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RESUMO

Os compdsitos ceramicos de alto desempenho tém sido objeto de frequentes
estudos nas ultimas décadas, visando a melhora das propriedades mecanicas e ao
aumento da sua gama de aplicagbes em produtos tecnoldgicos. Este trabalho
apresenta o desenvolvimento e estudo de compdsitos formados por alumina (Al,O3),
zirconia (ZrO,) e diferentes quantidades de nitreto de titanio (TiN) — 1%, 3% e 5%
em volume — com o objetivo de produzir ferramentas de corte para o processo de
usinagem a seco. Essa técnica dispensa o uso de fluidos de corte, contribuindo para
processos industriais mais sustentaveis. A escolha desses materiais se baseou na
alta dureza e estabilidade da Al;O3;, na capacidade da ZrO, de aumentar a
densificagédo e resisténcia a fratura e no TiN como reforgo mecanico e redutor de
desgaste. Os compdsitos foram produzidos por sinterizagdo convencional em duas
temperaturas (1500°C e 1600°C) e caracterizados por técnicas como difracédo de
raios X, microscopia eletrdnica, analise quimica por EDS e ensaios mecanicos.
Foram avaliadas propriedades como dureza, resisténcia a flexdo, moédulo de
elasticidade, tenacidade a fratura, atrito e desgaste. Dentre as amostras, a
composigdo com 5% de TiN (AZ5T) apresentou os melhores resultados: alta
densificac&o, dureza de até 19,01 GPa e boa resisténcia a fratura e ao desgaste. Na
fase final, as ferramentas experimentais produzidas com esses compoésitos foram
testadas no torneamento de ferro fundido nodular e cinzento, sem lubrificagdo. A
ferramenta AZ5T sinterizada a 1600°C se destacou por manter a integridade do
corte por mais tempo e causar menos desgaste, superando uma ferramenta
ceramica comercial usada como referéncia. Os resultados confirmam que o
composito  Al,O3-ZrO»-TiN, especialmente com 5% de TiN, € uma solugao
promissora para ferramentas ceramicas de alto desempenho, duraveis e
ambientalmente mais adequadas para a industria de usinagem. Esta pesquisa
também amplia o conhecimento sobre o uso de materiais ceramicos reforcados em
condicdes severas de trabalho.

Palavras-chave: Compdsitos ceramicos avangados, Al,O3-ZrO.-TiN, Ferramentas
de corte ceramicas, Tenacidade a fratura e desgaste, Usinagem a seco.



ABSTRACT

High-performance ceramic composites have attracted increasing attention due to
their enhanced mechanical properties and wide range of technological applications.
In this study, alumina (Al,O3z)-zirconia (ZrO,)-based composites reinforced with
different volume fractions (1%, 3%, and 5%) of titanium nitride (TiN) were developed
for potential use in cutting tools for dry machining processes. The elimination of
cutting fluids in such operations promotes more sustainable industrial practices. The
selection of materials was based on the high hardness and chemical stability of
Al,O3, the toughening effect of ZrO,, and the mechanical reinforcement and wear
resistance provided by TiN. The composites were fabricated by conventional
sintering at 1500°C and 1600°C and characterized using X-ray diffraction (XRD), field
emission scanning electron microscopy (FE-SEM), energy-dispersive X-ray
spectroscopy (EDS), and mechanical testing. Key properties such as Vickers
hardness, flexural strength, elastic modulus, fracture toughness, coefficient of friction,
and specific wear rate were evaluated. The composition with 5 vol% TiN (AZS5T)
exhibited the best overall performance, with high densification, hardness of up to
19.01 GPa, and improved fracture and wear resistance. In the final stage, prototype
cutting tools manufactured with the developed composites were tested in the dry
turning of gray and nodular cast iron. The AZ5T tool sintered at 1600°C outperformed
a commercial ceramic reference tool, demonstrating lower flank wear, improved edge
stability, and superior surface finish. These findings confirm the potential of Al,O3-
ZrO,-TiN composites, particularly with 5% TiN, for high-performance, durable, and
environmentally favorable ceramic cutting tools in demanding machining applications.

Keywords: Advanced ceramic composites; Al,O3-ZrO,-TiN; Ceramic cutting tools;
Fracture toughness; Dry machining; Wear resistance.
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1 INTRODUGAO

O setor industrial desempenha um papel fundamental na economia global,
sendo responsavel por uma parcela significativa do Produto Interno Bruto (PIB) de
varios paises. No Brasil, a industria representa aproximadamente 24,7% do PIB de
acordo com o Portal da Industria referente ao ano de 2024, demonstrando sua
relevancia para o desenvolvimento econémico e tecnoldgico. A evolugao continua da
industria é impulsionada pela necessidade de otimizagcdo dos processos produtivos,
garantindo maior eficiéncia, qualidade e reducdo de custos. Nesse contexto, a
usinagem se destaca como um dos principais processos de fabricagdo, sendo
essencial para a transformacao de matérias-primas em pegas e componentes de alto
valor agregado utilizados em diversos setores, como o automotivo, agricola,
aeroespacial e metal-mecanico.

A eficiéncia do processo de usinagem esta relacionada ao desempenho das
ferramentas de corte aplicadas ao processo, que precisam apresentar elevada
resisténcia ao desgaste, estabilidade mecanica e quimica e durabilidade.
Ferramentas de corte com propriedades superiores permitem aumentar o
acabamento superficial das pecas usinadas, reduzir os custos de producao e
minimizar desperdicios de materiais. Como resposta a essas demandas, a industria
tem investido continuamente no desenvolvimento de novas ferramentas de corte
baseadas em materiais avangados. Dentre as abordagens promissoras, destaca-se
0 uso de ceramicas avancadas, que apresentam caracteristicas superiores de
dureza, resisténcia ao desgaste e estabilidade térmica e quimica, tornando-se
alternativas atraentes para aplicagdes de alta exigéncia.

Os compositos ceramicos tém se mostrado uma solucédo eficiente para
mitigar as limitagdes dos materiais ceramicos convencionais, como a alumina
(Al,O3). Apesar de apresentar elevada dureza, resisténcia a abrasdo e inércia
quimica, a Al,O3; possui fragilidade intrinseca, o que restringe seu uso em
determinadas aplicagdes industriais. Para superar essa limitacado, a adicao de fases
de reforco tem sido amplamente estudada. O éxido de zircénio (ZrO;), o carbeto de
silicio (SiC), o carbeto de titanio (TiC), o carbeto de tungsténio (WC) e o nitreto de
titdnio (TiN) sdo alguns dos materiais utilizados para reforgar matrizes ceramicas,
melhorando significativamente a tenacidade a fratura, a resisténcia mecanica e a
durabilidade.
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Dentre esses materiais, o TiN se destaca como um refor¢co promissor para
matrizes ceramicas de Al;Os. O TiN apresenta propriedades como alto ponto de
fusdo, elevada dureza, boa tenacidade a fratura e baixa reatividade quimica. Além
disso, sua expansao térmica é similar a da alumina, o que reduz as tensdes
residuais geradas durante os ciclos térmicos, minimizando a propagacao de trincas e
aumentando a confiabilidade do material. Apesar dessas vantagens, o uso do TiN
como reforco na matriz Al,O3; ainda é pouco explorado, havendo uma lacuna de
conhecimento a ser preenchida.

A resposta ao desgaste dos materiais ceramicos € influenciada por fatores
intrinsecos e extrinsecos. Os fatores intrinsecos sado caracteristicas estruturais do
material que afetam diretamente seu desempenho, como tamanho de grao,
porosidade e propriedades mecanicas. Por outro lado, os fatores extrinsecos estao
relacionados as condi¢gdes de usinagem, incluindo ambiente, parametros de corte e
volume de material removido. Variagbes nesses parametros podem impactar
significativamente o comportamento da ferramenta de corte, tornando essencial a
realizacao de estudos detalhados sobre essas interagdes.

Diante desse cenario, esta pesquisa tem como objetivo desenvolver e
caracterizar compésitos ceramicos baseados na matriz Al,O3-ZrO, reforgada com
TiN, visando sua aplicagao em ferramentas de corte. O diferencial deste estudo esta
na avaliagdo do impacto da adi¢ao de pequenas quantidades de TiN (1, 3 e 5% em
volume) sobre as propriedades mecéanicas do compdésito, tornando-o um material
promissor para ferramentas de usinagem a seco.

A partir deste estudo, espera-se contribuir para o avanco do conhecimento
na area de compdésitos ceramicos para usinagem, fornecendo dados experimentais
relevantes sobre o impacto da adicao de TiN na matriz Al,O3-ZrO,. Além disso, a
pesquisa busca avaliar a viabilidade da ferramenta AZ5T (95%Al203-5%Zr0O,-5%TiN
em volume) em comparagao com uma ferramenta ceramica comercial, considerando
sua aplicagao na usinagem de ferro fundido cinzento e nodular. Com isso, a tese
nao apenas amplia o entendimento sobre a interagao entre matriz ceramica e fase
de reforco, mas também pode contribuir para o desenvolvimento de solugdes mais

eficientes e sustentaveis para a industria metal-mecanica.
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1.1 OBJETIVOS

Investigar de forma sistematica o efeito da adicao de TiN na matriz ceramica
Al;O3-ZrO,, correlacionando suas propriedades mecéanicas ao desempenho em
usinagem, com o intuito de validar o potencial desses compédsitos como alternativa
avancada e viavel para a fabricagdo de ferramentas de corte aplicadas ao
torneamento a seco.

Os objetivos especificos séo:

e Produzir compdsitos cerdmicos de matriz Al,O3-ZrO, reforcados com TiN, em
quantidades de 1, 3 e 5% em volume, utilizando o processo de sinterizacao
convencional nas temperaturas de 1500 °C e 1600 °C.

e Caracterizar a densidade, microestrutura e fases cristalinas dos compdsitos
obtidos, relacionando as variagdes de composicdo e temperatura com a
formagao microestrutural.

e Avaliar as propriedades mecanicas e o comportamento em atrito e desgaste dos
compaositos, com base na dureza Vickers, tenacidade a fratura por indentacao e
resisténcia ao desgaste.

¢ Analisar o desempenho da ferramenta ceramica AZ5T no torneamento a seco de
ferro fundido cinzento, comparando seus resultados com os de uma ferramenta

ceramica comercial, considerando o desgaste da aresta de corte.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 COMPOSITOS CERAMICOS

Com a constante evolugdo de novas tecnologias em diversas areas de
aplicagdo, a demanda por progresso continuo na pesquisa e desenvolvimento de
materiais inovadores, enriquecidos com propriedades intrinsecas aprimoradas, tem
se intensificado. Esse impulso visa elevar a confiabilidade e eficiéncia dos materiais
utilizados. Dessa forma, a pesquisa envolvendo compdsitos ceramicos tem se
consolidado como um campo em constante expanséo, impulsionado pela busca por
solugcdes materiais inovadoras capazes de atender as exigéncias crescentes de
desempenho, durabilidade e funcionalidade em diversas aplicagbes tecnoldgicas
(Chiang; Birnie lll; Kingery, 1997; Acchar et al, 2012; Callister; Rethwisch, 2020;
Rashid et al, 2024).

Compositos ceramicos sao estruturas polifasicas, onde uma é chamada de
matriz, geralmente encontrada em maior quantidade, e a outra € uma fase dispersa
na matriz, a qual exerce a fungao de reforgco com o objetivo de aprimorar, alterar e
modificar as propriedades intrinsecas conhecidas em relagdo ao material da matriz
(Zhang et al, 2009; Acchar; Segadaes, 2009; Acchar et al, 2012; Rashid et al, 2024).

As ceramicas exibem propriedades intrinsecas de grande interesse para
uma variedade de aplicacdes que requerem baixas densidades, alta refratariedade e

estabilidade quimica. No entanto, a sua fragilidade é uma caracteristica
fundamental a ser considerada (Kern; Palmero, 2013; Carter; Norton, 2013;
Shrivastava et al, 2024).

A fragilidade presente nos materiais ceramicos origina-se da concentragao
de tensbes nas proximidades de defeitos estruturais, como trincas, poros e fissuras.
A auséncia de deformacdo plastica €& uma caracteristica central, e essa
particularidade restringe a aplicabilidade pratica dos materiais cerdmicos em
determinadas situagdes (De Aza; Chevalier; Fantozzi, 2002; Rashid et al, 2024).

Diversas pesquisas estao direcionadas ao melhoramento da fragilidade dos
materiais ceramicos, com o objetivo de proporcionar maior confiabilidade e
resisténcia a propagacao de trincas pelo material (De Aza; Chevalier; Fantozzi,
2002; Shrivastava et al, 2024).

O aprimoramento na tenacidade a fratura dos compdsitos cerdmicos pode

ser alcangado ao incorporar uma variedade de compostos que facilitam a dissipagao
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de energia proveniente de trincas presentes na microestrutura cerdmica. Esses
compostos podem estar na forma de whiskers, plaquetas ou particulas,
desempenhando o papel de reforgos que modificam a trajetéria da trinca e impedem
o seu alargamento e deslocamento pela matriz (Aguilar-Elguézabal; Bocanegra-
Bernal, 2013; Fang; Gao; Song, 2023; Shrivastava et al, 2024).

De acordo com o tipo de reforgo inserido na matriz ceramica, o tamanho das
suas particulas e a quantidade, juntamente com as condi¢gdes de processamento e
sinterizagao, pode-se observar um significativo ganho na dureza, na tenacidade a
fratura e/ou resisténcia a flexdo do material. Muitas inclusées tém sido estudadas
com bases em matrizes de Al,O3; e ZrO,, como TiC, SiC, WC, TiB,, TiN, AIN, (Ti,w)C
e NbC (Acchar et al, 2012; Acchar; Silva; Cairo, 2010; Gonzales et al, 2017; Cui et
al, 2021; Wang et al, 2021; Wang et al, 2022; Baia et al, 2023; Kumar et al, 2023;
Cao et al, 2024).

Outra alternativa é a introducdo de materiais metalicos na matriz ceramica,
com a finalidade de criar compdsitos que absorvem a energia associada a
propagacao da trinca (Wang; Nakamura, 2004; Mufioz et al, 2006; Bartolomé et al,
2008; Scherm et al, 2010; Zhang et al, 2022; Zhang et al, 2023; Jian et al, 2022).

Avancgos significativos em relagdo a tenacidade a fratura também tém sido
atingidos ao incorporar uma segunda fase de reforgo na matriz, em conjunto com
uma expansado volumétrica induzida pelo campo de tensbes resultante da
propagacao de trincas. Esse processo pode aplicar uma for¢ga de fechamento sobre
a trinca (Gonzales et al, 2017; Baia et al, 2023; Kumar et al, 2023; Cao et al, 2024).

2.2 OXIDO DE ALUMINIO - Al,O3 (ALUMINA)

Um dos materiais ceramicos largamente utilizados na fabricacdo de
ceramicas avancadas é a AlLO;. A selecdo deste composto cerdmico é
primariamente influenciada pela analise custo/beneficio. As caracteristicas
referentes a Al,O3; como a alta temperatura de fusédo (2053 °C), dureza, resisténcia a
abrasao e inércia quimica a fazem uma forte candidata ao desenvolvimento de
produtos em diversas areas da industria cerdmica. Ha varios estudos que
comprovam que a influéncia das condi¢des de processamento da Al,Oz, como

temperaturas de sinterizacdo, tempos de patamar e atmosfera de sinterizacao,
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pureza do material, morfologia e tamanho de graos, impactam consideravelmente na
qualidade do material (Lide, 2004; Kumar; Durai; Sornakumar, 2006; Carter; Norton,
2013; Silva et al, 2014; Sktani et al, 2022).

A natureza isolante da Al,Os;, associada a uma condutividade térmica
moderada e uma permeabilidade dielétrica reduzida, amplia sua aplicabilidade na
fabricagdo de substratos eletronicos destinados a circuitos integrados, bem como na
construcao de dispositivos de ignicao automotiva (Silva et al, 2014; Carter; Norton,
2013).

A primeira manifestacdo concreta da aplicabilidade da Al,O; remonta a sua
utilizacdo como material isolante em dispositivos de laboratério. Esta utilidade inicial
abriu as portas para uma série de outras aplicacbes no ambito da eletrénica e
engenharia mecanica, sendo este progresso especialmente notavel apds o desfecho
da Segunda Guerra Mundial. Esse marco histérico desencadeou uma fase de
desenvolvimento acelerado, durante a qual a Al,O3 passou a desempenhar um papel
importante como componente-chave em uma gama diversificada de aplicagdes
tecnoldgicas (Grigoriev; Fedorov; Hamdy, 2019).

A Al,O3; exibe uma faixa de microdureza Vickers entre 14 e 18 GPa e
apresenta uma limitagdo intrinseca a sua aplicagdo em ferramentas de corte,
justificada pela sua tenacidade a fratura relativamente baixa. Esta caracteristica
confere a Al,O3; uma suscetibilidade a fratura quando sujeita as condi¢gdes de choque
térmico e esforgo mecanico. Os valores de tenacidade a fratura da Al,O3 se situam
aproximadamente entre 2 e 4 MPa.m"?, que é bem inferior ao observado em grande
parte dos materiais metalicos. Os materiais metélicos, por sua vez, podem exibir

valores de tenacidade a fratura que variam desde 15 MPa.m'?

até valores superiores
a 150 MPa.m”Z, ampliando assim a disparidade em relacéo a Al,O3 (Hotta; Goto,
2008; Carter; Norton, 2013; Silva et al, 2014; Gommeringer; Kern, 2020). A Tabela 1

apresenta dados referentes as propriedades da Al;Os.
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Tabela 1 — Propriedades da Al,Os.

Propriedades Faixa
Densidade relativa (g/cm?3) 3,99
Ponto de fusao (°C) 2072
Microdureza Vickers (GPa) 14 -18
Modulo de elasticidade (GPa) 350 — 400
Coeficiente de expansao térmica (x10° °C™) 8,90
Tenacidade a fratura (MPa.m"?) 2-4
Coeficiente de atrito (p) 0,3-0,6

Fonte: Adaptado de Pierson (1996); Bhushan (2013) e Silva et al (2014).

A incorporagao de elementos como ZrO,, SiC, TiC, CBN e TiN a matriz de
Al;O3 representa um cenario promissor de compositos em desenvolvimento. Esses
compositos ceramicos tém se destacado pelo aprimoramento de caracteristicas
mecanicas, quimicas e elétricas, impulsionado por uma variedade de mecanismos
que incluem o desvio de trincas, a restricdo do crescimento de graos, o0 aumento da
estabilidade térmica e a intensificagdo da resisténcia a oxidacdo (Gommeringer,
Kern, 2020; Fang; Gao; Song, 2023).

Neste contexto, a alumina tem ocupado um lugar de destaque em pesquisas
ao longo das ultimas décadas, com énfase na sua utilizagdo como matriz em
compositos destinados a desempenhar o papel de ferramentas de corte, por
exemplo. A utilizagdo da Al,O3 no processo de usinagem de ferro fundido emerge
como uma escolha viavel, alinhada a critérios técnicos relevantes. Sua alta dureza,
conjugada a baixa tendéncia de reatividade em relagdo ao ferro, ressalta sua
pertinéncia nessa aplicagado. Além disso, a disponibilidade abundante da Al,O; como
matéria-prima amplia sua atratividade, considerando as premissas da eficiéncia
produtiva e do suprimento sustentavel de materiais. Dessa forma, a Al,O3; se
descreve como uma candidata promissora para a otimizacdo dos processos de
usinagem aplicados ao ferro fundido (Hotta; Goto, 2008; Cui et al, 2021; Rashid et al,
2024).
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2.3 OXIDO DE ZIRCONIO -ZrO, (ZIRCONIA)

A zircbnia, também conhecida como 6xido de zirconio (ZrO;), € um material
ceramico que exibe uma gama diversificada de propriedades. Estas incluem um alto
ponto de fusdo, atingindo aproximadamente 2700 °C, juntamente com uma étima
resisténcia a corrosao (Kingery, 1960; Callister; Rethwisch, 2020). Além disso, a
zircOnia (ZrO,) se destaca por sua baixa condutividade térmica, em torno de 2 a 3
W/m-K, o que favorece seu uso em aplicacbes que exigem isolamento térmico. Do
ponto de vista mecanico, apresenta propriedades relevantes, como elevada
resisténcia, dureza variando entre 10 e 14 GPa, tenacidade a fratura entre 3,0 e 15,0
MPa-m' 2 além de uma notavel resisténcia ao choque térmico (Adachi; Kato; Chen,
1997; Carter; Norton, 2013).

Um indice de refragao significativo se destaca como uma das caracteristicas
aprimoradas da ZrO,, o que a torna uma escolha promissora para aplicagées opticos
e dispositivos que demandam um controle preciso da luz. Além disso, em
temperaturas elevadas, a ZrO, apresenta condutividade idnica, (Callister; Rethwisch,
2020).

Devido as suas caracteristicas particulares, a ZrO, tem sido objeto de
pesquisas, estudos e aplicacdes diversificadas. Ela encontra aplicagdo em variados
contextos, como ceramicas estruturais, onde € empregada em componentes como
palhetas de turbinas, ferramentas de corte e motores de combustdo. Além disso, a
ZrO, desempenha um papel importante como eletrdlito sélido em dispositivos como
sensores de oxigénio, células de combustivel e bombas de oxigénio. (Sengupta;
Bhattacharjee; Maiti, 2019; Gommeringer; Kern, 2020).

A ZrO, pura apresenta trés estruturas cristalinas a pressao ambiente, que
sdo: monoclinica — M (até 1170 °C), tetragonal — T (de 1170 °C até 2370 °C) e
cubica — C (de 2370 °C a 2680 °C) (Hannink; Kelly; Muddle, 2000; Sengupta;

Bhattacharjee; Maiti, 2019). As estruturas estao representadas na Figura 1.
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Figura 1 — Estruturas cristalinas do 6xido de zirconio (ZrO,): A figura mostra as trés principais fases
do ZrO,: (a) cubica; (b) tetragonal e (c) monoclinica.

(b)

. Oxido de zircénio (ZrO,) @ Oxigénio (O)

Fonte: Adaptado de Hannink; Kelly; Muddle (2000).

A ZrO, em sua forma pura, apesar de suas caracteristicas intrinsecas, nao
apresenta viabilidade pratica de utilizagdo, em grande parte devido a um fenbmeno
critico de variagao volumétrica (AV) que chega a cerca de 4%. Esse comportamento
esta diretamente associado a transicdo da fase cristalina tetragonal para a
monoclinica (fase T - M). Estudiosos como Ashby e seus colaboradores (2007) e os
trabalhos de Picone e Maccauro (1999) esclarecem que tal transformacao é de
natureza martensitica, desencadeando, por sua vez, uma rapida ampliacdo nos
parametros de rede que definem a célula unitaria da estrutura tetragonal. Esse efeito
ocorre no processo de resfriamento.

Esse aumento volumétrico expressivo na mudanga de fase tetragonal para
monoclinica limita a utilidade direta da ZrO, pura em aplicacbes praticas, uma vez
que pode resultar em deformagdes indesejadas e instabilidades estruturais. No
entanto, por meio da adi¢cado de dopantes, € possivel reduzir ou mesmo explorar essa
propriedade de expansao volumétrica para criar materiais ceramicos funcionais com
propriedades especificas (Piconi; Maccauro, 1999; Hannink; Kelly; Muddle, 2000).

A transformagao martensitica, intrinsicamente presente em ceramicas de
ZrO, pura, desencadeia a formacdo de microtrincas circundantes as particulas
transformadas, resultando na fragilizacdo do corpo cerdmico sinterizado. A
introducdo de oxidos estabilizantes emerge como um requisito crucial para preservar
a fase tetragonal do ZrO,. Essa fase, notoriamente conhecida por suas

caracteristicas tenazes e duras a temperatura ambiente, sustenta a utilidade do
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material como cerédmica avangada, conforme afirmado por Hannink e colaboradores
(2000) e citado por Piconi e Maccauro (1999).

A adigdo de elementos como 6xido de itrio ou itria (Y203) a matriz de ZrO;
inibe a transformacdo martensitica. Esse ajuste controlado da transformagao
martensitica através da incorporacdo de elementos estabilizantes possibilita uma
melhoria significativa das propriedades mecéanicas e termomecanicas do material,

expandindo suas possibilidades de aplicagcao (Hannink; Kelly; Muddle, 2000).

2.4 COMPOSITOS A BASE DE Al,05-ZrO,

Como ja comentado, a Al,O3 € um material ceramico amplamente utilizado
na engenharia por causa das suas propriedades térmicas e quimicas. No entanto,
quando se trata de ser usada como ceramica estrutural, ela apresenta limitacdes
devido a sua baixa tenacidade a fratura, o que restringe sua utilizagdo como
ceramica estrutural sem a incorporagao de algum material usado como reforgo
(Hotta; Goto, 2008; Carter; Norton, 2013; Silva et al, 2014; Kern; Lawitzki, 2022; Li et
al, 2024). Uma estratégia adotada para melhorar a resisténcia mecéanica e a
tenacidade a fratura desse material ceramico consiste na adicdo de uma segunda
fase cristalina na matriz de Al,O3, resultando na produgcédo de um compdésito
ceramico, como por exemplo, o Al,03-ZrO,.

Nas ceramicas de Al,O3-ZrO,, comumente referidas como ZTA (Zirconia
Toughened Alumina), observa-se um melhoramento na tenacidade a fratura do
composito. Neste sistema, a AlbO; atua como a matriz, enquanto a ZrO;
desempenha o papel de fase dispersa que desencadeia melhorias nas propriedades
mecanicas, principalmente na tenacidade a fratura (Zhu et al, 2023; Li et al, 2024;
Zhao et al, 2025).

Apesar de ser um fato que os compdsitos ceramicos ZTA costumam ter um
custo mais elevado em comparagao com as ceramicas de Al,O3 pura, essa diferenca
de prego é respaldada pela significativa extenséo da vida util e pelo desempenho
mecanico superior dos componentes fabricados com ZTA. Esses aspectos foram
relatados por Chen e colaboradores (2022).

A ZrO, apresenta uma restricao de solubilidade na Al,O3;. Conforme indicado

no diagrama de equilibrio de fases do sistema Al,O3-ZrOg, ilustrado na Figura 2,
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percebe-se uma pequena area em que a ZrO; é soluvel na Al,O3, mas apenas em
temperaturas elevadas, e com cerca de 1% em massa, acima de 1600°C. Nessa
faixa de temperatura, ocorre a formagdao de uma solucdo soélida entre os dois
materiais. Em contraste, para outras composicdes quimicas, a interacao resulta em
uma simples mistura de Al,O3 e ZrO, (Chen et al, 2022; Zhu et al, 2023).
Adicionalmente, o diagrama também mostra a presenga de um ponto
eutético, que ocorre em uma concentragdo de aproximadamente 42,5% em massa
de ZrO, a uma temperatura de 1910°C, com uma margem de erro de cerca de 20°C,
conforme indicado por Fisher e colaboradores (1981). Esses dados sao
fundamentais para entender o comportamento térmico e as possibilidades de
solidificagao no sistema Al,O3-ZrO,, exercendo uma influéncia direta na producao de

materiais ceramicos com propriedades especificas.

Figura 2 — Diagrama de equilibrio de fases no sistema Al,O3-ZrO,.
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Fonte: Adaptado de Silva et al (2014).

No intervalo de temperaturas entre 1050°C e 1900°C, o sistema exibe a
coexisténcia de duas fases estruturais distintas: a fase t - ZrO,, que forma uma

solugao solida com uma pequena quantidade de Al,O3, e a fase a - Al,O3, que, por
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sua vez, estabelece uma solucdo sdélida com uma quantidade limitada de ZrO..
Entretanto, a medida que a temperatura diminui abaixo de 1050°C torna-se evidente
a falta de solucdes sodlidas terminais, indicando que, nessas temperaturas, os 6xidos
se tornam completamente insoluveis (Mangalaraja; Chandrasekhar; Manohar, 2003;
Chen et al, 2022).

Dependendo da quantidade de Y,Oj; incorporada ao sistema, a ZrO, se
estabiliza em formas tetragonal ou cubica, evidenciando dois pontos eutéticos no
diagrama de fases ternario (Al,O3-ZrO2-Y203). Quando 3 mol% de Y,03 sao
adicionados, a ZrO, assume uma estrutura tetragonal, com um ponto eutético em 33
mol% de Al,O3. Por outro lado, com a adigdo de 9 mol% de Y03, a ZrO, adota uma
estrutura cubica, e ha um ponto eutético em 35 mol% de Al,O;. (Mangalaraja;
Chandrasekhar; Manohar, 2003; Silva et al, 2014).

Entretanto, é importante ressaltar que essa resisténcia ao desgaste tende a
diminuir a medida que a temperatura aumenta. Esse fenbmeno é crucial para a
compreensao das caracteristicas desses compdsitos cerdmicos e tem uma influéncia
direta em sua aplicabilidade em diversas areas (Zhu et al, 2023; Zh&o et al, 2025).

Na composicado eutética de 65,07 mol% de Al,O;, com o restante sendo
ZrO, (com aproximadamente 33,69 mol% de ZrO,) e uma pequena quantidade de
Y,03 (~1,24 mol%), vale ressaltar que a tenacidade a fratura atinge seu valor
maximo. No entanto, este aumento na tenacidade a fratura ndo é isento de
consequéncias, pois esta ligado a uma diminuigdo nos valores de outras
propriedades mecanicas, particularmente a dureza superficial. (Miyoshi; Farmer;
Saiyr, 2005)

Isso indica que tanto a composicdo quanto a microestrutura desempenham
um papel crucial na definicdo das caracteristicas dos materiais. Nesse contexto, a
busca pelo equilibrio ideal entre diferentes propriedades mecéanicas, como
tenacidade a fratura e dureza, representa um desafio significativo no design de
materiais que atendam a requisitos especificos de aplicagcdo. Assim, uma
compreensao mais profunda das interagbes entre composi¢cao e microestrutura é
essencial para avancar no desenvolvimento de materiais ceramicos com
desempenho otimizado em diversas aplicagbes (Miyoshi; Farmer; Saiyr, 2005,
Meena; Karunakar, 2019).

A adicdo de pequenas quantidades de 6xido de magnésio (MgO) na matriz

ceramica Al,03—ZrO, tem se mostrado uma boa estratégia para o controle do
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crescimento de grdo da alumina durante a sinterizagdo. O MgO atua por meio do
chamado efeito de pinning, que limita a mobilidade das fronteiras de gréo da Al,Os3,
promovendo uma microestrutura mais refinada e homogénea. Essa agdo é
especialmente desejavel, pois evita o crescimento anormal de graos, o que poderia
comprometer a densificagdo e as propriedades mecéanicas do compdsito (Sktani et
al., 2022).

Estudos demonstram que a adigdo de MgO em concentragbes de até 0,7%
em peso resulta em aumento da densidade, redugao da porosidade e elevacio da
dureza do material, devido a diminuicdo do tamanho médio dos gréos e a
compactacao da microestrutura. No entanto, acima desse limite, o excesso de MgO
tende a reagir com a alumina, formando a fase espinélio (MgAl,O,4), que apresenta
menor dureza intrinseca e pode reduzir a tenacidade a fratura do compdsito (Arab et
al., 2019).

Portanto, a utilizacdo controlada do MgO como aditivo sinterizante é
essencial para otimizar o equilibrio entre dureza e tenacidade em compdsitos de
matriz Al,O; —-ZrO,, favorecendo seu desempenho em aplicagbes que exigem

resisténcia mecanica.

2.5 NITRETO DE TITANIO - TIN

Neste estudo, o TiN particulado foi selecionado para ser adicionado nos
compésitos ceramicos devido as suas caracteristicas fisicas e mecanicas
vantajosas, conforme mostrado na Tabela 2, incluindo alta dureza (18-21 GPa),
baixo coeficiente de atrito (0,25-0,5), elevado ponto de fusdo (= 2.950 °C) e boa
estabilidade quimica. Além disso, sua baixa reatividade em conjunto ao sistema
Al,O3-ZrO, foi considerada como uma vantagem significativa (Carvalho, 2001;
Brushan, 2013; Gommerringer; Kern, 2020).
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Tabela 2 — Propriedades do TiN.

Propriedades Faixa
Densidade relativa (g/cm?) 5,40
Ponto de fusao (°C) 2950
Microdureza (GPa) 18 - 21
Médulo de elasticidade (GPa) 251
Coeficiente de expansio térmica (x10° °C™) 9,35
Tenacidade a fratura (MPa.m'?) 5-7
Coeficiente de atrito (p) 0,25 -0,50

Fonte: Adaptado de Pierson (1996); Bhushan (2013) e Silva et al (2014).

Os nitretos, em geral, sdo compostos que resultam da combinagdo de
nitrogénio com elementos que possuem eletronegatividade igual ou menor que a do
nitrogénio, ou seja, elementos localizados a sua esquerda na tabela periédica. Esses
nitretos podem ser categorizados em cinco grupos distintos: nitretos intersticiais,
covalentes, intermetalicos, ibnicos e volateis, como ilustrado na Figura 3. Essa
classificagdo se baseia na estrutura eletrbnica e nas caracteristicas das ligagbes

quimicas (Pierson, 1996).

Figura 3 — Classificagcdo de elementos formadores de nitretos: intersticiais (A), covalentes (B),
intermediarios (C), idnicos (D) e nitretos volateis (E).
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Os nitretos, em particular os intersticiais e covalentes, representam materiais
de notavel relevancia tanto na industria quanto no meio cientifico. Suas aplicacdes

industriais ndo se limitam unicamente ao éxito ja alcangado em ferramentas de corte,
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mas também abrangem um amplo espectro de utilizagdes, incluindo circuitos
eletronicos, isolantes elétricos, semicondutores, entre outras. A versatilidade desses
materiais € consequéncia de suas propriedades, que os tornam essenciais em uma
variedade de aplicagdes tecnoldgicas (Carvalho, 2001).

O TiN é categorizado como um nitreto intersticial devido a sua estrutura.
Nessa estrutura, o nitrogénio tem a capacidade de ocupar os intersticios entre os
atomos de titdnio na rede metalica, contanto que a razdo entre os raios atdémicos
seja inferior a 0,59. Em outras palavras, o nitrogénio (com um raio atémico de
aproximadamente 0,074 nm) pode ser acomodado nos espacgos vazios da rede de
titdnio (com um raio atdmico de cerca de 0,1467 nm) de forma eficaz, com uma
razao entre raios atémicos de 0,504 (Carvalho, 2001).

Essa caracteristica estrutural € fundamental para as propriedades do TiN,
permitindo a formagao de uma rede cristalina que confere ao material propriedades,
como alta dureza e resisténcia a corrosdo. Essa compreensdo detalhada da
estrutura do TiN é de grande importancia na pesquisa e desenvolvimento de
materiais, pois ajuda a otimizar suas aplicagbes em diversas industrias, incluindo a
fabricagdo de revestimentos resistentes ao desgaste e componentes de alta
performance (Carvalho, 2001).

Os nitretos intersticiais apresentam predominantemente ligagdes eletronicas
de carater metalico, embora também possuam componentes covalentes e idnicos.
Essa combinacado confere a esses materiais propriedades, como alta condutividade
elétrica e térmica, semelhantes as dos metais, além de elevado ponto de fusao, alta
dureza e significativa inércia quimica (Carvalho, 2001; Pierson, 1996). Tais
caracteristicas evidenciam que esses compostos possuem uma estrutura mais
complexa do que a de uma simples solugao solida de atomos de nitrogénio inseridos
na rede cristalina de metais de transicéo (Carvalho, 2001).

Quanto as propriedades elétricas, € relevante destacar que os nitretos
intersticiais sao conhecidos por sua alta condutividade elétrica conforme observado
por Aigner (1994). Esses materiais tém a capacidade de conduzir eletricidade
eficientemente devido as caracteristicas peculiares de sua estrutura.

Tomando o TiN como exemplo, observa-se que este material apresenta um
padrdo estrutural cubico, como ilustrado na Figura 4, conforme indicado por
Carvalho (2001).
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Figura 4 — Estrutura cristalina do TiN, do tipo NaCl. As esferas verdes representam os ions Ti
(maiores) e as esferas azuis representam os ions N (menores).

Fonte: Adaptado de Carvalho (2001).

Observando o diagrama de fases do TiN, mostrado na Figura 5, é possivel
observar que, a temperaturas inferiores a 880 °C, o titAnio forma uma estrutura
hexagonal compacta, denominada a - Ti. Para temperaturas superiores, desenvolve-
se uma estrutura cubica de corpo centrado (CCC), denominada B - Ti. Foi relatado
qgue, para baixas concentragdes de nitrogénio, a fase a - Ti pode incorporar entre 2 a
26 % de nitrogénio a temperaturas elevadas, enquanto que a fase B - Ti apenas
incorpora cerca de 1 % de nitrogénio, a 1000 °C.

Na fase a - Ti, o nitrogénio ocupa as posigcdes intersticiais octaédricas,
podendo acomodar aproximadamente 15% de nitrogénio em sua estrutura, a
temperatura de 500 °C. Para temperaturas e concentracbes mais elevadas, todos os
intersticios tendem a estar ocupados. A fase y — Ti;N existe apenas num dominio
muito estreito de composi¢gdes de nitrogénio com aproximadamente 33%, sendo a
célula unitaria do tipo tetragonal (Mnatsakanyan et al, 1986; Aigner, 1994). A fase o -
TiN¢x (0 < x = 0,62), com estrutura cubica de faces centradas, existe num dominio
extenso de mistura, onde o nitrogénio pode apresentar uma percentagem atdmica
que varia entre 28% e 50% (Okamoto, 2013).
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Figura 5 — Diagrama de fases de equilibrio Ti-N (titanio-nitrogénio).
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Fonte: Adaptado de Okamoto (2013).

A medida que a quantidade de nitrogénio aumenta, os intersticios dentro da
estrutura cristalina do material sdo preenchidos progressivamente. Esse processo
continua até que se alcance a propor¢ao estequiométrica ideal, que corresponde ao
composto quimico TiN, onde os atomos de titdnio e nitrogénio estdo presentes em
uma relagao equilibrada (Pierson, 1996; Okamoto, 2013).

No entanto, quando a concentracdo de nitrogénio no material ultrapassa os
50%, a estrutura cristalina atinge um limite em sua capacidade de incorporar mais
atomos de nitrogénio. Isso resulta na formagdo de um dominio bifasico, onde
coexistem duas fases distintas: o TiN e o gas nitrogénio (N,). Esse fendmeno ocorre
devido a saturacdo da estrutura do material, que ndo pode mais acomodar atomos
de nitrogénio adicionais, levando a formacado de uma segunda fase, neste caso, o
gas nitrogénio, que se torna uma parte do sistema. Essa situagédo € importante para
compreender os limites das propriedades e usos dos materiais em questdo, bem
como para aperfeicoar sua composigao em aplicagdes especificas (Mnatsakanyan et
al, 1986; Aigner, 1994; Okamoto, 2013).
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2.5.1 Cinética de oxidagao do TiN

Apesar de o TiN ser considerado termodinamicamente estavel, ele manifesta
uma tendéncia a oxidagdo quando entra em contato com o oxigénio. Isso resulta na
formacgao de uma camada de 6xido que se desenvolve na superficie do material.

Essa reagdo de oxidagao ocorre devido a afinidade do titénio pelo oxigénio,
levando a formacao de oxidos de titanio, como o diéxido de titanio (TiO;). A camada
de 6xido que se forma na superficie atua como uma barreira protetora, isolando o
nitreto subjacente do ambiente externo e impedindo a progressao da oxidagdo. No
entanto, é importante ter em mente que essa camada de 6xido também pode
impactar nas propriedades e no desempenho do material em aplicagdes especificas.
Portanto, a compreensdo dessa reacdo de oxidacdo é crucial para controlar e
aperfeicoar o uso do nitreto de titédnio (TiN) em diversas aplicagbes industriais e

tecnolodgicas. Essa reacao é dada pela Equagéao 1:
TiN + 0 = Ti0y+ 5 N, (1)

é termodinamicamente favoravel e tem um valor de AG°= -139 kcal/ mol (VAZQUEZ,
2014).

O processo de oxidagdo do TiN ao ar ocorre em trés estagios
(Mnatsakanyan et al, 1986; Esaka et al., 1997; Komratov, 1997; Murano; Funabiki;
Sekiya, 2022). Inicialmente, o oxigénio difunde-se pela estrutura do TiN resultando
na substituicido de N por O, levando a formacdo de um oxinitreto de titanio. No
segundo estagio uma camada protetora de TiO, (anatase) é formada sobre a
camada de oxinitreto, que é regida pelas taxas de difusdo do titanio ou do oxigénio
através da camada de 6xido (Mnatsakanyan et al, 1986; Esaka et al., 1997; Murano;
Funabiki; Sekiya, 2022). No ultimo estagio ocorre uma lenta oxidagcéo do TiN residual
revestido com TiO,. A maior parte do nitrogénio é liberada de posigcdes intersticiais
de camadas de 6xido da superficie como nitrogénio molecular, (Esaka et al., 1997).

Resultados experimentais da oxidagcdo do nitreto de titdnio em pd por
ensaios termogravimétricos mostraram que a taxa de oxidagao foi afetada pela taxa
de aquecimento e pressao parcial de oxigénio. Ao ar a oxidagao inicia-se em
aproximadamente 530°C, formando a fase anatase do TiO, (Braun; Baidins;
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Marganski, 1992). A taxa de oxidacédo fica mais acentuada acima de 727°C. O
anatase transforma-se irreversivelmente na fase rutilo do TiO, a aproximadamente
600°C (Ghosh; Dhabal; Datta, 2003; Hirano et al.,, 2003). No entanto, as
temperaturas de transicdo reportadas variam num intervalo de 400°C a 1200°C. A
oxidacdo do nitreto de titdnio € completada em aproximadamente 1100°C (Hou;
Hu; Chou, 2011; Murano; Funabiki; Sekiya, 2022).

2.6 FERRAMENTAS DE CORTE

Processos de usinagem de materiais, em questdo para esta pesquisa os
materiais metalicos, sdo uma das etapas fundamentais na fabricacdo de uma grande
variedade de pecas e componentes que movimentam o setor metal mecanico. O
termo “usinagem” abrange todos os processos de fabricagdo que envolvem a
remocao de material na forma de “cavaco”, resultado da interagdo entre uma
ferramenta de corte e a peca a ser usinada. Os processos de usinagem abrangem
diversas operagdes, incluindo o torneamento, o fresamento, a furagdo, entre outras
(Ferraresi, 1970; Byrne; Dornfeld; Denkena, 2003).

No processo de torneamento, a pega gira em torno de seu proprio eixo,
enquanto a ferramenta de corte se move em linha reta, realizando cortes precisos e
bem definidos. Essa técnica € comumente empregada na fabricagdo de pegas com
simetria de revolugdo. O torneamento € uma pratica que tem sido utilizada com
sucesso por séculos, desempenhando um papel vital na produgdo de pegas em
diversos materiais, incluindo madeira, ceramica e metais (Byrne; Dornfeld; Denkena,
2003).

A medida que as pecas e os materiais se tornaram mais complexos, as
operacoes de fabricagcdo por usinagem passaram a demandar maquinas e
ferramentas com requisitos crescentes de sofisticacdo. Cada processo de usinagem
requer ferramentas com caracteristicas especificas, como o exemplo mostrado na

Tabela 3, indicado para agos e ferros fundidos de elevada dureza.
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Tabela 3 — Propriedades mecanicas minimas estimadas para ferramentas de corte na usinagem de
materiais ferrosos com dureza entre 45-65 HRC.

Processo de Dureza(GPa) Tenacidade a fratura Resisténcia a
usinagem (MPa.m"?) flexao(GPa)
Torneamento >14,5 >4 >1
Furagao >14,5 >8 >15
Abertura de rosca >14,5 >15 >1,5

Fonte: Adaptado de Van Der Biest; Vleugels (2002).

Usualmente materiais empregados na fabricagédo de ferramentas de corte
devem atender a critérios mais exigentes do que a maioria dos materiais usados na
engenharia. Isso se deve ao fato de que tais materiais ndo apenas precisam exibir
propriedades mecéanicas a temperatura ambiente, mas também apresentar um
desempenho confiavel sob condicbes de temperaturas elevadas (Byrne; Dornfeld;
Denkena, 2003; Whitney, 1994). Diversas propriedades s&o importantes para a
eficacia de uma ferramenta de corte, entre elas destacam-se: elevada dureza a altas
temperaturas, alta tenacidade a fratura, resisténcia a compressao, capacidade de
resistir ao desgaste, durabilidade contra a oxidagdo e estabilidade quimica em
ambientes de elevada temperatura (Carter; Norton, 2013).

Apesar da necessidade imprescindivel dessas caracteristicas atuarem em
conjunto, ndo se encontra um material unico que simultaneamente incorpore todas
as propriedades essenciais para aplicagdo em uma ferramenta de corte,
particularmente a elevada dureza e a alta tenacidade. Essas propriedades séo
mutuamente excludentes em diversos materiais. Portanto, a selegdo de ferramentas
de corte deve ser feita considerando cuidadosamente o processo de usinagem, as
exigéncias de acabamento na peca e o material a ser usinado (Machado et al.
2015).

Atualmente, a mercado oferece uma ampla variedade de opcbes em
ferramentas de corte, apresentando diferentes propriedades, dimensoes,
geometrias, tipos de material e a presenga ou auséncia de revestimentos. Entre os
materiais disponiveis comercialmente para a fabricacdo de ferramentas de corte,
destacam-se o aco ferramenta, o aco rapido, o metal duro, as cerdmicas, o nitreto de
boro cubico cristalino (CBN) e o diamante policristalino (PCD) como as alternativas
mais comuns (Diniz et al, 2014, Irshad et al, 2017; Rizzo et al, 2020; Cui, 2024).
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Ao analisar a Figura 6, pode-se observar a correlagdo entre diversas
caracteristicas dos materiais utilizados para fabricacdo de ferramentas de corte,
como tenacidade a fratura, resisténcia ao desgaste e propriedades mecanicas em
altas temperaturas, em relagado aos parametros de usinagem, incluindo avanco (f) e
velocidade de corte (Vc). Os dados destacam as variagdes significativas entre
diferentes tipos de materiais para as ferramentas de corte e as configuracbes de
corte, proporcionando uma clara sugestdo de que ferramentas ceramicas podem ser
mais vantajosas em operagbes de usinagem de alta velocidade (Ferraresi, 1970;
Klocke, 2011; Machado et al. 2015; Grigoriev; Fedorov; Hamdy, 2019).

Figura 6 — Comparativo das propriedades dos principais materiais de ferramentas de corte.
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Fonte: Adaptado de Klocke (2011); Grigoriev; Fedorov; Hamdy (2019).

2.7 FERRAMENTAS CERAMICAS

A producdo de ferramentas de corte usando materiais ceramicos foi
originada na Alemanha no inicio do século XX. No entanto, somente a partir da
década de 1950 tornou-se viavel sua aplicagdo em larga escala no mercado
comercial (Whitney, 1994). O uso de materiais ceramicos tem apresentado um
crescimento constante em pesquisas, impulsionado ndo apenas pelo surgimento de

novas tecnologias que possibilitam a fabricagcdo de materiais de alto desempenho,
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mas também devido ao aprimoramento da tecnologia das maquinas-ferramenta.
Esse avanco tem permitido o aumento da velocidade de corte e a redugdo das
vibragbes durante o processo de usinagem (Van Der Biest; Vleugels, 2002; Whitney,
1994).

As ferramentas de corte ceramicas disponiveis comercialmente podem ser
agrupadas em duas categorias principais: aquelas a base de Oxidos,
predominantemente compostas por Al,O3, € aquelas a base de nitretos, destacando-
se o0 SizNs como o material mais amplamente empregado (Carter; Norton, 2013; He
et al., 2023).

Dentre os materiais ceramicos que encontram aplicacdo em setores que
exigem propriedades estruturais excepcionais e alta resisténcia ao desgaste,
merecem destaque as ceramicas a base de Al,Os. Isso se deve ao conjunto de
propriedades da Al,O3, tornando-a um dos materiais ceramicos de maior relevancia
tanto no contexto cientifico quanto tecnoldgico. Desde sua descoberta no século
XVIII até os dias atuais, o interesse na pesquisa e aplicacdo da alumina tem mantido
uma trajetoria continua de desenvolvimento (Whitney, 1994; Like et al, 2007,
Gonzales et al, 2017; Baia et al, 2023; Kumar et al, 2023; Cao et al, 2024).

No contexto das ferramentas de corte ceramicas a base de Al,O3, é
fundamental estabelecer uma distingao entre os diferentes tipos de ferramentas e as
aplicagdes mais apropriadas para usinagem. Esse discernimento se baseia no
continuo avango no estudo das composi¢coes, processos de fabricacdo e
revestimentos, que tém ampliado consideravelmente o mercado das ferramentas
ceramicas. Atualmente, tem-se uma ampla variedade de opgbes de ferramentas
disponiveis, cada uma otimizada para atender a demandas especificas.

O desenvolvimento de diversas composi¢cdes de ferramentas de corte a base
de alumina € um exemplo desse avango. Essas composi¢des incluem, mas néo se
limitam a: AlLbOs-TiC, AlLOs-SiC, Al,O3-ZrO,, Al,03-CeO2, e AlbO3-NbC (XU et al,
2009; Zhao; Yuan; Zhang, 2010; Jianxin et al, 2010). Cada uma dessas formulagdes
incorpora aditivos que conferem propriedades mecanicas aprimoradas, como maior
dureza, tenacidade a fratura e resisténcia mecanica, em comparagdo com a alumina
pura. Esse aprimoramento substancial no desempenho das ferramentas de corte
tem permitido uma usinagem mais eficaz e eficiente em uma variedade de cenarios
industriais, destacando a importancia da pesquisa e inovagéo continuas na area de

ceramicas de Al,O; (Like et al, 2007; Berger; Scheerer; Ellermeier, 2010).
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As ferramentas cerdmicas tém seu principal campo de aplicagcdo no
desbaste e acabamento de materiais, como ferros fundidos, acos endurecidos e
ligas de niquel resistente ao calor. Essas ferramentas sdo frequentemente
empregadas em operacgdes de corte continuo e usinagem a seco, de modo a evitar o
desgaste prematuro do gume de corte e choques térmicos. Essas condicbes de
torneamento a seco e usinagem em altas velocidades geram temperaturas
extremamente elevadas, podendo exceder os 1000°C. Esse desempenho em
temperaturas elevadas é uma caracteristica critica das ferramentas ceramicas,
tornando-as a escolha preferencial em aplicagcbes onde o calor e a resisténcia ao
desgaste sao fatores determinantes para o sucesso da usinagem (Whitney, 1994;
Berger; Scheerer; Ellermeier, 2010).

O Quadro 1 apresenta uma lista das principais ferramentas de alumina
disponiveis no mercado atual, juntamente com as principais aplicagbes

recomendadas com base em uma revisdo abrangente da literatura.

Quadro 1 — Classificagao e usos das principais ferramentas de corte a base de alumina no mercado.

(continua)
Material da Ferramenta Principais propriedades Aplicagao
ALO Estabilidade quimica a quente e Torneamento a seco de ferro
2 elevada dureza fundido

) ) o Acabamento de agos de baixa e
Boa tenacidade, maior resisténcia a Lo
Al,O3; — ZrO, L o média liga, agos temperados e
variagdes térmicas )
ferros fundidos.

i Maior dureza, tenacidade a fratura, Acos temperados, ferros
Al,O3 / TiC (30 a 40% o . ) L
. resisténcia a flexdo e melhor fundidos e materiais dificeis de
em vol) e Al,O;/ TiCN o o ) . ]
condutividade térmica do que a usinar, materiais de dureza até
(30 2 40% em vol)

alumina sem aditivos 65 HRC
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Quadro 1 — Classificagédo e usos das principais ferramentas de corte a base de alumina no mercado.

(concluséo)

Maior tenacidade a fratura do que

Ideal para a usinagem de ligas

AlL,O3 / SiCw (5 a 25%
em vol) as amostras com particulas de TiC. | de Ni, e corte com uso de fluido
Melhor condutividade térmica lubrificante.
comparada a alumina sem aditivos
Maior resisténcia mecénica e
tenacidade a fratura quando
comparadas a alumina. Usinagem de acabamento e
SisNy Baixo coeficiente de expansao usinagem de alta velocidade de

térmica e maior resisténcia ao
choque térmico.
Menor resisténcia ao desgaste e
estabilidade quimica comparado a

alumina

ligas aeronauticas a base de Ni

Fonte: Adaptado de Guia Sandvik (2024).

No Quadro 2, sdo apresentados os resultados de desempenho das

ferramentas de corte comerciais durante a usinagem de diversos materiais de

relevancia tecnoldgica. Esses resultados destacam parametros importantes, como a

dureza Vickers (HV) e a tenacidade a fratura (Kic) das ferramentas. O critério

estabelecido para determinar o fim da vida util das ferramentas € quando o desgaste

médio do flanco (VB) atinge ou excede 0,3 mm. Essa abordagem fornece uma viséo

abrangente do desempenho das ferramentas em diferentes condigdes de usinagem

e ajuda a avaliar sua eficacia em relagdo a materiais especificos (Masuda et al,
1994; ABNT NBR ISO 3685, 2017).
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Quadro 2 — Caracteristicas mecanicas e durabilidade das ferramentas de corte em testes de
usinagem de diversos materiais.

Tempo de vida

Material da Dureza e Tenacidade Material usinado Paradmetros de il
uti
ferramenta da ferramenta no teste Usinagem .
(minutos)
i Vc=200m/min
AlL,O; -TiC (30 HV: 18,6 GPa Aco rapido AlSI
" f= 0,05 mm/rev 10,0
vol%) KIC: 4,3 MPa.m T15 (540 HV)
ap= 0,15 mm
Aco endurecido Vc= 200m/min
AlL,O; - TICN HV: 19 GPa
" AISI 52100 (54 f= 0,11 mm/rev 1,73
(23 vol. %) KIC: 4,5 MPa.m
HRC) ap= 0,5 mm
i HV: 15,2 GPa
S|3N4 12 0,22
KIC: 10 MPa.m
Ve=330m/min
Aco AISI 1040
AlLOs3 - ZrO, HV: 17,0 GPa f= 0,28 mm/rev
1 (182 HBN) 17,0
(20 vol. %) KIC: 4,0 MPa.m ap=2,0 mm
Al,O; - SiCw HV: 19,5 GPa 6.7
(30 vol. %) KIC: 8,5 MPa.m"? ’
) Aco inoxidavel Vc=270m/min
AlL,O; - SiCw HV: 20 GPa
1 410 (60 HRC) f= 0,12 mm/rev 10,0
(20 vol. %) KIC: 8,0 MPa.m
ap= 0,5 mm
AlL,O3-ZrO, (5 HV: 18 GPa 13.0
wt. %) KIC: 4,0 MPa.m"? Ferro fundido Vc= 150m/min ’
cinzento f= 0,10 mm/rev
(294 HV) ap=1,0 mm
AlL,O3 -TiC (30 HV: 20 GPa 15.0
Wt%) KIC: 4,5 MPa.m"? ’

Fonte: Adapatado de Masuda et al (1994); El Hakim et al (2011); Aslantas; Ucun; Cicek (2012); Lo
Casto et al (1993); Kumar; Durai; Sornakumar (2006).
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Nos ultimos anos, tem havido um aumento na pesquisa de materiais
ceramicos para aplicagdes em ferramentas de corte, com um destaque significativo
para o periodo da década de 1980. Nesse periodo, houve um progresso substancial,
nao apenas no desenvolvimento de novas composi¢coes, mas também na exploracao
das propriedades de compadsitos de matriz ceramica.

Na ultima década, foram exploradas varias abordagens para aprimorar as
ferramentas ceramicas a base de alumina. Isso inclui o desenvolvimento de
nanocompdésitos, compdésitos com multiplas fases, ferramentas de corte em camadas
e novas combinag¢des de materiais particulados. Um destaque tem sido a aplicagao
de nanocompdsitos como materiais para ferramentas de corte. Esses
nanocompdsitos tém sido amplamente estudados devido as propriedades que
podem ser alcangadas com pequenas adi¢des de reforgo (He et al, 2022).

Um exemplo € o estudo envolvendo a adicdo de ZrO, nanométrica a
alumina, o que resultou em um bom desempenho na resisténcia mecanica da matriz
ceramica (Kern; Palmero, 2013). Isso ocorre devido aos mecanismos de
tenacificagdo resultantes da transformacao de fase da ZrO,, conferindo a essas
ferramentas maior resisténcia ao desgaste. A pesquisa continua nessa area tem
levado a avangos significativos na eficacia das ferramentas ceramicas de corte,
abrindo portas para aplicagcbes mais desafiadoras e exigentes na usinagem de
materiais.

Os compositos de multiplas fases tém se revelado uma técnica promissora
para a producédo de materiais compostos, uma vez que possibilitam o aprimoramento
simultdneo da tenacidade a fratura e da resisténcia a flexdo. Esse enfoque é
considerado uma alternativa economicamente mais viavel e segura em comparagao
ao uso de reforgos com fibras curtas, também conhecidas como “whiskers” (Xu et al,
2009).

Um exemplo desse avango pode ser encontrado no estudo realizado por um
conjunto de pesquisadores, os quais investigaram os compoésitos Al,O; com 15%
vol. (C,N)Ti e 15% vol. SiC e Al,03 com 15% vol. SiC e 15% vol. (Ti,W)C. Nesse
estudo, eles conseguiram obter materiais com tenacidade a fratura e resisténcia a
flexao aproximadamente 40% superiores em comparagdo com a alumina nao
reforcada (Xu et al, 2009). Outra contribuicdo relevante é apresentada na pesquisa

em que combinaram Al,O; micrométrica com reforcos micrométricos de WC e
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reforcos nanométricos de TiC para desenvolver o compdsito Al,O3 com 24% vol. TiC
e 16% vol. WC (Zhao; Yuan; Zhang, 2010).

Em uma abordagem alternativa foram desenvolvidas ferramentas de corte
que incorporam camadas intercaladas de compodsitos ceramicos, utilizando uma
mistura de Al,O3 com 45% vol. (Ti, W)C e Al,O3 com 55% vol. TiC (Jianxin et al,
2010). Essa estratégia em camadas é comumente empregada na produgdo de
componentes para engenharia aeroespacial (Badini et al, 2012). Ela oferece
beneficios como a resisténcia ao aparecimento de trincas e a capacidade de
absorver as tensdes residuais resultantes das disparidades nos coeficientes de
expansao térmica entre as diferentes camadas (Jianxin et al, 2010).

Neste estudo, os pesquisadores destacam que a introducdo de camadas nas
amostras resulta em uma maior tenacidade a fratura em comparagdo com as
amostras sem camadas, como ilustrado na Figura 7. Esse efeito é obtido ao aplicar
uma tensdo de compressao nas camadas que contém Al,O3 com (Ti, W)C, enquanto
as camadas internas contém o compésito Al,O; com TiC e sofrem tragdo. Durante a
usinagem, as ferramentas ceramicas de multiplas camadas demonstraram um
menor desgaste de flanco e menos quebras em comparagdo com as ferramentas

sem camadas (Jianxin et al, 2010).

Figura 7 — Micrografias SEM da estrutura da interface de materiais cerdmicos multicamadas AWT +
AT.

Interface

Interface

1.5 mm
—

Fonte: Adapatado de Jianxin et al (2010).
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Além disso, a incorporagdo de novos materiais a matriz de alumina tem sido
objeto de estudos adicionais em compdsitos. Um exemplo € o trabalho realizado no
qual pesquisadores desenvolveram ferramentas de corte com 5% em massa de
CeO, adicionado a matriz de Al,O;. Essas ferramentas apresentaram um
desempenho de corte aprimorado e uma maior resisténcia ao desgaste de flanco em
comparagao com a alumina pura ao usinar ferro fundido cinzento. Os autores
atribuiram esse comportamento ao aumento da tenacidade a fratura associado a

adicéo do oxido de cério (Kumar; Durai; Sornakumar, 2004).
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3 MATERIAIS E METODOS
3.1 MATERIAIS CERAMICOS PARA PRODUCAO DOS COMPOSITOS

Na preparacao dos compoésitos de matriz Al,O3-ZrO, com reforgco particulado
de TiN, foram utilizados p6s comerciais. A seguir, encontra-se a descricdo detalhada
de cada p6 ceramico empregado no estudo:

e Al,O3 CT3000-SG (Almatis), com pureza de 99,8% e D5y de 0,5 um, de acordo
com a ficha técnica do fabricante;

e ZrO2 submicrométrica estabilizada na fase tetragonal com 3% em mol
de Y203, marca Tosoh (Japao), referéncia TZ-3Y-E, com tamanho
médio de particula de 40 nm, densidade de 6,05 g/cm® e area superficial
especifica de 16 m?/g (Tosoh, 2019);

e TiN em pé com pureza de 99,5% e densidade de 5,40 g/ cm®, conforme
especificagbes fornecidas pelo fabricante Empresa Luoyang Tongrun Info
Technology CO., LTDA.

Para controlar o crescimento de grdao da Al,Os, foi adicionado na matriz
Al;0O3-ZrO, 500 ppm de 6xido de magnésio, MgO (marca Dinamica)

Na Tabela 3, encontram-se as denominagdes das formulagdes utilizadas,
onde a letra "A" denota a Al,O3 (6xido de aluminio), a letra "Z" denota a ZrO, (6xido
de zirconio) contendo uma propor¢ao molar de 3% de itria (Y203) e a letra "T"
representa reforgo particulado de TiN (nitreto de titanio). Quanto aos numeros 1, 3 e
5, eles correlacionam-se com a quantidade em porcentagem volumétrica de TiN
disperso na matriz ceramica composta de Al,03-ZrO, e os numeros 1500 e 1600

correspondem as temperaturas de sinterizagao expressas em graus Celsius.
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Tabela 4 — Denominagdes das diferentes composigbes e temperaturas utilizadas no trabalho.

A|203 ZrOz TiN MgO
(%vol) (%vol) (%vol) (ppm)

Matriz Ceramica Al,03-ZrO,

Denominagdo

AZ-1500 95 5 - 500
AZ-1600 95 5 - 500
Composigoes Al,05-ZrO,-TiN
AZ1T-1500 99 1 500
AZ1T-1600 99 1 500
AZ3T-1500 97 3 500
AZ3T-1600 97 3 500
AZ5T-1500 95 5 500
AZ5T-1600 95 5 500

Fonte: A autora.

3.2 PREPARAGCAO DA MATRIZ CERAMICA AZ (Al;03-ZrO5)

Para a produgao da matriz ceramica AZ (95%Al,03-5%2ZrO;) com adigéo de
500 ppm de MgO, foi preparada uma suspensao em alcool isopropilico. Para isso,
em um frasco de polipropileno (Nalgene), foram adicionados alcool isopropilico,
esferas de ZrO, (5 mm de diametro) e 2% em peso de polivinil butiral (PVB). O
frasco foi fechado e colocado no moinho de bolas por 30 minutos para dissolugao
completa do PVB. Em seguida, os pds-ceramicos de Al,O3, ZrO, e MgO foram
pesados em uma balanga de precisdo, marca Shimadzu modelo AY220, e
adicionados ao frasco. A quantidade de alcool foi ajustada para garantir a propor¢ao
esferas: pé de 2:1. Posteriormente, a mistura foi levada ao moinho de bolas por 24
horas para garantir a completa homogeneizacdo dos componentes.

Apds a moagem, a suspensao foi seca com um fluxo de ar quente, com
agitacao intermitente para evitar aglomeragdes. O p6 seco foi desaglomerado em um
almofariz de agata e peneirado em malha de nylon (80 mesh) para desaglomeragao
do tamanho das particulas. Este procedimento segue as metodologias descritas por
Salem (2017) e Ojaimi et al. (2020).
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3.3 PREPARACAO DOS COMPOSITOS CERAMICOS COM REFORCO
PARTICULADO DE TIN

ApOs a preparagao da matriz ceramica AZ (Al,O3-ZrO,) foram preparadas as
composicdes reforcadas com diferentes quantidades de particulas de TiN. As
quantidades de TiN adicionadas foram de 1, 3 e 5% em volume.

A escolha dessas quantidades de TiN baseou-se em estudos prévios da
literatura que exploraram o uso de diversos reforgcos particulados, como ZrO,, NbC,
TiC e WC (Salem, 2017; Acchar et al, 2012).

Para garantir a homogeneizacdo das composi¢cées, as misturas foram
misturadas em moinho de bolas por 20 horas. A mistura foi realizada em frascos
individuais de polipropileno da marca Nalgene, um para cada quantidade distinta de
TiN, utilizando meio alcodlico (isopropilico), esferas de ZrO, (5 mm de diametro) e
uma relacao de 2:1 entre esferas e material.

Apos a mistura e homogeneizacéao, as suspensdes foram secas sob fluxo de
ar quente, com agitacido intermitente, visando a remocgdo do meio alcodlico e a
obtencdo de um po solto e isento de aglomerados. Para complementar essa etapa,
utilizou-se um almofariz de agata para desaglomerar o pd seco. Finalmente, as
composi¢des ceramicas AZ1T, AZ3T e AZ5T foram peneiradas em malha de nylon
de 80 mesh, garantindo a uniformidade do tamanho das particulas. A Figura 8

mostra o esquema de preparacdo dos compaositos ceramicos.
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Figura 8 — Esquema para preparagéo das composi¢des ceramicas AZ1T, AZ3T e AZ5T.

Fonte: A autora.

3.4 PRENSAGEM UNIAXIAL

Os compositos ceramicos AZ1T, AZ3T e AZ5T, além da matriz ceramica AZ,
foram conformados por prensagem uniaxial em moldes metalicos de 8 mm e 13 mm

de didametro, utilizando uma prensa hidraulica manual com pressédo de 150 MPa. Os
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corpos de prova com 8 mm de didmetro foram destinados a caracterizagao
microestrutural e a analise das propriedades mecanicas, enquanto os de 13 mm
foram utilizados nos ensaios de desgaste. A escolha do didmetro maior (13 mm) e
da espessura aproximada de 3 mm para os ensaios de degaste visou facilitar a
manipulacdo das amostras, permitindo a realizacdo de trés trilhas de desgaste por
amostra, melhorarando a confiabilidade dos ensaios. Apds a prensagem, 0S COrpos
de prova tiveram seus didmetros, espessuras e massas mensurados para o calculo
da densidade inicial do material, denominada "densidade a verde".

Adicionalmente, corpos de prova do compésito cerdmico AZS5T foram
conformados em moldes metalicos de geometria quadrada (16 x 16 mm) para a
fabricacdo de ferramentas de corte, seguindo as mesmas condi¢gdes de prensagem

descritas anteriormente.

3.5 SINTERIZAGAO CONVENCIONAL

A matriz ceramica AZ e os compdsitos cerdmicos AZ1T, AZ3T e AZ5T
conformados foram sinterizados em um forno elétrico EDG10P-S, localizado no
Departamento de Engenharia de Materiais da Universidade Estadual de Ponta
Grossa (UEPG).

Para evitar a oxidacdo do TiN e garantir um aquecimento uniforme,
minimizando gradientes de temperatura, as amostras foram acondicionadas em
cadinhos de alumina com tampa, conforme Figura 22, envoltas em pé de grafite e
seladas com uma camada de p6 de alumina, conforme o método AGPB (Alumina-
Graphite Powder Bath) (Salem et al, 2018; Makireddi; Ghuge; Behera, 2022;
Makireddi et al, 2023), ilustrado na Figura 9.

As sinterizagcbes foram realizadas em duas temperaturas distintas, 1500°C e
1600°C, com patamar de 120 minutos e taxa de aquecimento de 10 °C/min. Para

cada temperatura e composicao, foram sinterizados cinco corpos de prova.
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Figura 9 — Montagem do cadinho de alumina com banho de grafite em poé.

Cadinho

P6 de ALLO, prensado

Grafite em po

Fonte: A autora.

3.6 CARACTERIZACOES DOS COMPOSITOS SINTERIZADOS
3.6.1 Difracao de raios X (DRX)

As fases cristalinas dos pds ceramicos iniciais e das amostras sinterizadas,
foram identificadas por DRX usando um difratdmetro de raios X da marca Rigaku
modelo Ultima 1V, com radiagdo CuKa (1,54 A), tensdo de 30 kV e corrente de 10
mA, em geometria Bragg-Brentano. Os difratogramas foram obtidos no intervalo de
20 de 5 - 90°, com passo de 0,02° e um intervalo de tempo de 10s-25s. As analises
de difratometria de raios X foram realizadas no Complexo de Laboratérios
Multiusuarios (C-Labmu) da Universidade Estadual de Ponta Grossa.

As analises dos difratogramas foram feitas utilizando o software Search
Match. Essa analise permitiu verificar a estabilidade das fases apds o processo de

sinterizacgao.

3.6.2 Densidade aparente

A densidade aparente das amostras sinterizadas foi medida pelo método de
imersdo em liquido de acordo com o Principio de Arquimedes (ASTM C:373-88,
2024). Para isso, as amostras sinterizadas foram secas em estufa por 24 horas a
110°C e resfriadas em um dessecador, para obtengao do peso seco. Em seguida, as
amostras sinterizadas foram imersas em agua destilada por 24 horas, e pesadas em
balanga de precisdo marca Shimadzu modelo AY220 para obter o peso imerso e

peso umido.



52

A densidade aparente foi calculada usando a Equacgéo 2:

bA= (MLILVI—SML') ‘Pa @)

Onde: DA = Densidade aparente (g/cm?®)
M; = Massa do compésito seco (gramas)
M, = Massa do compadsito umido (gramas)
M;= Massa do compésito imerso (gramas)

pa = Densidade da 4gua & temperatura ambiente (g/cm?)

Os resultados da densidade aparente foram apresentados também em
termos de porcentagem da densidade tedrica referente a matriz ceramica AZ e em

relacdo aos compadsitos ceramicos AZ1T, AZ3T e AZ5T.
3.6.3 Caracterizagao microestrutural

A caracterizagao microestrutural das amostras sinterizadas foi realizada por
microscopia eletrénica de varredura com emissdao de campo (MEV/FEG) e
espectroscopia por dispersao de energia (EDS). As imagens foram obtidas utilizando
um microscopio Tescan MIRA 3, equipado com um detector EDS da Oxford
Instruments, pertencente ao Complexo de Laboratérios Multiusuarios (C-Labmu) da
Universidade Estadual de Ponta Grossa (UEPG). Para analise da microestrutura, as
amostras sinterizadas foram fraturadas a fim de observar o tamanho dos gréos e a
dispersao do TiN.

Para a obtencdo das imagens, as amostras foram recobertas com um filme
metalico de ouro por meio de pulverizagdo catédica. O recobrimento foi realizado
durante 90 segundos, sob corrente de 15 mA e voltagem de 20 kV, utilizando o
equipamento Quorum SC7620 SEM Sputter Coater, disponivel no laboratério
C2MMa da UTFPR — Campus Ponta Grossa.
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3.7 CARACTERIZACAO DAS PROPRIEDADES MECANICAS
3.7.1 Médulo de elasticidade

Para obtengcdo do modulo de elasticidade foi utilizado um Nanoindentador
Instrumentado, Modelo: UNAT-ASMEC/Zwick/Roell, no Laboratério de Propriedades
Nanomecénicas da Universidade Federal do Parana - UFPR. O ensaio consistiu em
uma matriz com 12 indentagdes dispostas numa matriz (3 x 4), como mostrado na
Figura 10, espagcadas 100 um entre elas, para que nao houvesse interagdo dos
campos de tensao gerados pelas indentagbes, os quais poderiam mascarar os
resultados obtidos. Utilizou-se o método QCSM (Quasi Continuous Stiffness
Measurement) de carregamento e descarregamento, com carga maxima de 2000
mN (Asmec, 2014; Hay; Agee; Herbert, 2010). O penetrador utilizado para os
ensaios foi uma ponta do tipo Berkovich, que consiste em uma ponta piramidal de

diamante com base triangular.

Figura 10 — Micrografia éptica da matriz 3x4 de indentagdes na ceramica AZ-1600, obtidas com ponta
Berkovich em nanoindentador instrumentado, usando o método QCSM.

Fonte: A autora.

A analise dos dados foi baseada no método proposto por Oliver e Pharr
(1992), que permite determinar propriedades mecénicas como dureza (H) e modulo
de elasticidade (E) a partir da curva de carregamento e descarregamento forca-
deslocamento, representada pela Figura 11. Essa curva permite extrair parametros

fundamentais como: profundidade maxima de penetracdo (hmax), profundidade de
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contato (h¢), profundidade final (hf), carga maxima aplicada (Pmax) € rigidez elastica
de descarga (S), sendo esta ultima obtida a partir da derivada da curva no trecho

inicial da descarga.

Figura 11 — Curva de carga versus profundidade de penetragao (carregamento-descarregamento).

camegamento

descamegamento P rnx

Camga, P

..._hr_..l

Deslocamenio, h

hl"l'lﬂ.x -

Fonte: Adaptado de Oliver; Pharr (1992).

A partir da rigidez elastica de contato S, calculou-se o modulo de

elasticidade reduzido (E,) pela Equacgao 3:

dF _ 2BVA

S = =
dh T

E, (3)

Onde B é um fator relacionado a geometria do indentador (para Berkovich, 3
=~ 1,034), e A é a area projetada de contato, determinada em fungao da profundidade
de contato (h).

Em seguida, o médulo de elasticidade do material (E) foi obtido a partir do

maodulo reduzido por meio da Equacéo 4:

(4)
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Nessa equagdo, v é o coeficiente de Poisson do material, enquanto E; =

1141 GPa e v ; = 0,07 s&o os valores correspondentes ao indentador de diamante
Berkovich.

A Figura 12 apresenta o perfil esquematico de uma indentagao, indicando os
principais parametros geométricos utilizados na analise, como a profundidade total
(hmax), profundidade de contato (h;) e o deslocamento superficial (hs), que afetam

diretamente os calculos de area de contato e rigidez.

Figura 12 — Perfil esquematico da indentagdo em corte transversal durante e apds o teste.

=

superficie
descarregada *

indentador superficie inicial

Fonte: Adaptado de Oliver; Pharr (1992).

Essa metodologia permite determinar o mddulo de elasticidade sem a
necessidade de medir diretamente a impressdao deixada na amostra, sendo
adequada para materiais frageis como ceramicas, especialmente em escalas

micrométricas e submicromeétricas.

3.7.2Dureza e Tenacidade a fratura por indentacao

Para as medidas de microdureza Vickers (Hv) e tenacidade a fratura por
indentacao (Kic), as superficies das amostras sinterizadas foram preparadas para
que nenhum tipo de imperfei¢cao superficial interferisse nos resultados. Para isso as
amostras sinterizadas foram embutidas em resina epoxi e retificadas com rebolo de
diamante e polidas em pasta de diamante de 3 e 1 pm.

A microdureza Vickers das amostras sinterizadas foram medidas utilizando

um microdurémetro Vickers (marca Shimadzu, modelo HMV-2T), com carga de 9,81
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N (1 kgf) e tempo de 15 segundos, seguindo a metodologia proposta pela norma
ASTM C1327-15 (2015).

A tenacidade a fratura por indentacdo das amostras sinterizadas foram
realizadas pelo método da indentagéo utilizado o microdurébmetro Vickers (marca
Shimadzu, modelo HMV-2T), com carga de 19,62 N (2 kgf) e tempo de indentagao
de 30 segundos. Os valores de tenacidade a fratura por indentagao, expressos pelo
fator de intensidade de tenséo critica (K)c) foram calculados utilizando a Equacéo 5
(Anstis et al,1981; Li et al, 2024), utilizada para materiais que apresentam trincas do

tipo radial mediana, conforme mostrada Figura 13.

K,c = 0,016. (5)1/2 P (5)

Hv Tc3/2
Onde: Kic = Tenacidade a fratura (MPa.m"?)
E = Mdédulo de Young (GPa)
Hv = Dureza Vickers (GPa)
P = Carga utilizada (N)

C = Comprimento da semi-diagonal de impressao + trinca (m)

Figura 13 — Esquema da indentagéo evidenciando a formacéo de fissuras.

Fonte: Adaptado de Scherrer; Denry; Wiskott (1998).

Foram realizadas 20 indentacdes em cada amostra sinterizada, sendo 10
para microdureza Vickers e 10 para tenacidade a fratura por indentagdo. As imagens

das indentagdes foram obtidas pelo microscopio eletrénico de varredura (MEV) da
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marca Tescan, modelo VEGA 3 e o comprimento das trincas geradas pelo processo

de indentacao foram medidas pelo software ImageJ®.
3.7.3 Resisténcia a flexao biaxial - Esfera-sobre-trés esferas (B3B)

O ensaio de flexdo biaxial sobre trés esferas (Ball on Three Balls — B3B) é
um método utilizado para avaliar a resisténcia mecanica de materiais frageis. Sua
principal vantagem em relacdo aos testes convencionais de flexdo é a maior
estabilidade dos resultados, mesmo diante de pequenas variagdes geométricas na
amostra ou na montagem do experimento. Além disso, esse método minimiza a
influéncia de defeitos nas bordas da amostra e reduz significativamente o efeito do
atrito durante o ensaio (Harrer et al., 2007; Danzer et al., 2007).

O teste consiste em apoiar a amostra, geralmente na forma de um disco,
sobre trés esferas de mesmo diametro, formando um suporte equilibrado. No centro
da amostra, é posicionada uma quarta esfera, também de igual didmetro, que esta
conectada a uma peca acoplada a maquina universal de ensaios mecéanicos,
conforme apresentado na Figura 14. Durante o ensaio, essa maquina aplica uma
forga gradativa sobre a esfera central, gerando uma tensdo biaxial na amostra até

sua fratura.

Figura 14 — Desenho esquematico do ensaio de resisténcia a flexdo B3B.

R

Fonte: Adaptado de B3B web-App.
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O sistema para o teste consiste em trés esferas de alumina com 8 mm de
didmetro e uma quarta esfera com o mesmo didmetro que é posicionada no centro a
amostra, conforme mostram as Figuras 15(a) e (b). As amostras possuem formatos
de disco, com espessura 1,2 + 0,1 mm, e diametro de 12 mm, as quais foram lixadas
e polidas em pasta de diamante de 3 e 1 ym em ambas as superficies para

realizacdo do ensaio.

Figura 15 — Esquema do posicionamento das amostras (a) AZ1500 e (b) AZ5T1500 para realizagédo
do ensaio de flexao B3B.

(a)

Fonte: A autora.

Para os ensaios de B3B, foi utilizado um carregamento de 500 um/min, com
a maquina de tragdo da marca Shimadzu, modelo AGS-X 5 kN, e o software
Trapezium Lite X, do Laboratério de Propriedades Mecanicas e de Superficies da
UEPG. Os testes foram realizados em um ambiente controlado com temperatura
ambiente (24°C) e umidade do ar 50%. O calculo de resisténcia a fratura é dado pela

Equacéo 6 (Borger; Supancic; Danzer, 2002; Danzer et al, 2007 ; B3B web-App):

o5 =f (', Bv)5 ©)
Onde:

o, = tensao de fratura (MPa);
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f (a',B,v) = fator adimensional que corrige a equagao de acordo com a geometria
da amostra e propriedades do material.

Esse fator depende de trés parametros:

t - .
o a' = m . razao entre a espessura da amostra e o raio da amostra;
R . - . .
e B = o - razéo entre o raio da amostra (R) e o raio das esferas de suporte
a
(Ra);

e v . coeficiente de Poisson do material ensaiado;

F = forga aplicada pela esfera central sobre a amostra (N)

t = espessura da amostra (mm)

3.7.4 Andlise de desgaste

Para realizagcdo do ensaio de desgaste, as amostras sinterizadas foram
retificadas com rebolo de diamante e polidas em pasta de diamante de 3 e 1 uym,
limpas em banho ultrassénico com alcool isopropilico, secas em estufa a 110°C e
pesadas em balanga analitica com precisao de 0,0001 g.

Os ensaios de desgaste foram realizados no Complexo de Laboratério
Multiusuarios (C-Labmu) da Universidade Estadual de Ponta Grossa, em um
tribdbmetro modelo CSEM/ CSM Instruments com configuragdo esfera-sobre-disco,
apresentado na Figura 16.

Esse equipamento executa com movimento rotacional entre dois corpos,
sendo um a esfera e o outro o disco. A esfera é presa ao brago por um suporte
chamado porta esfera enquanto o disco realiza movimento giratério fixado no
equipamento. As cargas sao do tipo “peso morto” colocadas acima do brago onde se
localiza a esfera. O software TriboX 2.10.C, instalado no computador do
equipamento, & responsavel pela conversao do deslizamento em coeficiente de
atrito (COF). A partir deste software podem ser programadas todas as variaveis do
ensaio, como velocidade de deslizamento, distancia percorrida, carga, didmetro da

trilha de desgaste, temperatura e umidade.
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Figura 16 — Tribdmetro com configuragao esfera-sobre-disco.

Fonte: A autora.

Foram realizadas trés trilhas de deslizamento a seco (sem lubrificagdo) para
cada amostra sinterizada, com velocidade de deslocamento de 0,1 m/s, distancia
percorrida de 2000 m, carga de 10N, trilhas de desgaste com raios de 2, 3,5 e 5§ mm
e condigdes controladas de temperatura de 25+ 3°C e umidade relativa de 40 * 5%.

A esfera utilizada foi a de WC—6%Co com didmetro 6 mm. A esfera de WC-
6%Co foi escolhida devido a sua alta resisténcia ao desgaste e dureza de = 19 GPa,
seguindo as indicagbées da norma ASTM G99-17 (2017) em relagao as condigdes do
ensaio e caracteristicas para execucao.

Apds a realizagdo dos ensaios, as trilhas de desgaste de todos os
compositos também foram analisadas por microscopia o6tica, visando avaliar os

mecanismos envolvidos em cada condi¢cado de desgaste.

3.7.5 Perfilometria optica

As imagens do perfil das trilhas, realizadas pelo equipamento tribdmetro
modelo CSEM/ CSM Instruments, foram obtidas com a utilizacdo de um perfilbmetro
optico a laser da marca Taylor Hobson CCI Lite, pertencente ao C2MMa da UTFPR
do Campus de Ponta Grossa. Esses perfis de mapeamento foram medidos na regiao
de transversal as trilhas, com objetiva de 50x, que foram alinhados na diregao da

profundidade das trilhas, conforme mostra a Figura 17.
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Figura 17 — Perfilometria optica das trilhas gerada apds o ensaio de desgaste da amostra teste,
mostrando o perfil da trilha com R 2 mm e trilha com R 3,5 mm.
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Fonte: A autora.

3.8 PREPARAGAO DAS FERRAMENTAS DE CORTE

O compdsito ceramico AZ5T foi selecionado para a fabricagdo das
ferramentas ceramicas de corte desenvolvidas neste estudo, devido as suas boas
propriedades mecéanicas e a maior concentragcéo de reforgo particulado de TiN. A
conformagao e a sinterizagao desse compdsito seguiram os procedimentos descritos
nos itens 5.2 e 5.3 da metodologia.

Apos o processo de sinterizagao, as ferramentas ceramicas de corte AZ5T
foram preparados conforme o desenho esquematico apresentado na Figura 18, em
uma retificadora CNC de quatro eixos Agathon DOM Plus (rotagdo maxima de 3400
rom e poténcia maxima de 16kW), equipada com rebolo do tipo copo de ligante
vitrificado, graos abrasivos de diamante com tamanho aproximado de 15 um (D15) e
concentracao C100, conforme mostrado pela Figura 19(a) e (b). As condigdes de
corte para retificagdo das superficies de saida e de folga foram mantidas constantes:
velocidade de corte vs = 20 m/s, velocidade de avango axial vi, = 2 mm/min,
velocidade de rotagdo do inserto para retificagdo do raio de ponta vg = 57,63°/s e
aplicacdo de o6leo mineral de forma abundante. De modo a se evitar o efeito do

desgaste da camada abrasiva, o rebolo foi dressado antes da retificacdo de cada
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inserto por um dressador de alumina tipo copo, com granulometria 220 #, velocidade
de corte veg = 10 m/s, velocidade de avango axial viag = 3 um/s e percurso de
dressagem lg = 15 pm. Esse equipamento pertence ao Laboratério de Processos de
Fabricagdo do Departamento de Engenharia Mecanica da Universidade Federal de
Sao Carlos (UFSCar).

Figura 18 — Desenho esquematico da ferramenta ceramica de corte.

- S -

Fonte: Adaptado de Guia Sandvik (2024)

Figura 19 — (a) Retificadora CNC e (b) rebolo tipo copo.

Fonte: A autora.

Apbs o processo de retificagdo para a preparagao de aresta (Figura 20(a)),
foi realizada o controle das dimensbdes da aresta de corte em um microscopio
Alicona Infinite Focus SL, conforme apresentadas na Figura 20(b) e (c), as
ferramentas de corte ceramicas, com geometria quadrada, apresentaram as
seguintes dimensdes: comprimento de aresta L = 12,7 x 12,7 mm, espessura S =
4,76 mm, raio de ponta RE = 0,8 mm, chanfro nominal de largura BN = 0,08 mm e
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angulo GB = 20 °. As ferramentas ceramicas retificadas sao apresentadas na Figura
21.

Figura 20 — (a) Preparagao da aresta, (b) realizagdo das medidas da aresta de corte e (c) microscépio
Alicona Infinite Focus SL.

Fonte: A autora.

Figura 21 — Ferramenta ceramica de corte fabricada em laboratério, apds processo de retificagdo e
preparagao de aresta.

Fonte: A autora.

3.9 TESTES DE TORNEAMENTO

Os testes de torneamento foram realizados em um torno CNC da marca Romi,
modelo Galaxy 15S, pertencente ao Laboratdrio de Usinagem da Universidade
Tecnoldgica Federal do Parana — Campus Ponta Grossa (UTFPR-PG). A definigao
dos parametros de corte utilizados nos ensaios foi baseada nas recomendagdes de
uso fornecidas pelo fabricante de uma ferramenta ceramica comercial amplamente
disponivel no mercado, composta por uma matriz de Al,Os; com reforgo de TiC. Essa
ferramenta comercial foi utilizada com dupla finalidade: como referéncia para a

definicdo das condi¢bes de corte aplicadas nos ensaios e como padrdo comparativo
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para a avaliagdo do desempenho das ferramentas ceramicas AZ5T1500 e
AZ5T1600 desenvolvidas nesta pesquisa.

Os testes foram realizados a seco e seguiram as diretrizes da norma ABNT
NBR ISO 3685 (2017), que estabelece critérios para avaliagdo do desgaste em
ferramentas de corte. Foram adotados os seguintes parametros de corte: velocidade
de corte de 550 metros por minuto, profundidade de corte de 1,00 milimetro e
avancgo de 0,10 milimetros por rotagao. Esses valores foram mantidos constantes em
todos os ensaios.

Os testes de usinagem desta pesquisa, utilizou o ferro fundido cinzento da
classe FC10, que pertence ao grupo das ligas ferro-carbono com teor de carbono
superior a 2%. Segundo a especificacdo do fabricante, sua composi¢cao quimica
tipica apresenta as seguintes faixas: carbono (3,1-3,4%), silicio (1,8-2,4%),
manganés (0,4-0,8%), fésforo (max. 0,15%) e enxofre (max. 0,12%). O ferro fundido
cinzento € amplamente utilizado na industria por suas boas propriedades, como
facilidade de fusdo e moldagem, boa resisténcia mecanica, excelente usinabilidade,
boa resisténcia ao desgaste e elevada capacidade de amortecimento de vibragdes.
Essas caracteristicas decorrem, em grande parte, da presenga do carbono na forma
de grafita distribuida em veios (ou lamelas) na microestrutura, o que facilita a
formagdo de cavacos durante a usinagem, reduz o atrito entre a ferramenta e o
material, e melhora o desempenho do processo. Elementos como cromo, molibdénio
e vanadio podem estar presentes em menores proporgdes, formando carbetos duros
que elevam a dureza e a resisténcia ao desgaste, mas que, por outro lado, diminuem
a usinabilidade do material (Chiaverini, 2008; Ferraresi, 1970; Sandvik Coromant,
2024).

Os corpos de prova foram confeccionados com didmetro de 100 milimetros e
comprimento de 150 milimetros. Antes dos testes, todas as pecas passaram por
uma usinagem preliminar para remocao de 6xidos e impurezas superficiais. Essa
etapa teve como objetivo reduzir vibragdes durante a usinagem, evitar quebras
prematuras das ferramentas e garantir maior reprodutibilidade dos resultados,

conforme ilustrado na Figura 22.
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Figura 22 — Preparagéo dos corpos de prova de ferro fundido.

Fonte: A autora.

A andlise dos ensaios de usinagem foi realizada em duas etapas. Na
primeira etapa, os testes foram interrompidos a cada dois minutos para a medigao
do desgaste do flanco principal da ferramenta cerémica. A regido avaliada esta
indicada na Figura 23. As imagens das areas desgastadas foram obtidas por meio
de um microscopio eletrénico de varredura da marca Tescan, modelo Vega 3,
pertencente a UTFPR — Campus Ponta Grossa. A avaliagdo do desgaste foi
conduzida conforme os critérios da norma ABNT NBR ISO 3685 (2017),
considerando os parametros de desgaste médio de flanco (Vg) e desgaste de flanco
maximo (Vemax), com limites de referéncia estabelecidos em 0,3 milimetro para Vg e
0,6 milimetro para Vgmax-

Ao final de cada passe, a rugosidade da superficie usinada foi avaliada por
meio de um rugosimetro portatii da marca Mahr, modelo MarSurf PS 10. Essa
medi¢ao permitiu coletar a Ra (rugosidade média) das superficies obtidas nas pecas

usinadas.



Figura 23 — Representagéo das regides de desgaste de uma ferramenta de corte.
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Fonte: adaptagéo de Machado et al (2015).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1 DIFRACAO DE RAIOS X DOS POS CERAMICOS

Os difratogramas correspondentes ao TiN, ZrO; e Al,O3 estdo apresentados
na Figura 24. O TiN apresenta uma estrutura cubica de face centrada (CFC),
pertencente ao grupo espacial Fm-3m. Os picos de difragdo caracteristicos sao
atribuidos aos planos (111), (200), (220), (311) e (222), confirmando sua estrutura
cristalina e conforme mostra a Figura 24(a) (Kuwahara et al, 2001).

No p6 de ZrO, utilizado nesta pesquisa, foram identificadas duas fases,
conforme mostrado na Figura 24(b). A fase monoclinica (M- ZrO,), que é estavel a
temperatura ambiente até aproximadamente 1170°C, caracteriza-se por uma
estrutura monoclinica pertencente ao grupo espacial P24/c, com picos de difragcao
tipicos nas orientagdes (-111), (111), (002), (200) e (202) e a fase tetragonal (T-
ZrO»), estavel entre 1170°C e 2370°C, que apresenta uma estrutura tetragonal no
grupo espacial P4,/nmc, com picos de difragdo observados nas orientagcoées (101),
(110), (112) e (103). (Ostrovoy et al, 1998; Meena; Vidyasagar; Benny Karunakar,
2022).

A Al,O3 cristaliza-se na fase alfa (a- Al,O3), conhecida como corindon, que
possui uma estrutura cristalina hexagonal compacta pertencente ao grupo espacial
R-3c. Os principais picos de difracdo observados no DRX incluem os planos
cristalograficas (012), (104), (110), (113), (024), (116), (018), (214), (300), (0110),
(119), (220), (223) e (0210), conforme apresentado na Figura 24(c) (Ostrovoy et al,
1998; Liu et al, 2018).
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Figura 24 — Difragao de raios X dos pos ceramicos precursores: (a) TiN, (b) ZrO, e (c) Al,Os.
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Fonte: A autora.

A Figura 25 apresenta os resultados da difragdo de raios X do p6 de TiN
particulado, da matriz AZ e dos compdsitos AZ1T, AZ3T e AZ5T, antes do processo
de sinterizagao. Observa-se que todos os picos de difracdo de raios X caracteristicos
da matriz AZ estdo presentes nas amostras analisadas. Além disso, com 0 aumento
da quantidade de TiN particulado adicionado a matriz AZ, ha um aumento na
intensidade dos picos de difracdo de raios X referentes ao TiN, evidenciando sua
presenca. No caso do compdsito contendo 1% de TiN em volume, os picos
correspondentes aparecem de forma discreta, o que era esperado devido a pequena
quantidade desse material na composigéo.

Observa-se que, os picos de difracdo do TiN sdo claramente identificados
em todos os compdsitos ceramicos, mostrando que o material permanece presente
apds a homogeneizagao e preparacao dos pos, ndo havendo nenhuma reacéo entre

0s pds ceramicos precursores.
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Figura 25 — Difragdo de raios X dos pos ceramicos de TiN particulado e da matriz AZ (Al,O3-ZrO,),
comparando diferentes composi¢cdes dos compdsitos ceramicos produzidos.
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Fonte: A autora.

4.2 ESCOLHA DA MATRIZ AZ PARA DESENVOLVIMENTO DE COMPOSITOS

As micrografias apresentadas na Figura 26 ilustram a microestrutura da
Al,O3; e da matriz AZ, mostrando o efeito da adicdo de 5% de ZrO, e do MgO, bem
como a influéncia da temperatura de sinterizagcdo. As Figuras 26(a) e 26(c) mostram
a Al,Os sinterizada a 1500°C e 1600°C, respectivamente, enquanto as Figuras 26(b)
e 26(d) apresentam a microestrutura da matriz AZ nas mesmas condi¢gbes de
processamento, permitindo uma comparacao direta entre as composicoes.

A escolha da matriz AZ baseou-se em resultados experimentais que
indicaram desempenho superior em relagcdo a Al,O3. Essa superioridade foi
observada tanto nas micrografias obtidas por MEV/FEG, quanto nos resultados
quantitativos de densidade relativa, tamanho médio de grdo, dureza e tenacidade a
fratura, conforme apresentado na Tabela 5. Observa-se que, embora a matriz AZ
apresente densidade ligeiramente inferiores as da Al,O3, ela exibe graos menores
em ambas as temperaturas, mostrando o efeito inibidor do MgO sobre o crescimento
de graos da AlbOs;. Além disso, a matriz AZ apresentou valores superiores de

tenacidade a fratura em ambas as temperaturas, com destaque para o resultado de
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3,8 MPa.m"? obtidos a 1600°C, resultado da atuagdo da ZrO,. A dureza Vickers
manteve-se estavel na matriz AZ, indicando que o refino da microestrutura nao

comprometeu essa propriedade.

Figura 26 — Micrografia Al,O3 e matriz AZ nas temperaturas de 1500°C e 1600°C.

Al,O,

1500 °C

1600 °C

Fonte: A autora.
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Tabela 5 — Comparagao entre Al,O3; e matriz AZ sinterizadas a 1500°C e 1600°C.

Parametros Matrizes estudadas
Al,0; 1500°C AZ 1500°C Al,0; 1600°C AZ 1600°C
Densidade b c a b
97,1°+0,5 92,9°+0,4 98,8°+0,2 97,2°+0,2
relativa (%DT)
Tamanho médio . q a b
1,8°+0,2 1,17+0,2 4,2°+0,2 2,0°+04
de grao (um)
Dureza Vickers be ab c |
17,2+ 0,2 17,3+ 0,3 17,0°+ 0,3 17,8°+0,4
(HV)
Tenacidade a
fratura 2,3°+0,3 3,7%+0,1 2,8°+0,2 3,8°+ 0,1
(MPa.m"z)

* Médias seguidas pela mesma letra, n&o diferem entre si, teste Tukey com 95 % de confiabilidade.

Fonte: A autora.

A Figura 26 (c), referente a amostra de Al,O3 sinterizada a 1600°C, revela
graos maiores, com crescimento desordenado e contornos bem definidos. Essa
condicao pode comprometer as propriedades mecanicas, uma vez que 0 aumento
do tamanho de gréao tende a reduzir a dureza e a resisténcia a fratura do material.
Em contraste, a matriz AZ, mostrada na Figura 26 (d), apresenta uma microestrutura
mais refinada e homogénea, com graos menores e distribuicdo mais regular. Essa
diferenca evidencia que a combinagdo de ZrO, e MgO foi eficaz no controle do
crescimento de grédo, mesmo na temperatura mais elevada.

O MgO desempenha um papel importante como inibidor do crescimento de
grao da Al,Os;. Mesmo em concentragdes muito baixas (500 ppm), tende a se
localizar nos contornos de grao, atuando como barreira a mobilidade da Al,O3, o que
preserva a microestrutura fina e homogénea. Esse mecanismo, ja descrito por Maca
et al. (2014), é confirmado pelas micrografias e pelos dados obtidos neste estudo, os
quais indicam que os graos da matriz AZ sao até 50% menores do que os da Al,O3
na mesma condigao de sinterizagdo. Essa redugdo no tamanho de gréao resultou em
um pequeno aumento da dureza, sem comprometer a tenacidade a fratura.

A adicao de ZrO, também se mostrou essencial para o aprimoramento da
matriz AZ. Sua contribuicdo ocorre por dois mecanismos principais: (i) promove uma

densificacdo mais eficiente da matriz ceramica, com reducdo de porosidade; e (ii)
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aumenta a tenacidade a fratura, devido ao fenbmeno de transformacao de fase
tetragonal — monoclinica sob tensdes aplicadas. Essa transformagéo gera uma
expansao volumétrica localizada, que atua para dificultar a propagacao de trincas.
Os resultados experimentais e a literatura, como no estudo de Zmak et al. (2019),
corroboram esse comportamento.

A acao combinada do MgO e da ZrO; resultou em uma matriz AZ com uma
microestrutura mais refinada, dureza adequada e resisténcia a fratura superior.
Mesmo apo6s a sinterizagdo a 1600°C, a matriz AZ manteve os grdos de Al,O;
pequenos e bom desempenho mecanico, superando os resultados obtidos com a
Al;O3. Em funcao desse desempenho melhorado, a matriz AZ foi selecionada como
base para o desenvolvimento de compdésitos reforcados com nitreto de titanio (TiN),
por apresentar um equilibrio consistente entre propriedades microestruturais e

mecanicas.

4.3 DIFRACAO DE RAIOS X DOS COMPOSITOS SINTERIZADOS

Os resultados da difracdo de raios X das amostras sinterizadas sao
apresentadas nas Figuras 27 e 28, respectivamente. Nas figuras também é
apresentado a difracdo de raios X do TiN, para facilitar a analise. Na Figura 27,
observa-se a comparacao entre o TiN particulado e a matriz AZ, bem como os
compésitos AZ1T, AZ3T e AZST sinterizados a 1500°C. J& na Figura 28, essa
mesma comparagao € realizada para os compasitos sinterizados a 1600°C.

A analise dos difratogramas mostra que o TiN permanece presente nos
compositos sinterizados, ainda que em menor intensidade no compdsito AZ1T,
devido a sua baixa concentracdo. Nos compdsitos AZ3T e AZ5T, a presenca do
reforco € mais evidente em ambas as temperaturas de sinterizagcdo, 1500°C e
1600°C. Esses resultados indicam que o processo de sinterizagao foi eficiente na
manutencao da fase de TiN na matriz AZ.

Neste estudo, empregou-se o método de sinterizagdo convencional,
utilizando grafite em pé como fase de sacrificio e selagem com pé de Al,O3, o qual
se mostrou eficaz. Essa metodologia, conhecida como AGPB (Alumina-Graphite
Powder Bath) (Salem et al, 2018; Makireddi; Ghuge; Behera, 2022; Makireddi et al,

2023), tem sido utilizada para minimizar processos de oxidagao indesejados. Os
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resultados de DRX confirmam a presenca das fases Al,O3, ZrO, e TiN, sem indicios
de oxinitreto de titanio (TiNgOo4) ou Oxido de titanio (TiO2) (Esaka et al., 1997), o
que indica a auséncia de oxidagado significativa do TiN durante o processo de

sinterizagao.

Figura 27 — Difragdo de raios X do TiN particulado e dos compdsitos AZ, AZ1T, AZ3T e AZ5T
sinterizados a 1500°C.
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Figura 28 — Difracdo de raios X do TiN particulado e dos compdsitos AZ, AZ1T, AZ3T e AZ5T
sinterizados a 1600°C.
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4.4 DENSIDADE DOS COMPOSITOS SINTERIZADOS

A Tabela 6 apresenta os valores de densidade relativa, expressos em
porcentagem da densidade tedrica, dos compdsitos sinterizados convencionalmente,
utilizando grafite em p6 como fase de sacrificio. Para fins de comparacao, também
sao apresentados os valores de densidade relativa da matriz AZ sem inclusoes,
sinterizada nas mesmas condicdes.

Os resultados indicam que todos os compdsitos analisados exibiram
densidades relativamente elevadas, superiores a 94% da densidade tedrica.
Contudo, esses valores sao inferiores aos obtidos para a matriz AZ sinterizada a
1600°C. Esse comportamento pode ser atribuido a presenca das inclusbes, que
impactam negativamente a sinterabilidade da matriz ceramica. A reducdo da
densificacdo em materiais compdsitos € amplamente documentada na literatura e
decorre das interagbes fisicas entre as inclusdes e as particulas da matriz. Tais
interacdes dificultam os mecanismos de transporte de massa responsaveis pela
densificacdo, como a difusdo pelo contorno de grdo e a difusdo em volume,
reduzindo a taxa de sinterizacdo e impedindo a obtencdo de uma microestrutura
mais compacta e densa (Herring, 1950; Coble, 1961; German, 2014).

Observa-se, também, que o aumento da concentragéo de TiN de 1 para 5%
nao provocou variagdes significativas na densidade final dos compdsitos ceramicos.
Esse resultado sugere que a presenca das inclusdes exerce um papel dominante na
limitacdo da densificacédo, independentemente da sua quantidade dentro da faixa

estudada.

Tabela 6 — Densidade relativa dos compésitos sinterizados a 1500°C e 1600°C.

Temperatura de %DT
sinterizagao
(°C) AZ AZAT AZ3T AZ5T
1500 92,9 + 0,4¢ 95,2 + 0,8™ 94,2 + 0,9% 95,0 + 0,3
1600 97,2+ 0,2° 95,7 +0,4° 94,4 +0,7° 95,2 + 0,9

* Médias seguidas pela mesma letra, n&o diferem entre si, teste Tukey com 95 % de confiabilidade.

Fonte: A autora.
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Quanto a temperatura de sinterizagdo, observa-se que o aumento da
temperatura influenciou a densificacdo da matriz AZ. Por outro lado, para as
composigdes contendo TiN, o aumento da temperatura ndo resultou em ganhos
expressivos de densidade. Esse comportamento sugere que a limitacdo na
densificagdo ndo esta apenas associada a energia térmica disponivel, mas sim a
natureza das inclusdes e sua interacdo com a matriz ceramica.

A variagdo na quantidade de TiN também ndo promoveu diferengas
estatisticas significativas entre as composicdes reforcadas. Entretanto, destaca-se
que, a 1500°C, todas as composicoes com TiN apresentaram densidade superior a
da matriz AZ sem reforgo, evidenciando o papel positivo das inclusées na promogao
da sinterizagao a essa temperatura.

Por outro lado, a 1600°C, a matriz AZ apresentou o maior valor de
densidade relativa, estatisticamente superior aos demais, inclusive as composicoes
reforcadas com TiN. De forma geral, os dados evidenciam que o aumento da
temperatura de sinterizacdo € particularmente benéfico para a matriz AZ sem
reforgo. Ja os compdsitos contendo TiN alcangam bons niveis de densificagao ja a

temperatura de 1500°C, demonstrando menor sensibilidade a variagao térmica.

4.5 ANALISE MICROESTRUTURAL E COMPOSICIONAL POR FEG/EDS

A Figura 29 (a) e (b) mostra as imagens obtidas por MEV/FEG das
superficies fraturadas da matriz AZ, sinterizadas as temperaturas de 1500°C e
1600°C.

Figura 29 — Imagens MEV/FEG das superficies fraturadas da matriz AZ sinterizada a (a) 1500°C e (b)
1600°C.

Fonte: A autora.
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Observa-se, na Figura 29, uma boa dispersao das particulas de ZrO, na
matriz de Al,Os, indicando que o processamento utilizado para mistura dos pés
ceramicos precursores foi eficiente. Observa-se também, na Figura 29, que a
variacdo da temperatura de sinterizacdo teve influéncia direta na densificagdo e
crescimento de graos da matriz AZ, sendo que a maior temperatura de sinterizagao
1600°C, apresentou uma microestrutura mais densa e com maior tamanho de grao
da Al,Os.

A Figura 30, nas partes (a), (b) e (c), apresenta as imagens obtidas por
MEV/FEG das superficies fraturadas dos compdsitos ceradmicos AZ1T, AZ3T e AZ5T
sinterizados a 1500°C, respectivamente. Ja as partes (d), (e) e (f) da mesma figura
mostram as imagens correspondentes dos mesmos compositos sinterizados a
1600°C.

Nas imagens, é possivel identificar as diferentes fases constituintes dos
compésitos, sendo que as regides mais escuras correspondem a matriz de Al,Os,
enquanto as areas cinza, destacadas por circulos laranja, representam a fase de
reforco particulado de TiN e as regides mais claras, marcadas pelos circulos
vermelhos, sao referentes a inclusdo de ZrO,. A distingdo entre essas fases foi
destacada pelo fato de as densidades do ZrO, (6,05 g/cm?®) e do TiN (5,40 g/cm?)

serem relativamente proximas.

Figura 30 — Imagens de MEV/FEG das superficies fraturadas dos compésitos ceramicos AZ1T, AZ3T
e AZ5T sinterizados a 1500°C e 1600°C.
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Fonte: A autora.
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A andlise das micrografias mostra que todos os compdsitos ceramicos
apresentam microestruturas densas, com distribuicdo homogénea das fases e
crescimento controlado dos graos de Al;Os;. Nota-se ainda um aumento na
quantidade de regides cinza, correspondentes ao TiN, conforme cresce sua fragao
volumétrica no compoésito. Esse comportamento sugere que o processamento
adotado para a fabricacao dos compadsitos ceramicos foi eficiente na dispersao das
particulas de TiN na matriz AZ, garantindo uma distribuicdo uniforme do reforcgo.
Essa homogeneidade microestrutural € um fator essencial para o desempenho
mecanico do material, pois contribui para a melhoria da resisténcia mecanica e
tenacidade a fratura dos compdsitos (Ostrovoy et al, 1998; Azhar et al, 2011; Maca
et al, 2014).

A Tabela 7 apresenta o tamanho médio dos graos da Al,O3 na matriz AZ e
nos compdésitos ceramicos AZ1T, AZ3T e AZS5T, sinterizados nas temperaturas de
1500°C e 1600°C.

Tabela 7 — Tamanho médio de grdo (um) da Al,O; na matriz AZ e nos compdsitos AZ1T, AZ3T e
AZ5T, sinterizados a 1500°C e 1600°C.

Tamanho médio de grao (pm)

Temperatura (°C)

AZ AZAT AZ3T AZ5T
1500 1,1+0,2° 1,7 £ 0,4° 1,8 £ 0,4 1,6 £0,3°
1600 2,0 +0,4™ 25+0,7° 2,6+0,6 21+0,5°

* Médias seguidas pela mesma letra, ndo diferem entre si, teste Tukey com 95 % de confiabilidade.

Fonte: A autora.

De forma geral, os resultados do teste de Tukey confirmam que a
temperatura de sinterizacdo exerce uma influéncia significativa sobre o crescimento
dos graos de Al,O3, especialmente no aumento de temperatura de 1500°C para
1600°C.

A temperatura de 1500°C, a variagdo na porcentagem de TiN ndo promoveu
diferencas estatisticas significativas entre as composi¢des reforgcadas, embora todas
tenham apresentado crescimento de grao superior em relacéo a matriz.

Esse comportamento também foi observado a temperatura de 1600°C, com

excecdo da composicdo AZ5T, que manteve um tamanho médio de grao
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estatisticamente igual ao da matriz, sugerindo maior adicéo de refor¢co ndo impactou
no crescimento de grao da Al,Os.

A analise dos elementos quimicos do compadsito ceramico AZ5T sinterizado
a 1500°C, realizada por espectroscopia por dispersao de energia (EDS) por meio do
mapeamento da superficie fraturada é apresentada na Figura 31, e confirma a
presenca dos elementos constituintes do material: aluminio (Al) e oxigénio (O),
caracteristicos da matriz de Al,O3, além de zirconio (Zr), titanio (Ti) e nitrogénio (N),
provenientes das fases adicionadas de ZrO, e TiN. Esses resultados validam a
composigao projetada para os compdsitos ceramicos e demonstram a adequada
distribuicdo dos elementos ao longo da microestrutura, indicando um processamento

eficiente e uma distribuicdo homogénea dos reforgos na matriz ceramica.

Figura 31 — Mapeamento por EDS do compésito AZ5T sinterizado a 1600°C, evidenciando a
distribuicdo homogénea dos elementos Al, O, Zr, Ti e N na microestrutura.
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Fonte: A autora.

A porcentagem dos elementos no mapeamento por EDS das superficies
fraturadas, apresentados na Tabela 8, confirmam a presenca das inclusées de TiN
adicionadas como fase de reforco particulado nos compdsitos ceramicos AZ1T,

AZ3T e AZ5T, sinterizados a 1600°C. Essa analise colabora para avaliar a
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estabilidade do TiN, uma vez que havia a possibilidade de sua oxidagao durante a
sinterizacdao. Os resultados indicam que as quantidades de TiN permaneceram
proximas as fracbes volumétricas iniciais das composicdoes preparadas,
demonstrando a eficiéncia do processamento empregado. Os espectros obtidos por
EDS mostram os valores dos elementos em peso, enquanto a adigdo do TiN foi
realizada em fragdes volumétricas. Os compdsitos contendo 1%, 3% e 5% de TiN
em volume apresentam, quando convertidos para porcentagem em peso, valores de
aproximadamente 1,36%, 4% e 6,65%, respectivamente, distribuidos na matriz AZ.
Esses resultados mostram que o processo de sinterizagcdo adotado preservou a

integridade da fase de reforgo TiN, sem indicios significativos de oxidagao.

Tabela 8 — Porcentagem em peso para os compositos AZ1T, AZ3T e AZ5T sinterizados a 1600°C.

AZ1T AZ3T AZ5T
Elemento % peso Sigma % peso Sigma % peso Sigma
Al 48,06 0,21 48,52 0,27 45,21 0,30
o 45,12 0,23 43,37 0,28 44,43 0,34
Zr 5,75 0,22 4,89 0,27 5,17 0,30
Ti 1,08 0,06 3,22 0,10 5,20 0,13

Fonte: A autora.

O mapeamento por EDS da fase de TiN, apresentado na Figura 32, permite
comparar a distribuicdo do reforgo particulado de TiN (representadas pelos pontos
verdes) nos compdsitos ceramicos mostrados AZ1T, AZ3T e AZ5T sinterizados a
1600°C. A analise evidencia um aumento progressivo da quantidade de TiN
conforme a fragdo volumétrica dessa fase € incrementada nas diferentes
composigdes, confirmando a relacao direta entre a quantidade de reforgo adicionada
€ sua presenca na microestrutura final. Além disso, os mapeamentos indicam que a
dispersao do TiN na matriz AZ foi relativamente eficiente, sem sinais significativos de
aglomeragdo ou segregagdo, demonstrando a adequagdo do processamento
empregado e a estabilidade das particulas de reforgo de TiN mesmo apds a

sinterizacao a alta temperatura.



80

Figura 32 — Mapeamento dos compdsitos: (a) AZ1T, (b) AZ3T e (c) AZ5T, sinterizados 1600°C.
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A Figura 33 apresenta os resultados experimentais do modulo de
elasticidade para a matriz AZ e para os compdésitos AZ1T, AZ3T e AZ5T,

sinterizados nas temperaturas de 1500°C e 1600°C.

Figura 33 — Modulo de elasticidade (E) da matriz AZ e dos compodsitos AZ1T, AZ3T e AZ5T,
sinterizados a 1500°C e 1600°C.
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Os resultados obtidos indicam que o médulo de elasticidade dos compdsitos
ceramicos com matriz AZ e reforcados com TiN, nao apresentam variagao
estatisticamente significativa com a adicdo de TiN. Os valores obtidos estédo
compativeis com a faixa encontrada na literatura para materiais ceramicos
densificados com matriz predominante de Al,O3 (Ostrovoy et al, 1998; Gommeringer;
Kern, 2020).

Ao comparar esses resultados com os dados da literatura, observa-se
compatibilidade, porém segundo o estudo de Kuwahara et al. (2001), o modulo de
elasticidade maximo para ceramicas de TiN sinterizadas a granel, ou seja, somente
o p6 puro de TiN sem adicdo de outro componente e sinterizado por prensagem a
quente, atingiu resultados de aproximadamente 430 GPa, associado a densidades
relativas de até 97%DT. Nesse estudo, o modulo elastico aumentou
proporcionalmente a densidade das amostras estudadas, mostrando a influéncia da
porosidade sobre essa propriedade. No presente trabalho, os valores do mddulo
elastico dos compdsitos AZ reforcados com TiN ficaram proximos aos valores
encontrados na literatura, o que era esperado, dado que a matriz ceramica é
composta majoritariamente por Alb,O; e a quantidade de TiN foi relativamente
pequena (1 a 5% em volume), limitando o impacto sobre a rigidez total dos
compasitos.

A comparagdo com os dados de Kern e Lawitzki (2022), que investigaram
compésitos de Al,O3 contendo 10% em volume de ZrO,, confirma a tendéncia de
modulos de elasticidade na faixa de 350 a 400 GPa para compdsitos de matriz
predominantemente de Al,O3;, como amplamente relatado na literatura. Esses
autores obtiveram valores em torno de 370 GPa para todos os compositos
analisados em seus estudos. Tal comportamento foi atribuido a excelente
densificacdo das amostras, que alcancaram mais de 99,7% da densidade tedrica,
indicando que a adicdo de fases secundarias, como ZrO, ou TiN, em pequenas
quantidades, nao altera de forma significativa o médulo elastico da matriz de Al,Os;.

A analise dos resultados, em associagdo com os dados da Tabela 6,
demonstra que as variagdoes no modulo de elasticidade acompanham, ainda que
sutiimente, as diferencas de densidade aparente dos compdésitos. Isso mostra que a
porosidade residual exerce papel determinante sobre a rigidez dos compésitos
ceramicos. Pequenas quantidades de TiN, como nos compdsitos AZ1T e AZ3T,

podem favorecer a densificacdo e reduzir a porosidade, mas, ao se ultrapassar
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determinado limite, como no caso do AZ5T, o efeito inverso € observado, com
aumento da porosidade e consequente reducdo do moédulo elastico. A correlagao
direta entre densidade e mddulo de elasticidade, também observada por Kuwahara
et al. (2001), reforga essa interpretagao.

Portanto, os dados obtidos indicam que a porosidade € o principal fator de
influéncia sobre o moédulo de elasticidade dos materiais ceramicos, mais relevante,
inclusive, do que a adicao de inclusées de TiN. Os valores registrados estdo de
acordo com os relatados na literatura para compdsitos cerdmicos densificados,
mostrando que as diferengas entre as amostras analisadas decorrem,
predominantemente, das variagdes microestruturais, especialmente no que diz

respeito ao grau de densificacdo, e ndo apenas da composi¢cao quimica.

4.6.2Dureza Vickers (Hv)

A Figura 34 apresenta os resultados da dureza Vickers (Hv) para a matriz AZ
e para os compositos AZ1T, AZ3T e AZ5T, sinterizados a 1500°C e 1600°C. Os
dados permitem avaliar a influéncia da temperatura de sinterizacao e da adicdo de
TiN sobre essa propriedade, fundamental para aplicagdbes que exigem alta
resisténcia ao desgaste.

Observa-se um comportamento crescente da dureza com o aumento do teor
de TiN em volume, tanto a 1500°C quanto a 1600°C, indicando que o reforco

particulado exerce papel importante no endurecimento do material.
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Figura 34 — Dureza Vickers (Hv) da matriz ceramica AZ e dos compositos AZ1T, AZ3T e AZ5T,
sinterizados a 1500°C e 1600°C.
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Fonte: A autora.

Os resultados do teste de Tukey evidenciam que tanto o aumento da
temperatura de sinterizagcdo quanto a quantidade de TiN adicionada influenciaram a
dureza Vickers. A matriz AZ apresentou dureza superior quando sinterizada a
1600°C, indicando o efeito positivo da maior densificacdo sobre essa propriedade.

A adicdo de 3% e 5% em volume de TiN a 1500°C promoveu aumento
estatisticamente significativo da dureza em relacdo a matriz ceramica. Em
contrapartida, a adigdo de apenas 1% de TiN nao resultou em ganho expressivo de
dureza, sobretudo a 1500°C.

O melhor desempenho foi observado na amostra AZ5T sinterizada a
1600°C, que obteve a maior dureza entre todas as composi¢des, com diferenca
estatistica clara em relacdo as demais.

Com a incorporagdo de 1% de TiN (AZ1T), a dureza aumentou para
17,55 GPa a 1500°C e 18,29 GPa a 1600°C. A medida que a quantidade de TiN
cresceu, os ganhos de dureza tornaram-se mais evidentes:

e AZ3T (3% TiN) apresentou 17,83 GPa a 1500 °C e 18,37 GPa a 1600°C;
o AZ5T (5% TiN) atingiu 18,87 GPa a 1500 °C e 19,01 GPa a 1600°C.

O aumento da dureza Vickers pode ser atribuido a elevada dureza intrinseca
do TiN, cujos valores, segundo a literatura, situam-se entre 20 e 26 GPa (Rak;
Czechowski, 1997; Kuwahara et al., 2001; Li; Gao; Guo, 2006; Krafka et al., 2023).
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Além de sua alta dureza, o TiN contribui para o endurecimento do compdsito devido
a sua estabilidade térmica e estrutura cristalina cubica. As particulas de TiN atuam
como barreiras microestruturais, dificultando a propagacéao de trincas e 0 movimento
de defeitos internos, o que aumenta a resisténcia a deformacido e,
consequentemente, a dureza do material. Por outro lado, embora o TiN favorega o
endurecimento, sua adicdo nao contribui diretamente para o aumento da
densificacdo. Estudos como o de Rak e Czechowski (1997) relatam que o TiN pode
até reduzir a densidade final dos compédsitos em comparacdo a alumina pura,
especialmente em sinterizagbes a temperaturas elevadas. Isso ocorre porque o TiN
€ uma fase refrataria e quimicamente inerte, com baixa sinterabilidade, dificultando a
consolidacdo total do material. Contudo, mesmo com pequena reducdo da
densidade, os ganhos em dureza sdo mantidos, pois o TiN atua como reforgo
estrutural ao impedir a propagacéao de falhas e deformagdes plasticas localizadas.

Outro fator que contribuiu para o aumento da dureza foi o aumento da
temperatura de sinterizacido de 1500°C para 1600°C, o que beneficiou todos os
compésitos analisados. Esse efeito decorre da maior densificagdo obtida a 1600°C,
que reduz a porosidade residual. Esse ganho foi ainda mais expressivo nas
amostras com maior quantidade de TiN, indicando que a sinterizacdo a 1600°C
potencializa os efeitos positivos desse reforco particulado.

O comportamento é compativel com tendéncias reportadas na literatura. Rak
e Czechowski (1997) observaram durezas em torno de 18,4 GPa em compdsitos
Al,O;-TiN com até 25% de TiN, indicando um ponto de saturacdo, além do qual o
aumento da quantidade de reforgo ndo gera ganhos adicionais de dureza. Kuwahara
et al. (2001) relataram dureza de 20,12 GPa para ceramicas monofasicas de TiN,
valor proximo ao limite tedrico para esse material. Portanto, considerando a baixa
quantidade de TiN adicionado nesta pesquisa, € natural que os valores obtidos
figuem abaixo desse limite, porém superiores aos da matriz AZ, validando a eficacia
do reforgo.

Krafka et al. (2023) reportaram nanodureza de até 26,2 GPa em filmes finos
de TiN produzidos por Arc-PVD. Embora esses valores ndo sejam diretamente
comparaveis aos de compdésitos volumétricos sinterizados, reforcam o alto potencial
do TiN como material de reforgo para ceramicas. Li et al. (2003) investigaram

compésitos Al,O3-TiN preparados por prensagem a quente, com teores de TiN entre
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5% e 25%, e relataram dureza constante em torno de 19 GPa, indicando uma
estabilizagao dessa propriedade.

Outro estudo relevante € o de Gommeringer e Kern (2020), que analisou
compositos com 10% de ZrO, e 28% de TiN de matriz Al,O3, obtendo durezas entre
17 e 18 GPa, inferiores as registradas nesta pesquisa, mesmo com menor
quantidade de TiN. Isso evidencia que, além da quantidade de reforco, fatores como
distribuicdo, dispersdo e grau de sinterizagdo sdo determinantes. A sinterizagédo a
1600°C, utilizada neste trabalho, mostrou-se particularmente eficaz para

potencializar os efeitos do TiN.

4.6.3 Tenacidade a fratura por indentacao

A tenacidade a fratura por indentacdo € uma das propriedades mecanicas
mais desafiadoras no desenvolvimento de materiais cerdmicos avangados,
principalmente para aplicagcdes estruturais em que a resisténcia ao crescimento de
trincas € um requisito fundamental. Os resultados obtidos neste estudo estédo
apresentados na Figura 35 e monstra que a incorporagao do reforgo particulado de
TiN a matriz AZ colaborou no aumento da tenacidade a fratura dos compdsitos
ceramicos analisados. Esse efeito esta associado a atuagcao de diferentes
mecanismos de aumento de tenacidade ativados pela presenca conjunta da ZrO, e
do TiN, os quais contribuem de maneira complementar para dificultar a propagagao

de trincas.
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Figura 35 — Tenacidade a fratura por indentagéo (KIC) da matriz AZ e dos compositos AZ1T, AZ3T e
AZ5T, sinterizados a 1500°C e 1600°C.
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O TiN introduz mecanismos adicionais que favorecem o aumento da
resisténcia a fratura, destacando-se entre eles a deflexdo de trincas. Nesse
mecanismo, as particulas de TiN, assim como as particulas de ZrO,, funcionam
como barreiras fisicas que desviam o trajeto das trincas, elevando o consumo de
energia necessario para sua propagacgao. Além disso, o TiN pode favorecer o
mecanismo de ponte de trincas, no qual particulas do reforco atuam unindo as faces
da trinca, retardando seu crescimento e contribuindo para o aumento da resisténcia
global do compésito, conforme ja descrito na literatura por Rak e Czechowski (1997)
e por Hirota e colaboradores (2011).

Os resultados do teste de Tukey apontaram que a adi¢gao de TiN contribuiu
de maneira significativa para o aumento da tenacidade a fratura em comparagao a
matriz AZ sem reforgo. Por outro lado, a variacdo da temperatura de sinterizacao, de
1500°C para 1600°C, nao apresentou influéncia estatisticamente significativa na
matriz AZ, nem nas composigdes reforcadas com TiN, com exce¢ao da amostra
AZ5T.

Ainda segundo o teste estatistico, a diferenga entre as quantidades de 1% e
3% de TiN nao foi estatisticamente significativa quanto a tenacidade. O maior
destaque foi observado na composigédo com 5% de TiN, que atingiu 4,67 MPa.m"?, o

maior valor registrado entre todos os compadsitos avaliados.
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A analise geral dos resultados confirma que a combinagéo entre os efeitos
da transformagao martensitica da ZrO, e os mecanismos de deflexdo e ponte de
trincas induzidos pelo TiN & fundamental para o aumento da tenacidade dos
compoésitos desenvolvidos nesta pesquisa. Esse comportamento destaca a
importancia da escolha criteriosa das fases constituintes e da otimizacdo dos
parametros de sinterizagdo como estratégias eficientes para aprimorar o
desempenho mecanico de ceramicas avancgadas, especialmente em aplicacdes que
exigem alta resisténcia mecanica e durabilidade, conforme apontado por Szutkowska
e colaboradores (2019) e Gommeringer e Kern (2020).

De forma geral, os dados obtidos indicam que a combinacédo de quantidades
mais elevadas de TiN, especialmente na ordem de 5%, com sinterizagdo a
temperaturas elevadas representa a estratégia mais eficaz para o aumento da
tenacidade a fratura dos compdsitos ceramicos estudados.

A comparacgao desses resultados com dados da literatura permite identificar
pontos de concordancia e de destaque em relacdo aos compdsitos desenvolvidos
nesta pesquisa. Szutkowska e colaboradores (2019) relataram valores de tenacidade
a fratura por indentagcdo proximos de 6,0 MPa-m" 2 para compositos Al,O3—ZrO,
reforcados com TiC e TiN, sinterizados por Spark Plasma Sintering (SPS), enquanto
compositos contendo apenas TiN apresentaram valores em torno de 4,4 MPa-m' 2,
Tais resultados sao proximos aos obtidos nesta pesquisa, principalmente para os
compositos com maior quantidade de TiN, que chegaram a 4,67 MPa-m" 2, mesmo
utilizando sinterizagc&o convencional.

De maneira semelhante, Rak e Czechowski (1997) demonstraram que
compositos Al,O3 com 15 a 20% em volume de TiN atingiram valores de tenacidade
a fratura em torno de 5,2MPa.m'? a partir de uma matriz Al,O; pura com
4,6 MPa.m"?. Apesar de as quantidades de TiN serem significativamente superiores
as utilizadas neste estudo, os compdsitos AZ reforgcados com apenas 5% em volume
de TiN apresentaram desempenho semelhante, o que demonstra boa eficiéncia
microestrutural no sistema desenvolvido.

No estudo de Hirota e colaboradores (2011), os compdsitos Al,O3—TiN
apresentaram aumento da tenacidade a fratura de 3,8 para 4,5 MPa.m"? com
apenas 5% de TiN, valor muito préximo ao obtido para o compdsito AZ5T nesta

pesquisa, confirmando que pequenas adi¢cdes de TiN sao suficientes para promover
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melhorias relevantes nas propriedades mecanicas. Além disso, Ostrovoy e
colaboradores (1998) destacaram a eficacia da adigdo de TiN na melhoria da
tenacidade a fratura de ceramicas Al,O3;—ZrO,, inclusive em condicbes de alta
temperatura. No estudo em questao, o processo de sinterizacido foi realizado por
prensagem a quente, a 1600°C sob pressao de 25 MPa durante 1 hora, resultando
em tenacidade entre 4,5 e 6,0 MPa.m"2.

Os resultados desta pesquisa também podem ser comparados com os
obtidos por Gommeringer e Kern (2020), que desenvolveram um compdésito de Al,O3
com 10% de ZrO, nao estabilizada e 28% de TiN, processado por prensagem a
quente. Esse material apresentou tenacidade a fratura entre 4,5 e 5,0 MPa.m”z,
faixa equivalente a registrada para o compésito AZ5T desta pesquisa.

Portanto, ao comparar os resultados obtidos nesta pesquisa com os dados
disponiveis na literatura, observa-se que os compésitos AZ reforcados com TiN
apresentaram desempenho satisfatério, mesmo em comparagdo a materiais com
maiores quantidades de reforco ou processados por técnicas avangadas como o
SPS, demonstrando o potencial do sistema Al,O3-ZrO,-TiN como alternativa viavel
para aplicagdes estruturais que demandam alta resisténcia mecanica e maior

tenacidade a fratura.
4 .6.4 Resisténcia a flexao biaxial — B3B

A resisténcia a flexdo biaxial dos compdsitos ceramicos desenvolvidos nesta
pesquisa foi avaliada por meio do ensaio esfera sobre trés esferas (B3B), técnica
amplamente reconhecida pela sua precisdo na caracterizacdo de materiais
ceramicos frageis.

A Figura 36 apresenta os resultados obtidos para duas amostras: a matriz
ceramica AZ e o compésito AZ5T. A escolha dessas duas amostras para o ensaio
B3B teve como objetivo validar a eficiéncia do TiN como reforco mecanico da matriz
ceramica. Além disso, as amostras foram sinterizadas em duas temperaturas
distintas, 1500°C e 1600°C, permitindo a avaliagao da influéncia da temperatura no

desempenho mecénico dos materiais.
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Figura 36 — Resisténcia a flexdo biaxial — B3B da matriz cerdmica AZ e do compdsito AZ5T,
sinterizados a 1500°C e 1600°C.
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Os resultados apresentados na Figura 36 evidenciam o efeito positivo tanto
da adicdo de TiN quanto do aumento da temperatura de sinterizagdo. A matriz AZ
apresentou resisténcia a flexdo de aproximadamente 340 MPa quando sinterizada a
1500°C, valor que se elevou para cerca de 560 MPa a 1600°C, demonstrando o
impacto da maior densificacdo e reducao de porosidade nessa temperatura. Ja o
compoésito AZ5T, com 5% de TiN, exibiu desempenho superior em ambas as
condigdes, atingindo aproximadamente 550 MPa a 1500°C e cerca de 685 MPa a
1600°C. Esses dados indicam que o reforgo particulado de TiN contribui diretamente
para o aumento da resisténcia, tornando o material mais capaz de suportar tensdes
antes da fratura. Os resultados obtidos foram submetidos a analise estatistica pelo
teste de Tukey, que confirmou, com 95% de confianga, que as diferencas
observadas entre as amostras sdo estatisticamente significativas. Em especial, o
aumento da resisténcia a flexdo associado a adicdo de TiN e a sinterizagcdo a
1600°C foi validado estatisticamente, reforcando a confiabilidade dos resultados
apresentados.

A diferenga de desempenho entre as amostras torna-se ainda mais
expressiva a 1600°C, em que o ganho de resisténcia no compdsito AZ5T, em
comparagao a matriz AZ, ultrapassa 120 MPa. Esse comportamento reforga que a

sinterizagcao em temperatura elevada ndo apenas promove maior densificacdo e
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reducdo da porosidade, mas também potencializa os efeitos do reforco de TiN,
conforme ja relatado na literatura por Ostrovoy e colaboradores (1998) e por
Gommeringer e Kern (2020).

Os dados obtidos também foram comparados a resultados da literatura. Liu
e colaboradores (2020) reportaram resisténcia a flexdao de até 702 MPa em
compésitos laminados Al,O3-ZrB,—MgO e Al,O3-TiN-MgO, utilizando ensaio de
flexdo em trés pontos. Apesar do valor elevado, esse método € mais sensivel a
falhas de superficie do que o B3B, utilizado nesta pesquisa. O bom desempenho
desses laminados € atribuido a uma microestrutura otimizada e a presenca de
tensdes residuais compressivas, que favorecem a deflexao e bifurcagcédo de trincas,
mecanismos similares aos ativados pela adi¢do de TiN nos compdésitos AZ5T.

Por outro lado, Liu Q. e colaboradores (2018), ao estudar compdsitos TiN-Ti/
Al;,0O3 com 20% em volume de TiN preparados por prensagem a quente, obtiveram
resisténcia maxima de 321,55 MPa a 1500°C, valor inferior ao obtido nesta
pesquisa, mesmo considerando a menor quantidade de refor¢co. Essa diferenca pode
ser atribuida a maior complexidade do sistema multifasico, a presenga de titanio
metalico, a formacdo de fases frageis como AlTisN, além de condi¢cées de
sinterizagdo menos favoraveis.

Ostrovoy e colaboradores (1998) relataram resisténcia a flexdo superior a
600 MPa em compdsitos Al,O3—ZrO,—TiN com 23% em peso de TiN, ensaiados por
flexdo uniaxial de trés e quatro pontos. Embora parte do bom desempenho esteja
associada a elevada quantidade de ZrO, estabilizado por Y,0O3, que favorece o
mecanismo de transformagao induzida por tenséo (t—m), o papel do TiN disperso na
matriz ceramica também promoveu mecanismos de endurecimento e tenacificagao
que também foi determinante, corroborando os resultados obtidos na presente
pesquisa.

De maneira semelhante, Gommeringer e Kern (2020) desenvolveram
compositos ZTA-TIN contendo 28% de TiN e 10% de ZrO,, sinterizados a 1550°C,
que atingiram resisténcia a flexao de até 734 MPa em ensaios de flexdo em quatro
pontos. Embora o método de quatro pontos possa superestimar os valores de
resisténcia em comparacdo ao B3B, os resultados obtidos nesta pesquisa s&o
competitivos, mesmo com menor quantidade de reforco, o que evidencia a eficiéncia

da microestrutura e do processamento adotados.
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4.7 ANALISES DE DESGASTE E TOPOGRAFIA DAS TRILHAS

A Figura 37 apresenta os valores do coeficiente de atrito da matriz AZ e dos
compositos ceramicos AZ1T, AZ3T e AZ5T sinterizados a 1500°C e 1600°C, além
da amostra comercial de referéncia. Os resultados evidenciam a influéncia da
temperatura de sinterizagdo e da adigdo de TiN no comportamento tribolégico dos

materiais.

Figura 37 — Coeficiente de atrito da matriz ceramica AZ, dos compositos AZ1T, AZ3T e AZ5T,
sinterizados a 1500°C e 1600°C, e da amostra comercial.
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A matriz AZ sinterizada a 1600°C apresentou um coeficiente de atrito mais
elevado, atingindo 0,54, enquanto a mesma matriz sinterizada a 1500°C registrou
um valor inferior, de 0,49. Esse aumento indica que o aumento da temperatura de
sinterizacdo tem um impacto direto na resisténcia ao deslizamento, tornando a
superficie do material mais suscetivel a friccdo. Esse comportamento pode ser
atribuido a diferentes mecanismos que ocorrem durante o processo de sinterizagao
e influenciam a interag&o entre as superficies em contato (Krafka et al, 2023).

Um dos fatores determinantes para esse aumento esta relacionado a
preparacdo das amostras. A sinterizacdo em temperaturas mais elevadas melhora a
densificacdo da matriz ceramica, tornando o material mais resistente e duro. No

entanto, essa maior dureza dificulta o polimento, tornando o acabamento superficial
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mais desafiador. Mesmo quando o processo de preparagao € controlado e os
valores de rugosidade estdo dentro dos limites especificados pela norma ASTM
G99-17 (2017), pequenas irregularidades podem permanecer na superficie. Essas
variagbes microscopicas criam zonas de atrito localizado, onde a resisténcia ao
deslizamento € maior, contribuindo para o aumento do coeficiente de atrito.

Outro fator relevante é a formacao de particulas abrasivas durante o contato
mecanico. Durante o ensaio de desgaste, pequenos fragmentos do préprio material
podem se soltar e atuar como intermediarios entre as superficies em atrito. Essas
particulas funcionam como microabrasivos, intensificando a friccao e dificultando um
deslizamento uniforme. Esse efeito € ainda mais significativo devido a presenca de
zircOnia na composicao da matriz. Sob estresse mecanico, a zircbnia pode sofrer
fragmentagdo, gerando microdeformagdes na superficie ceramica. Essas
deformagbes aumentam a resisténcia ao movimento e, consequentemente, elevam o
coeficiente de atrito (Krafka et al, 2023).

Além disso, reagdes triboquimicas também podem influenciar esse
comportamento. Durante o contato continuo entre as superficies, podem ocorrer
interacdes quimicas na camada superficial do material, promovendo a formacao de
filmes tribolégicos que alteram a resposta ao deslizamento. Essas camadas podem
causar adesao temporaria entre as superficies em contato, dificultando ainda mais o
movimento e aumentando a resisténcia ao deslizamento (Meena; Vidyasagar; Benny
Karunakar, 2022).

Portanto, o aumento do coeficiente de atrito na matriz AZ sinterizada a
1600°C é resultado de um conjunto de fatores interligados, incluindo a dificuldade no
acabamento superficial, a formacgao de particulas abrasivas durante o desgaste, a
fragmentagao da zircénia e os efeitos triboquimicos. Esse comportamento pode ser
desvantajoso para aplicagdes que exigem baixo atrito, mas pode ser benéfico em
contextos como em revestimentos protetores e componentes sujeitos a condi¢cdes
severas de operagao (Bayer, 2004; Bhushan, 2013; Meena; Vidyasagar; Benny
Karunakar, 2022; Krafka et al, 2023).

Para os compdsitos cerdmicos com adicdo do reforco particulado de TiN,
nota-se que o coeficiente de atrito diminui a medida que a quantidade de TiN
aumenta. O compédsito AZ1T sinterizado a temperatura de 1500°C apresentou um
coeficiente de 0,44, enquanto o AZ5T na mesma temperatura, e com maior

quantidade de TiN, obteve o menor valor entre todos os materiais testados: 0,32. O
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mesmo comportamento € observado para os compdsitos sinterizados a 1600°C,
onde o AZ1T sinterizado na temperatura de 1600°C apresentou um coeficiente de
0,45, enquanto o AZ5T1600 registrou 0,33. Esse fendbmeno pode ser explicado pelo
efeito lubrificante do TiN, que reduz a resisténcia ao deslizamento na interface de
contato. Além disso, o TiN pode melhorar a integridade estrutural da superficie,
reduzindo o desprendimento de particulas e, consequentemente, minimizando o
desgaste abrasivo (Bayer, 2004; Bhushan, 2013; Krafka et al, 2023).

A amostra comercial utilizada como referéncia apresentou um coeficiente de
atrito de 0,42, situando-se dentro da faixa observada para os compdsitos
desenvolvidos neste estudo. Isso indica que os materiais sinterizados,
especialmente aqueles com adicdo de TiN, possuem desempenho competitivo em
relacdo aos materiais comerciais disponiveis, podendo ser considerados
promissores para aplicagdes que exigem menor atrito.

No entanto, a incorporagao de TiN apresenta um efeito positivo, reduzindo o
coeficiente de atrito e melhorando a resposta ao desgaste dos compdsitos. Esses
resultados estdo em concordancia com a literatura, que destaca a dureza e a
densidade dos materiais como fatores fundamentais para a sua resisténcia ao
desgaste (Santecchia et al, 2015; Yan et al, 2018; Kara et al, 2019). Os compdsitos
estudados apresentam propriedades ajustaveis de acordo com a temperatura de
sinterizacao e a quantidade de reforco, permitindo sua adequacao para aplicacdoes
especificas que demandam resisténcia ao atrito e ao desgaste.

Um aspecto relevante observado nos resultados € que, mesmo com a
elevacdo da temperatura de sinterizagao de 1500°C para 1600°C, os valores do
coeficiente de atrito n&o apresentaram diferengas significativas. Esse
comportamento sugere que o TiN permaneceu estavel nos compodsitos ceradmicos
estudados, sem sofrer oxidagdo durante o processo de sinterizacdo, o que foi
confirmado pelos resultados obtidos na difragdo de raios X (DRX). A auséncia de
fases oxidadas de TiN reforgca a sua eficiéncia como redutor do coeficiente de atrito
(Santecchia et al, 2015; Yan et al, 2018).

Os resultados indicam que o compdsito AZ5T apresenta um coeficiente de
atrito inferior ao da ferramenta comercial, sugerindo potencial para aplicagdo em
usinagem. Além disso, ao analisar os compdsitos sinterizados a 1500°C e 1600°C,

observa-se que as diferencas nos valores médios do coeficiente de atrito sdo pouco
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expressivas, indicando que a variagao na temperatura de sinterizagao nao influencia
significativamente essa propriedade.

A Figura 38 apresenta as curvas de coeficiente de atrito obtidas durante os
ensaios de desgaste, permitindo a analise comparativa entre a matriz AZ e seus
compositos ceramicos reforcados com a adicdo TiN, todos sinterizados a 1500°C.
Na Figura 38 (a), observa-se o comportamento da matriz AZ (Al,O3-ZrO;) sem
adicao de reforgo, enquanto as Figuras 38 (b), (c) e (d) ilustram, respectivamente, as
curvas de coeficiente de atrito dos compésitos ceramicos AZ1T, AZ3T e AZ5T. Os
resultados indicam que a matriz AZ apresenta os maiores valores de coeficiente de
atrito ao longo do ensaio, evidenciando que a incorporacdo de TiN reduz o
coeficiente de atrito. Esse efeito pode ser atribuido a modificacdo da microestrutura
e das caracteristicas tribologicas do material, favorecendo uma menor resisténcia ao
deslizamento e, consequentemente, uma redu¢ao do desgaste através da adigao de
TiN na matriz AZ (Bayer, 2004; Bhushan, 2013; Krafka et al, 2023).

Figura 38 — Curvas de coeficiente de atrito, onde (a) matriz ceramica AZ, (b) compdsito AZ1T, (c)
composito AZ3T e (d) compésito AZ5T, sinterizados a 1500°C.
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As curvas seguem um padrdo caracteristico de coeficiente de atrito,
apresentando um estagio inicial de running-in, onde ha uma elevagao rapida do
coeficiente de atrito devido a acomodacgao inicial da superficie do material em
contato com a esfera de WC-6%Co. Posteriormente, o coeficiente de atrito tende a
estabilizar, alcangando um regime estacionario de desgaste (Santecchia et al, 2015;
Krafka et al, 2023)

O comportamento das curvas também indica que o periodo de transicao
para o regime estacionario se prolonga conforme a quantidade de TiN aumenta.
Esse fenbmeno pode ser explicado pela maior dureza e resisténcia ao desgaste
proporcionadas pela presenca do TiN, retardando o ajuste inicial da interface
tribologica. Esse ajuste envolve a conformacdo topografica das superficies, a
reducdo de asperezas e a formacdo de uma camada tribologica estavel, que
influencia diretamente o coeficiente de atrito e a taxa de desgaste (Santecchia et al,
2015; Kara et al, 2019; Krafka et al, 2023).

A Figura 39 mostra os resultados das curvas de coeficiente de atrito obtidas
para a matriz cerAmica AZ e seus compoésitos cerdmicos reforcados com TiN

sinterizados a 1600°C.
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Figura 39 — Curvas de coeficiente de atrito, onde (a) matriz AZ, (b) compdsito AZ1T, (c) compésito
AZ3T e (d) compodsito AZ5T, sinterizados a 1600°C.
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A estabilidade do coeficiente de atrito nos compésitos ceramicos reforcados
com TiN ao longo do ensaio sugere que 0 mecanismo de desgaste foi
predominantemente controlado pela dureza e tenacidade da matriz ceramica e pela
presenca do refor¢o particulado. Dessa forma, a adicdo do TiN ndo apenas melhora
a resisténcia ao desgaste, mas também contribui para uma menor variacdo do
coeficiente de atrito, tornando o material mais confiavel para aplicagbes em
ambientes de friccdo e desgaste. Assim, os resultados confirmam a eficiéncia do TiN
como modificador tribolégico, promovendo uma redugao consistente do coeficiente
de atrito (Laarz et al, 2001; Gommeringer; Kern, 2020; Liu et al, 2020).

Comparando-se as curvas do coeficiente de atrito para o compdsito
ceramico AZST sinterizados a 1500°C e 1600°C com uma ferramenta de corte
comercial de referéncia, apresentadas na Figura 40, observa-se que, no estagio de
transicdo entre "running-in" e regime estacionario, o compodsito AZ5T apresenta um
periodo de ajuste inicial mais suave em comparagao com a ferramenta de corte

comercial. No entanto, uma vez estabilizado, o coeficiente de atrito do compdsito
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ceramico AZ5T, independente da temperatura de sinterizagao, permanece inferior ao
da ferramenta comercial, evidenciando um possivel potencial para aplicagbes em

torneamento.

Figura 40 — Curvas de coeficiente de atrito para os materiais analisados: (a) compdsito AZ5T
sinterizado a 1500°C, (b) compdésito AZ5T sinterizado a 1600°C e (c) ferramenta de corte comercial.
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Fonte: A autora.

A ferramenta de corte comercial, por sua vez, apresenta um comportamento
distinto ao longo do ensaio, com um estagio de transicdo entre running-in e regime
estacionario mais longo, estabilizando proximo dos 1200 metros apds o inicio do
ensaio de desgaste. O estagio de transicdo prolongado entre running-in e regime
estacionario ocorre porque a superficie da ferramenta comercial demora mais tempo
para se ajustar ao contato triboldgico, devido a sua alta dureza 19,62 GPa
(Santecchia et al, 2015; Kara et al, 2019; Krafka et al, 2023).

Dessa forma, os resultados obtidos reforcam a eficiéncia do TiN na matriz
AZ como redutor do coeficiente de atrito, ao mesmo tempo em que demonstram a
estabilidade térmica do compdsito AZ5T até 1600°C. A similaridade nos valores de

coeficiente de atrito para ambas as temperaturas de sinterizagdo sugere que a
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microestrutura dos compodsitos ceramicos nao sofreu alteragbes significativas que
pudessem impactar seu desempenho em relagdo ao desgaste e atrito. Essas
contribuicbes sdo essenciais para a viabilidade do compdésito ceramico AZ5T como
material alternativo para aplicagbes em ferramentas de corte, considerando sua
resisténcia ao desgaste e baixo coeficiente de atrito.

A Figura 41 apresenta a analise topografica da trilha de desgaste da
ferramenta de corte comercial utilizada como referéncia no estudo. A Figura 41 (a)
exibe a topografia da trilha de desgaste em vista bidimensional, destacando as
regides mais desgastadas em azul e vermelho, indicando a profundidade e a altura
da rugosidade, respectivamente. A Figura 41 (b) apresenta a mesma trilha de
desgaste em uma visualizagdo tridimensional, permitindo uma melhor percepgéo da
distribuicdo das irregularidades na superficie. J& a Figura 41 (c) exibe o perfil
transversal da trilha de desgaste, onde é possivel observar a profundidade maxima
de desgaste (0,404 um), a area total desgastada e a altura maxima da rugosidade

residual na regido externa da trilha de desgaste.

Figura 41 — Topografia da trilha de desgaste da ferramenta de corte comercial. (a) Mapa 2D, (b)
representacao 3D e (c) perfil transversal.
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A analise da rugosidade mostra que a profundidade maxima do desgaste
atingiu 0,404 pm, um valor relativamente pequeno, o que sugere uma boa
resisténcia ao desgaste da ferramenta de corte comercial. No entanto, a presenga de
regides elevadas em torno da trilha de desgaste, com uma altura maxima de 35,0
nm, indica que houve remog¢ao de material e possivel formacao de detritos ao longo
do ensaio.

O coeficiente de atrito medido foi de 0,42, um valor intermediario que sugere
um balango entre a aderéncia e a resisténcia ao deslizamento da ferramenta sob as
condi¢cdes do ensaio. Como descrito na literatura, o coeficiente de atrito ndo € uma
propriedade intrinseca do material, mas sim uma resposta as condi¢des tribologicas
do sistema (Czichos et al, 1995; Adachi; Kato; Chen, 1997; Bejinariu et al, 2022). A
estabilidade do coeficiente de atrito ao longo do ensaio mostra que o material da
ferramenta de corte comercial manteve um contato uniforme com a superficie
desgastante. Isso significa que ndo houve grandes variagdes no atrito, indicando um
desgaste mais previsivel e sem mudangas bruscas no comportamento do material.

Ao analisar o perfil transversal da trilha de desgaste, observa-se que a area
do desgaste foi de 93,6 um?, um indicativo da taxa de remog¢ao de material durante o
ensaio. Essa area, em relacdo a area total analisada de 105,801 um? é
relativamente pequena, reforgando a ideia de que a ferramenta de corte comercial
apresenta boa resisténcia ao desgaste dentro das condi¢des de teste utilizadas.

A Figura 42 mostra os resultados obtidos da analise topografica da trilha de
desgaste para a amostra do compdsito ceramico AZ5T sinterizado a 1500 °C e
demonstram caracteristicas tribolégicas distintas em comparagédo com a ferramenta
de corte comercial. A topografia da trilha de desgaste revela uma trilha bem definida,
indicando o contato efetivo e uma pequena remog¢ao de material ao longo do ensaio.
A analise bidimensional na Figura 42 (a) destaca uma distribuicdo mais uniforme da
rugosidade superficial, sugerindo uma resposta homogénea ao processo de
desgaste. A representacgao tridimensional da Figura 42 (b) refor¢ca essa observacgao,
mostrando que, embora a topografia da superficie tenha sofrido modificagdes devido
ao deslizamento, ndo ha sinais de falha catastrofica ou danos severos, evidenciando

a integridade estrutural do material sinterizado a essa temperatura.
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Figura 42 — Topografia da pista de desgaste da amostra do compdsito cerdmico AZ5T sinterizado a
1500°C. (a) Mapa 2D da superficie evidenciando a trilha de desgaste, (b) representagao
tridimensional da topografia da superficie, e (c) perfil transversal da pista de desgaste.
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Fonte: A autora.

O perfil transversal da trilha de desgaste representado pela Figura 42 (c),
permite uma analise quantitativa mais precisa da remocao de material. A
profundidade maxima registrada foi de 0,580 um, ligeiramente superior a observada
na ferramenta de corte comercial, 0 que sugere um processo de desgaste um pouco
mais pronunciado. No entanto, a area desgastada de 100 um? e a area total
analisada de 50,595 pm? indicam que o material apresentou uma resisténcia
significativa ao desgaste, mantendo um padrédo relativamente estavel ao longo do
ensaio e apresentando uma taxa de desgaste relativamente baixa. Esse
comportamento estd em conformidade com a hipétese de que o AZ5T sinterizado a
1500°C oferece uma boa combinagédo de dureza e resisténcia ao desgaste, sendo
uma alternativa viavel para aplicagdes que exigem materiais ceramicos de alta
resisténcia ao desgaste.

A partir dessa analise, fica evidente que o compdsito AZ5T sinterizado a

1500°C apresentou um padrao de desgaste bem controlado, com uma remocgao de
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material limitada e sem sinais de degradagdo acentuada. Esses resultados
fortalecem a possibilidade de utilizagao deste material em condicbes mais severas,
com situagbes que exijam maior interagdo de desgaste, abrindo perspectivas para
sua aplicagao industrial como uma opg¢ao competitiva frente as ferramentas de corte
convencionais.

A Figura 43 mostra a composicdo ceramica AZ5T sinterizada a 1600°C
apresentou um aspecto de desgaste distinto, evidenciada pela analise topografica da
trilha de desgaste. A Figura 43 (a) revela a distribuicdo da rugosidade superficial em
vista bidimensional, destacando a presenca de regides de desgaste, marcadas por
variacbes na escala de cores. Essa configuracdo indica que a resisténcia ao
desgaste foi preservada, refletindo um bom desempenho da microestrutura obtida. A
Figura 43 (b) proporciona uma visao tridimensional da trilha de desgaste, permitindo
uma analise mais detalhada das caracteristicas superficiais. Nota-se que as trilhas
de desgaste mantém uma distribuicdo homogénea, com sulcos relativamente
uniformes, sugerindo um comportamento tribolégico estavel. Esse aspecto é
essencial para aplicagbes que exigem alto desempenho sob condi¢bes de atrito
intenso. A Figura 43 (c) apresenta o perfil transversal da trilha de desgaste,
mostrando a profundidade maxima de 205 nm, um valor relativamente baixo quando
comparado ao material da ferramenta de corte comercial. Além disso, a altura
maxima da rugosidade na regido externa foi de apenas 10,4 nm, confirmando que o
compésito ceramico AZ5T sinterizado a 1600°C minimizou a degradagéo superficial.
A pequena area do desgaste sugere que a resisténcia mecanica e a integridade
estrutural da amostra foram bem preservadas, tornando-a um material promissor

para aplicagdes que exigem resisténcia ao desgaste prolongado.
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Figura 43 — Topografia da pista de desgaste da amostra do compdsito cerdmico AZ5T sinterizado a
1600°C. (a) Mapa 2D da superficie evidenciando a trilha de desgaste, (b) representagao
tridimensional da topografia da superficie, e (c) perfil transversal da pista de desgaste.
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Fonte: A autora.

A comparagao entre os compdsitos ceramicos AZ5T e a ferramenta de corte
comercial mostra diferengas na resisténcia ao desgaste, principalmente observadas
nas analises topograficas e nos perfis transversais das trilhas de desgaste. A
ferramenta comercial apresentou uma trilha de desgaste mais profunda, atingindo 35
nm, 0 que sugere uma maior remogao de material ao longo do ensaio. No entanto,
apesar dessa maior profundidade, a taxa de desgaste em si n&o foi tdo superior a
dos compdsitos ceramicos AZ5T sinterizada a 1500°C e 1600°C.

Esse comportamento pode ser explicado pela composi¢ao da ferramenta de
corte comercial, cuja principal fase de reforgo € o TiC (carbeto de titanio). Embora o
TiC apresente alta dureza, sua resisténcia ao desgaste esta fortemente ligada a
microestrutura e a quantidade da fase ligante. Estudos indicam que ferramentas de
corte com particulas de TiC mais finas e menor proporcdo de fase ligante
apresentam maior resisténcia ao desgaste, enquanto particulas maiores ou uma

distribuicdo menos eficiente da microestrutura podem comprometer a integridade do
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material (Hussainova, 2003; Md Idriss et al, 2016). Além disso, a interacdo entre as
fases do material da ferramenta de corte comercial influencia diretamente na
estabilidade durante o desgaste, o que pode justificar a maior profundidade da trilha
observada na ferramenta comercial. Dessa forma, os resultados reforcam que a
resisténcia ao desgaste ndo depende apenas da dureza do material, mas também
de fatores microestruturais, como o tamanho e a distribuicdo das particulas de TiC e
a composicao da fase ligante (Aramian et al, 2021; Kumar; Singh, 2024).

Ja a amostra AZ5T sinterizada a 1500 °C aponta uma melhora na resisténcia
ao desgaste. A profundidade da trilha de desgaste € menor (26 nm), e a superficie
ao redor mantém uma rugosidade reduzida, sugerindo que a remog¢ao de material foi
menos intensa. Isso significa que essa amostra suportou melhor as condigdes do
teste de desgaste, 0 que pode estar relacionado a uma microestrutura homogénea,
reduzindo a perda de material ao longo do tempo. Esse resultado € um indicativo
positivo, pois aponta para uma maior durabilidade e um desempenho superior em
aplicagdes que exigem resisténcia ao atrito.

A amostra AZ5T sinterizada a 1600 °C apresentou os melhores resultados
em termos de resisténcia ao desgaste. A trilha de desgaste € ainda menos profunda
(10,4 nm), e a rugosidade da superficie se mantém bastante uniforme. A taxa de
desgaste dessa amostra € significativamente menor em comparagao com as demais,
0 que indica uma excelente estabilidade estrutural e mecanica. O aumento da
temperatura de sinterizagao resultou em uma estrutura mais resistente a remogao de
particulas durante o teste. Isso mostra que, para esse compdsito, a maior a
temperatura de sinterizagdo, promoveu uma melhor resisténcia ao desgaste.

De maneira geral, os resultados mostram que a formulagdo AZ5T,
especialmente quando sinterizada a 1600 °C tem um desempenho superior ao da
amostra comercial, apresentando menor taxa de desgaste e maior estabilidade
superficial.

Para destacar a baixa taxa de desgaste e o coeficiente de atrito reduzido, a
Figura 44 apresenta uma sequéncia de imagens das realizada por microscopia
eletrbnica de varredura com emissao de campo (FEG), em diferentes ampliagdes, o
comportamento, do compdsito ceramico AZ5T sinterizado a 1600 °C apds o0 ensaio
de desgaste. Cada imagem oferece uma nova perspectiva da trilha desgastada no

raio de 2 mm, onde estd marcado por um circulo vermelho na Figura 44 (a),
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proporcionando uma compreensao mais detalhada dos mecanismos envolvidos no

processo.

Figura 44 — Imagens de MEV/FEG da trilha de desgaste do compodsito AZ5T sinterizado a 1600°C. (a)
Visdo geral da trilha de desgaste. (b) e (c) Ampliagbes mostrando a transicdo entre areas
desgastadas e ndo desgastadas. (d) Superficie desgastada. (e) Detalhe da microestrutura.

Fonte: A autora.

Na Figura 44 (a), tem-se uma viséo geral das trilhas de desgaste. As trilhas
foram realizadas nos raios 2, 3,5 e 5 mm e indicam como o material foi sendo
removido ao longo do ensaio, revelando um contato bem distribuido entre a
superficie do composito e o material de contra corpo, neste caso uma esfera de
WC-6%Co com diametro de 6 mm. Essa visdo ampla permite perceber se o
desgaste aconteceu de forma uniforme ou se houve alguma area com remogao mais
intensa de material do compdsito ceramico AZ5T.

Ja nas Figuras 44 (b) e (c), a ampliagdo aumenta e pode-se observar mais
detalhes da regido desgastada. Nessas figuras, fica evidente a diferenga entre as
areas afetadas pelo atrito e a superficie da amostra. A superficie desgastada

apresenta uma textura mais rugosa, sugerindo que o material sofreu desgaste
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abrasivo e, possivelmente, um leve desgaste adesivo. Isso pode significar que
algumas particulas se soltaram da amostra durante o ensaio.

A andlise das micrografias mostra que o desgaste do compdsito ceramico
AZ5T sinterizado a 1600 °C, ocorre predominantemente por dois mecanismos
principais: abrasdo e delaminacdo. No desgaste por abrasdo, microparticulas do
material sdo progressivamente removidas da superficie devido a agdo mecanica do
contato com o antagonista, promovendo a formacao de trilhas de desgaste bem
definidas. Esse fendbmeno é evidenciado na Figura 44 (e), onde, se observa
claramente as interfaces entre os graos ceramicos e os pontos de desprendimento
de particulas. Mesmo com a boa coesdo entre os grdos proporcionada pelo
processo de sinterizacdo, a remo¢ao de material ocorre de maneira localizada ao
longo do ensaio de desgaste (Dubar; Dubois; Dubar, 2005; Aramian et al, 2021;
Krafka et al, 2023; Kumar; Singh, 2024).

Ja o desgaste por delaminagédo se manifesta pela formagéao de detritos finos,
que aparecem na superficie desgastada sob a forma de residuos em placas ou
escamas. Essas caracteristicas sao particularmente visiveis na Figura 44(d), que
mostra as imperfeicdes microestruturais, como pequenas rachaduras e regides onde
camadas do material foram destacadas do compdsito cerdmico. A delaminacao
ocorre quando microparticulas do compdsito cerdmico se desprendem e
permanecem na trilha de desgaste. Com a passagem repetitiva da esfera de WC-
6%Co sobre a mesma regido, essas particulas contribuem para a separagdo de
camadas finas do material. A presenca desses detritos confirma a delaminagao
como um mecanismo ativo, intensificando a degradacéo por abrasédo e alterando
progressivamente a superficie ao longo do ensaio (Kara et al, 2019; Aramian et al,
2021; Krafka et al, 2023).

Esses resultados demonstram que, apesar da boa resisténcia ao desgaste
do compdsito AZ5T, sua degradagdo ocorre por mecanismos tipicos de materiais
ceramicos, onde a interacdo entre abrasdo e delaminacédo define a microestrutura
final da trilha de desgaste.

A Figura 45 apresenta a anadlise de espectroscopia de energia dispersiva
(EDS) realizada na mesma trilha de desgaste do compodsito ceramico AZ5T
sinterizado a 1600°C com raio de 2 mm, permitindo uma avaliacdo detalhada da
composigao quimica e da distribuicdo dos elementos na superficie desgastada. A

Figura 45 (a) exibe a micrografia da trilha obtida por MEV/FEG, na qual se observa a
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morfologia da superficie apds o ensaio de desgaste. Nota-se a presenga de regides
com microtrincas, escamas e areas relativamente mais lisas, caracteristicas que
indicam os diferentes mecanismos atuantes no desgaste do material. A Figura 45 (b)
apresenta o mapeamento quimico superposto a micrografia, permitindo visualizar a
distribuicdo dos elementos quimicos na trilha de desgaste.

As Figuras 45 (c) e (d) mostram a localizacdo da trilha de desgaste,
evidenciando a distribuicdo dos elementos provenientes da esfera que ficaram
impregnados na superficie desgastada do compdsito AZ5T. Essa transferéncia de
material indica a ocorréncia de desgaste adesivo, no qual microparticulas do material
da esfera aderem a superficie ceramica, além do desgaste abrasivo, que contribui
para a remog¢ao de material do compdésito.

As Figuras 45 (e), (f), (9) e (h) referem-se ao mapeamento dos elementos
quimicos constituintes do compdsito ceramico AZ5T. A analise de cada imagem
revela a distribuicdo especifica de diferentes elementos quimicos na trilha de
desgaste e fora dela também, permitindo avaliar a seletividade do desgaste e a
estabilidade quimica das fases presentes.

A analise da Figura 45 monstra que o compésito AZ5T sinterizado a 1600°C
apresenta uma resisténcia ao desgaste significativa, com degradagao seletiva da
superficie e possivel permanéncia do TiN na trilha de desgaste. A presenca de
microtrincas, a transferéncia de material da esfera de WC—-6%Co e a distribuicdo dos
elementos quimicos na trilha fornecem uma visdo abrangente dos mecanismos
atuantes, sendo informagdes essenciais para a otimizagdo desse compdsito em

aplicagdes de maior desgaste.



107

Figura 45 — EDS da trilha de desgaste do compdsito cerdmico AZ5T sinterizado a 1600°C. (a)
Micrografia de FEG da superficie desgastada. (b) Mapeamento elementar sobreposto a imagem de
FEG. (c) e (d) Distribuicdo de elementos da esfera de WC—6%Co na trilha de desgaste. (e)-(h)
Mapeamento da distribuicdo dos elementos presentes no compdésito ceramico AZ5T.
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Fonte: A autora.

4.8 RESULTADOS DOS TESTES DE USINAGEM
4.8.1 Caracterizagao inicial das ferramentas de corte

A Figura 46 mostra imagens de microscopia eletrbnica de varredura (MEV),
realizadas na UTFPR-PG, que registram o estado inicial das ferramentas de corte
antes do uso. Essa etapa foi importante para garantir que qualquer desgaste
observado apds a usinagem seja, de fato, consequéncia do processo de corte.

Na Figura 46 (a), tem-se a ferramenta de corte comercial usada como
referéncia nos testes. Ela é produzida a partir de uma cerdmica com matriz de Al,O3
reforcada com particulas de carboneto de titanio (TiC), uma combinagdo comum na
industria por sua alta dureza e resisténcia ao desgaste. A superficie da ferramenta
comercial aparece lisa e uniforme, o que indica um bom acabamento e um processo
de fabricagao bem controlado.

A Figura 46 (b) mostra a ferramenta experimental produzida com o

compésito AZ5T, sinterizado a 1500 °C. Este material contém 5% em volume de
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nitreto de titanio (TiN) distribuido numa matriz ceramica de Al,O3-ZrO,. Apesar de
suas boas propriedades mecanicas, a superficie apresenta uma maior rugosidade e
poros visiveis, 0 que pode comprometer seu desempenho, tornando-a mais
vulneravel a desgaste ou fratura durante a usinagem.

Ja na Figura 46 (c), apresenta outra ferramenta AZ5T, sinterizada a 1600 °C.
A diferenca é clara: a superficie esta mais densa e homogénea, com menos poros. A
ponta de corte também parece mais bem definida, o que sugere maior resisténcia e
durabilidade — resultado direto da temperatura de sinterizacdo mais alta.

A ferramenta comercial, por sua vez, foi fornecida com geometria final
definida e ja retificada, apresentando acabamento compativel com as ferramentas
desenvolvidas neste estudo. Assim, a Figura 46 confirma que todas as ferramentas
de corte estavam em bom estado, sem sinais de uso ou desgaste, servindo como

registro da condigdo inicial antes da realizagao dos testes de torneamento.

Figura 46 — Micrografias MEV das ferramentas de corte antes da usinagem: (a) ferramenta de corte
comercial; (b) composito AZ5T sinterizado a 1500 °C; (c) composito AZ5T sinterizado a 1600 °C.

Fonte: A autora.

4.8.2 Caracterizacao das ferramentas de corte apds os testes de usinagem

A Figura 47 apresenta a evolugao do desgaste de flanco (Vg) em fungdo do
tempo de usinagem para as trés ferramentas avaliadas: a ferramenta ceramica
comercial (referéncia industrial) e as ferramentas desenvolvidas com o compdsito
AZ5T, sinterizadas a 1500 °C e 1600 °C, respectivamente. Os ensaios foram
realizados em ferro fundido cinzento, sob condigdes de usinagem a seco, com

velocidade de corte de 550 m/min, conforme metodologia descrita anteriormente.
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Figura 47 — Evolugéo do desgaste de flanco (VB) em fungdo do tempo de usinagem das ferramentas
ceramicas comercial, AZ5T1500 e AZ5T1600 durante a usinagem de ferro fundido cinzento.
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Fonte: A autora.

Observa-se que a ferramenta experimental AZ5T sinterizada a 1500°C
apresentou os maiores valores de desgaste de flanco ao longo de todo o ensaio.
Nos primeiros minutos de usinagem, a taxa de desgaste dessa ferramenta foi
acentuadamente superior em comparacdo as demais, indicando uma perda
acelerada de material inicial. No entanto, a partir de aproximadamente 6 minutos, a
taxa de desgaste passou a se assemelhar a das outras ferramentas, embora a
amplitude total de desgaste tenha continuado superior, alcangando
aproximadamente 0,95mm ao final dos 14 minutos de usinagem. Esse
comportamento € atribuido a microestrutura mais porosa e heterogénea dessa
amostra, conforme evidenciado anteriormente nas micrografias de MEV, o que
compromete sua resisténcia mecanica e favorece a atuacdo dos mecanismos de
desgaste ao longo da usinagem.

A ferramenta comercial apresentou desempenho intermediario, com um
crescimento progressivo do desgaste até cerca de 0,27 mm, apdés 0 mesmo tempo
de usinagem. Este comportamento estda de acordo com o desempenho esperado
para ceramicas mistas industriais com matriz de Al,O3; e particulas de TiC, cuja
resisténcia ao desgaste € reconhecida.

Por outro lado, a ferramenta AZS5T sinterizada a 1600°C demonstrou o

melhor desempenho dentre todas as amostras analisadas. O desgaste de flanco
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manteve-se baixo e relativamente estavel ao longo de toda a usinagem, atingindo
cerca de 0,18 mm apds 14 minutos. Este resultado evidencia que a elevacido da
temperatura de sinterizagdo promoveu uma densificagdo mais eficiente do
compésito, resultando em uma microestrutura mais densa, com menor porosidade e,
consequentemente, maior resisténcia ao desgaste.

Esses resultados confirmam que a temperatura de sinterizagcao exerce
influéncia direta sobre o desempenho das ferramentas cerdmicas em operagao,
sendo um parametro critico para a otimizagdo de propriedades mecanicas e
desgaste. A ferramenta AZ5T1600 demonstrou potencial superior a ferramenta
comercial, sugerindo sua viabilidade para aplicagdes industriais em usinagem de
materiais abrasivos como o ferro fundido cinzento.

As Figuras 48, 49 e 50 foram obtidas em intervalos de dois em dois minutos
de usinagem, totalizando 14 minutos. As imagens mostram a sequéncia de
micrografias, onde a cada dois minutos de operagao, a ferramenta era removida, e
realizava-se a caracterizagdo da sua superficie de desgaste por microscopia
eletrbnica de varredura (MEV). Essas imagens correspondem as ferramentas
ceramicas apos a usinagem do ferro fundido cinzento, sendo a Figura 48 referente a
ferramenta comercial, a Figura 49 a ferramenta AZ5T sinterizada a 1500 °C, e a
Figura 50 a ferramenta AZ5T sinterizada a 1600 °C.

A andlise das imagens da Figura 48 revela que a ferramenta ceramica
comercial apresentou desgaste progressivo ao longo do uso, com valores variando
de 86,46 um a 292,36 ym. Observa-se uma degradacdo crescente da camada
superficial, indicando uma resisténcia ao desgaste moderada. O desgaste aumenta
até certo ponto e tende a estabilizar, sugerindo que a ferramenta mantém
desempenho aceitavel por um determinado intervalo de tempo antes de atingir seu
limite funcional.

Em contrapartida, as micrografias da Figura 49 evidenciam que a ferramenta
AZ5T sinterizada a 1500°C sofreu um desgaste significativamente mais severo, com
medidas variando de 330,49 ym a 1007,72 ym. As imagens mostram camadas de
desgaste espessas, com perda acentuada de material, especialmente nas regides
mais proximas a aresta de corte. O aumento continuo e expressivo do desgaste ao
longo do tempo de usinagem indica um desempenho inferior, caracterizado por
menor resisténcia mecanica e estabilidade térmica, levando a uma vida util bastante

limitada.
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Por sua vez, a ferramenta AZ5T sinterizada a 1600 °C, cujas micrografias
estdo representadas na Figura 50, demonstrou um comportamento oposto. As
imagens indicam que o desgaste foi mais contido e homogéneo, com profundidades
variando entre 89,11 um e 180,38 um. A superficie da ferramenta manteve sua
integridade estrutural mesmo apds os ensaios de usinagem, sugerindo boa

resisténcia a abrasao.

Figura 48 — Micrografias MEV das ferramentas de corte comercial depois da usinagem do ferro
fundido cinzento.

Fonte: A autora.
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Figura 49 — Micrografias MEV das ferramentas de corte AZ5T sinterizada a 1500°C depois da
usinagem do ferro fundido cinzento.

Fonte: A autora.

Figura 50 — Micrografias MEV das ferramentas de corte AZ5T sinterizada a 1600°C depois da
usinagem do ferro fundido cinzento.

Fonte: A autora.

A comparagdo entre as trés ferramentas demonstra que a elevagdo da
temperatura de sinterizacdo de 1500°C para 1600°C resultou em melhorias no
comportamento do desgaste da composicdo AZ5T. A ferramenta sinterizada a

1600°C apresentou os menores niveis de desgaste de flanco, com evolugéao lenta e
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controlada ao longo do tempo, o que indica maior estabilidade térmica e melhor
resisténcia mecanica. Esses resultados sugerem que a microestrutura obtida a
1600°C contribuiu para a formag¢ao de uma ceramica mais densa e homogénea, com
interfaces bem consolidadas entre os reforcos e a matriz, favorecendo o bom
desempenho da ferramenta de corte durante o processo de torneamento do ferro
fundido cinzento.

A analise das micrografias obtidas por MEV apds o torneamento (Figuras 49
e 50) revela diferengas significativas nos mecanismos de desgaste atuantes nas
ferramentas de corte avaliadas. Na ferramenta AZ5T1600, observam-se marcas
predominantemente paralelas a diregdo de corte sobre a superficie de flanco, o que
caracteriza um mecanismo de desgaste por abraséo, tipico de materiais mais duros
e resistentes, que mantém sua integridade estrutural durante a usinagem. O mesmo
mecanismo também é observado na ferramenta comercial, sugerindo que ambas
possuem resisténcia a deformacao e ao arrancamento de particulas.

Por outro lado, a ferramenta AZ5T1500 apresentou desgaste com morfologia
mais irregular e intensa, com evidéncias de arrancamento de particulas e
descontinuidade nas superficies de folga e saida. Esses aspectos indicam a
predominancia do desgaste por adesdo, mecanismo que ocorre devido a fragilidade
estrutural da microestrutura mais porosa da ceramica sinterizada a 1500°C. Nessas
condigbes, fragmentos do material da pega de trabalho aderem a superficie da
ferramenta e, posteriormente, sdo arrancados juntamente com parte do material da
prépria ferramenta, agravando o desgaste.

Assim, os resultados obtidos permitem concluir que o aumento da
densificacdo da ceramica AZ5T, promovido pela sinterizacdo a 1600°C, além de
reduzir a taxa de desgaste, altera significativamente o mecanismo de degradagao da
ferramenta de corte durante a usinagem, passando de um processo dominado por
adesdo para outro controlado por abrasdo, comportamento mais desejavel em
ferramentas ceramicas de corte.

A analise por espectroscopia de energia dispersiva (EDS) foi realizada nas
ferramentas de corte comercial e na ferramenta AZ5T1600 desenvolvida nesta
pesquisa, ambas selecionadas por apresentarem os melhores desempenhos de
desgaste ao final dos testes de torneamento do ferro fundido cinzento. Por esse
motivo, a investigagcado por EDS foi direcionada apenas a essas duas ferramentas,

com o objetivo de compreender de forma mais detalhada os mecanismos envolvidos
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no desgaste por adeséo, uma das principais causas de comprometimento funcional
em ferramentas cerémicas.

A Figura 51 mostra imagens obtidas por EDS da ferramenta de corte
comercial, composta por uma matriz de Al,O3 com reforco de TiC, revelando
significativa presenca dos elementos ferro, carbono, silicio e manganés na superficie
da ferramenta apds o teste de torneamento. Esses elementos sao caracteristicos do
ferro fundido cinzento, indicando que houve adesdao do material usinado a
ferramenta de corte durante o processo. Tal adesdao compromete o desempenho da
ferramenta, pois altera sua geometria de corte, favorece o surgimento de
microtrincas e pode levar a falhas prematuras, além de interferir negativamente na

qualidade superficial da peca usinada.

Figura 51 — EDS da ferramenta de corte comercial apds usinagem do ferro fundido cinzento.

Si Kal Mn Kal

Fonte: A autora.

Em contrapartida, a ferramenta de corte AZ5T1600, formulada com matriz de
Al,O3-ZrO, e reforcada com TiN, apresentou, conforme mostrado na Figura 52,
imagens de EDS com presenga visivelmente menor desses mesmos elementos
provenientes do ferro fundido cinzento. A distribuicdo de ferro e carbono sobre a

superficie foi consideravelmente menos intensa, e os elementos silicio e manganés
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apareceram de forma mais discreta e homogénea, sem areas de concentragao

indicativas de aderéncia localizada.

Figura 52 — EDS da ferramenta de corte AZ5T1600 apés usinagem do ferro fundido cinzento.

Fe Kal Si Kal

Fonte: A autora.

A menor adesao observada na ferramenta de corte AZ5T1600 pode ser
atribuida, em grande parte, a atuacao do refor¢co TiN presente em sua composicao.
A presencga da ZrO; contribui para aumentar a tenacidade a fratura da ferramenta de
corte, tornando-a mais resistente a trincas e choques térmicos, enquanto o TiN
confere elevada dureza e maior estabilidade quimica frente a materiais ferrosos,
dificultando a fixagéo de residuos metalicos na superficie da ferramenta durante o
torneamento (Liu Q. et al, 2018; Lui C. et al, 2020; Lui B. et al, 2024). Esse
comportamento evidencia que o TiN atua de forma positiva na redugdo da
reatividade entre a ferramenta e o material usinado, contribuindo para uma interface
mais estavel e menos propensa a adeséao.

No entanto, é importante destacar que o desempenho da ferramenta de
corte é resultado da combinacdo de diversos fatores. Embora o TiN tenha
demonstrado efeito positivo na estabilidade quimica, essa vantagem nao foi

suficiente para compensar a menor resisténcia mecanica da amostra sinterizada a
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1500°C (AZ5T1500). Nessa condigao, a fragilidade microestrutural e a presenca de
porosidades favoreceram o arrancamento de particulas e, consequentemente, um
desgaste mais acentuado. Isso refor¢ca que a atuagao eficaz dos reforgos depende
diretamente da integridade da matriz ceramica e das condi¢gdes de sinterizagao
adotadas.

Assim, os resultados obtidos reforcam a efetividade da composi¢ao proposta
nesta tese. A ferramenta de corte AZ5T1600 demonstrou maior resisténcia ao
desgaste por adesdo em comparagao com a ferramenta comercial, 0 que representa
um avanco técnico relevante. Ao minimizar a adesao de material do ferro fundido
cinzento, a ferramenta mantém sua integridade por mais tempo, reduzindo a
frequéncia de trocas e proporcionando maior regularidade no processo de
torneamento. Esse desempenho destaca a importancia do desenvolvimento de
composi¢des ceramicas otimizadas, como a proposta nesta pesquisa, para
aplicagbes em processos industriais que exigem elevada resisténcia ao desgaste e

estabilidade operacional, como é o caso do torneamento de ferro fundido cinzento.

4.8.3 Avaliacao da rugosidade média (Ra) das superficies usinadas

A Figura 53 apresenta a comparagéao da rugosidade superficial média (Ra)
das pecas de ferro fundido cinzento usinadas com os trés tipos de ferramentas
ceramicas: a ferramenta comercial, a ferramenta AZ5T sinterizada a 1500°C e a
ferramenta AZ5T sinterizada a 1600°C, em fung¢ao do tempo de usinagem.

Observa-se que a ferramenta AZ5T sinterizada a 1500°C gerou os maiores
valores de rugosidade ao longo de todo o ensaio, com um aumento progressivo de
Ra de aproximadamente 0,95 ym para cerca de 1,3 um entre 2 e 14 minutos de
usinagem. Esse comportamento esta associado ao desgaste mais acentuado sofrido
por essa ferramenta, como ja discutido anteriormente, o que compromete a
qualidade da superficie usinada.

A ferramenta comercial apresentou desempenho intermediario, com valores
de rugosidade variando de aproximadamente 0,45 ym a 0,6 ym. Embora tenha
mantido certa estabilidade, nota-se um leve aumento de rugosidade ao longo do
tempo, refletindo o desgaste gradual do fio de corte.

Por outro lado, a ferramenta AZ5T sinterizada a 1600°C obteve os melhores

resultados, com os menores valores de Ra ao longo de toda a usinagem, variando
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entre 0,45 ym e 0,5 ym. Essa estabilidade na rugosidade superficial indica que a
ferramenta manteve sua integridade e afiacdo por mais tempo, o que confirma sua
superioridade tanto em desempenho mecanico quanto na qualidade do acabamento

superficial das pecas usinadas.

Figura 53 — Evolugéo da rugosidade média (Ra) das superficies usinadas de ferro fundido cinzento
em fungao do tempo de usinagem com ferramentas de corte comercial, AZ5T sinterizada a 1500°C e
AZ5T sinterizada a 1600°C.
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Fonte: A autora

Com base nos resultados obtidos na usinagem do ferro fundido cinzento,
conclui-se que a ferramenta AZ5T sinterizada a 1600°C (AZ5T1600) apresentou o
melhor desempenho entre as ferramentas avaliadas, evidenciando menor desgaste
de flanco, estabilidade no processo e rugosidade superficial significativamente
inferior ao longo do tempo de usinagem. A microestrutura mais densa obtida com a
sinterizagdo em temperatura mais elevada foi determinante para sua maior
resisténcia ao desgaste e manutengao da integridade do fio de corte. Em contraste,
a ferramenta AZ5T1500 apresentou desgaste acentuado e aumento expressivo na
rugosidade, comprometendo a qualidade da usinagem. A ferramenta comercial,
embora tenha mantido desempenho estavel, foi superada pela AZ5T1600 em todos
os critérios analisados. A integracdo dos dados de desgaste, rugosidade e analises

microestruturais permitiu validar a eficiéncia da ferramenta desenvolvida,
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demonstrando seu potencial para aplicagbes industriais que exigem maior
durabilidade da aresta de corte e melhor acabamento superficial em operagdes com

ferro fundido cinzento.
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5 CONCLUSAO

A pesquisa desenvolvida nesta tese teve como objetivo o desenvolvimento e
a caracterizagao de compdsitos cerdmicos a base de Al,03-ZrO,, reforcados com
TiN, buscando compreender os efeitos da adicido do reforgo particulado e das
condicbes de sinterizagdo sobre a microestrutura, densificacdo, propriedades
mecéanicas e desempenho durante a usinagem. Os resultados obtidos revelaram
avancos importantes no entendimento e no controle do desempenho desses
materiais, tanto do ponto de vista estrutural quanto funcional.

A caracterizagdo mostrou que a adicdo de TiN promoveu aumentos
consistentes na dureza dos compdsitos, acompanhada de estabilidade estrutural e
resisténcia ao desgaste, especialmente em composi¢cdes com 3% e 5% em volume
do reforgo. Em contrapartida, observou-se uma tendéncia de queda na densificagcao
com o aumento da quantidade de TiN, comportamento atribuido a baixa
sinterabilidade do nitreto de titdnio e a sua agdo como barreira fisica nos
mecanismos de difusdo durante a sinterizacdo. Ainda assim, mesmo com essa
limitacdo, todas as composicoes apresentaram densidades superiores a 94% da
densidade tedrica.

A andlise estatistica realizada pelo teste de Tukey revelou diferengas
significativas entre as composi¢cdes em termos de densidade relativa, tamanho
médio de gréo e resposta mecéanica. A amostra AZ1600, matriz pura sinterizada a
1600°C, apresentou a maior densidade relativa (97,2%), sendo mais densa do que
todas as composi¢cdes com TiN. Em contraste, os compdsitos AZ3T e AZ5T,
independentemente da temperatura, apresentaram densidades inferiores,
evidenciando que a presenga de reforco de TiN atua como fator limitante da
densificacao.

Quanto ao tamanho médio de grao da Al,O3, as composi¢cdes AZ3T1600 e
AZ1T1600 apresentam maior crescimento de grdo, demonstrando que o aumento de
temperatura aliado a presenca de reforco favorece o crescimento, apesar do efeito
refinador parcial de ZrO, e do aditivo de sinterizagao MgO. Por outro lado, a amostra
AZ1500, matriz pura sinterizada a 1500 °C apresentou o menor tamanho médio de
grao, evidenciando que o controle da temperatura é fundamental para o controle

microestrutural.
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A influéncia desses fatores se refletiu diretamente nas propriedades
mecanicas. Os valores de dureza Vickers apresentaram correlacdo direta com a
quantidade de TiN, com destaque para o compésito AZ5T1600, que atingiu o maior
valor de dureza (19,01 GPa). J& o médulo de elasticidade variou pouco entre as
amostras, mantendo-se na faixa de 366 a 372 GPa, com as variacbes
estatisticamente relacionadas, principalmente, aos niveis de porosidade e nao a
quantidade de TiN adicionada.

Durante a usinagem, a presenca de TiN favoreceu a integridade superficial
das amostras, com menor incidéncia de lascamentos e trincas durante os testes de
torneamento.

De forma geral, os resultados confirmam que a composicao AZ5T1600
apresentou o melhor equilibrio entre propriedades mecanicas, densidade,
crescimento controlado de grao e desempenho em usinagem. Essa amostra, com
5% em volume de TiN, teve desempenho superior as demais composicoes
avaliadas, reunindo elevada dureza, bom controle microestrutural e melhor
desempenho no teste de usinagem. Embora tenha apresentado densidade inferior a
matriz pura, foi a mais densa entre as composi¢des contendo TiN.

Diante disso, os compdsitos desenvolvidos nesta pesquisa mostram-se
tecnicamente viaveis para aplicacoes em ambientes severos, como ferramentas de
corte, elementos de maquinas, componentes expostos ao desgaste e pegas
estruturais de precisdo. A interacdo entre os pds ceramicos precursores, o método
de sinterizacao eficiente e o controle da microestrutura consolidam um material de
alto desempenho, processavel e com potencial de insercao em setores industriais

avancgados.
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6 TRABALHOS FUTUROS

Com base nos resultados alcancados nesta pesquisa, diversas
possibilidades de continuidade podem ser exploradas, tanto para o aprofundamento
dos conhecimentos técnicos obtidos quanto para a ampliacdo das aplicacbes
praticas dos compdésitos ceramicos Al,O3-ZrO, reforcados com TiN. A seguir, sdo
apresentadas sugestdbes de trabalhos futuros que podem  contribuir
significativamente para o avango da area:

e Estudo do comportamento tribolégico e desgaste em variadas condi¢cdes
de torneamento, incluindo analise do desgaste de ferramentas, geracdo de calor,
forgas de corte e acabamento superficial. Esses dados s&o essenciais para otimizar
0 uso dos compaositos em aplicagcdes que exigem precisao e resisténcia ao desgaste.

e Investigagdes do desempenho térmico dos compdsitos, especialmente em
ambientes de ciclos térmicos repetitivos, atmosferas oxidantes ou corrosivas, com o
objetivo de avaliar sua durabilidade e estabilidade em aplicacbes de alta
temperatura.

e Realizar a analise de viabilidade técnica e financeira para produgado e
prospecgao para futura comercializagao.

¢ Analise da influéncia de diferentes tamanhos e morfologias das particulas
de TiN na microestrutura e nas propriedades finais dos compésitos. A variagdo no
tamanho de grao do reforgo pode impactar diretamente a densificagao, a disperséo e
a resposta mecanica dos materiais.

e Estudo da aplicacdo de compdsitos hibridos ou multimodais, utilizando
combinagbes de reforgos (ex.: TiIN + SiC ou TiN + grafeno), visando otimizar
simultaneamente dureza, tenacidade, condutividade térmica e resisténcia a
oxidacao.

Essas frentes de pesquisa representam caminhos promissores para ampliar a
compreensao e as aplicacbes dos compdsitos ceramicos estudados, oferecendo
novas possibilidades para solugdes tecnolégicas mais eficientes e sustentaveis no

setor de materiais avancados.
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