida, onde o nitrogénio da atmosfera controlada

reage com o Fe, formando um composto de nitreto de

ferro na superficie (TSCHIPTSCHIN, 2010).
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Figura 7: Diftratogramas obtidos para as amostras
desenvolvidas.

O ensaio de dureza Brinell utiliza penetradores esféricos,
que podem ser de ago para matérias com dureza até
350 HB e metal duro (tungsténio) para matérias com
dureza entre 350 a 650 HB. Para medi¢cao manual, a
esfera mais utilizada é a que apresenta dimensio igual a
2,5 mm com a considerac¢io da tabela da norma ABNT
NBR NM 187(ALBUQUERQUE et al., 2008).

Os dados obtidos referentes a andlise de dureza Brinell
(HB) das amostras A, B, C e D sdo apresentados na
Tabela 1, na qual consta os valores de dureza obtidos

para cada ponto, além da média e desvio padrio.
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Tabela 1: Resultados das analises de dureza Brinell, com média e desvio padrao

Dureza (HB)

Mgdia (HB)  Desvio Padrio (%)

A 171,09 15565 15947 162,77 15755
B 167,55 14725 15755 158,19 160,78
C 172,54 157,55 15755 162,77 166,16
D 15755 15755 162,77 16547 15137

154.41 160,16 6.11
157.55 158.14 6.55
157.55 162,35 6.13
140,04 15579 9.12

Conforme os resultados de dureza HB, pode-se
observar que as amostras sinterizadas de composi¢ao
A, B, C e D obtiveram valores préximos de dureza
HB, embora houvesse uma variagio na porcentagem
de carbeto. O menor valor obtido foi para a amostra D
(10% de carbeto de niébio), que pode ser explicado pela
aglomeracio dos carbetos, que uma vez aglomerados,
podem perder seu efeito de refor¢o na matriz.
Conforme Ishida (2009), o valor médio de dureza para
aco inoxiddvel 316L é de 150 HB. As amostras obtidas
apresentaram, entio, leve aumento no desempenho
mecanico, quando carbeto de niébio é adicionado a
este aco. Wen Hao Kan et al (2016) utilizou testes de
dureza para avaliar a viabilidadeda adigao de carbetos
em matriz metdlica em agos inoxiddveis para aplicagio
em mineracio, e constatou que o aumento de carbeto
de niébio resultou em um aumento de dureza
global, embora tenha causando uma diminui¢io na
quantidade de Cr em solugdo sélida com a matriz,o
que poderia ser uma preocupagio para a resisténcia a
corrosdo. Esta diminui¢io pode ter ocorrido devido
ao fato de que a adi¢ao de carbeto de niébio pode
ter dissolvido na matriz, liberando uma pequena
quantidade de C que pode ter reagico com o Cr.
As simulagdes termodinimicas apresentadas pelos
autores também atribuiram isso a um ligeiro aumento
na precipitagio de M7C3. No entanto, estes novos
compostos precipitados mostram grande promessa
para aplicagdes em desgaste e ambientes corrosivos.
Observou-se nos ensaios de corrosio que a amostra
de 100% de ago inoxiddvel 316L é mais nobre que
as amostras com adicio de carbetos, sendo assim as
amostras A e B respectivamente com 1 e 3% de carbeto
de niébio apresentarammaior sucetibilidade a corrosao,

como também, mesmos com osdiferentes percentuais

de carbeto, as amostras A de 1% de carbeto de nidbio
e aamostra B com 3% de carbeto de niébio obtiveram

comportamento similar.

O potencial de pite do acoinoxiddvel 316L ¢é de
0,269VECS; ji nas amostras A com adigao de 1%
de carbetos foi de 0,07VECS e nas amostras B com
3% de carbeto foide 0,04 VECS,evicendiando que
sao bem diferentes do acoinoxiddvel 316L (BAI et
al., 2016). Estes resultados podem ser visualizados na

figuras abaixo.
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Figura 8: Curvas de polarizacdo potenciodinamica do aco
inoxidavel austenitico 316L com adicao de 1% carbeto
de nidbio.
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Figura 9: Curvas de polarizacdo potencio dindmica do aco
inoxidavel austenitico 316L com adicao de 3% carbeto
de niébio.
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Figura 10: Curvas de polarizacao potencio dindmica do
aco inoxidavel austenitico 3016L.

CONCLUSAO

A partir dos experimentos e resultados obtidos,
conclui-se que foi possivel obter compésitos de matriz
metdlica de aco inoxiddvel 316L reforcados com
carbeto de nidbio, sendo que percentuais acima de 5%
apresentaram falta de homogeneidade na matriz. Os
resultados de microscopia 6ptica e DRX evidenciaram
uma boa sinterabilidade e a presenca das fases austenita
(caracteristica do aco inoxiddvel 316L) e carbeto de
niébio, respectivamente.

Considerando os resultados de dureza HB, se
observou um leve aumento de desempenho mecénico
nas amostras desenvolvidas quando comparadas ao
mesmo aco sem adicio de reforco. Porém, mesmo
variando a porcentagem de carbeto de 1 a 5%, o

aumento no valor de dureza foi bem préximo.
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Os ensaios de corrosio mostraram que as amostras
com adi¢do de carbetos sao mais suscetiveis a formagio
de corrosiao, embora o aumento do percentual de
carbeto tenha ocasionado uma pequena variagio em

termos de formacio de pontos corrosivos.

Com base no estudo realizado, acredita-se que,
apesar de apresentar maior suscetibilidade a formagao
de corrosao por pite, este componente desenvolvido
possa ter aplicagdo na drea de ferramentas de corte em

meios menos agressivos.
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