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RESUMO

O metal duro é um composito de material cerdmico (Carboneto de Tungsténio -
WC) e metal (normalmente o cobalto - Co) amplamente utilizado na industria atual,
sendo um compdsito com propriedades de alta dureza, alta resisténcia ao desgaste e
relativamente barato. Nesta dissertacdo a influéncia da adicdo de titanio (Ti) a uma
mistura de WC-20Co foi estudada com o objetivo de analisar as caracteristicas das
diferentes composicOes resultantes da variacdo do percentual de Ti (0 %, 1 %, 2 %, 5 %,
10 % e 15 %). Além desta variavel, as amostras foram sinterizadas em trés temperaturas
diferentes (1360 °C, 1400 °C e 1450 °C) a fim de avaliar as durezas, porosidade e
contragBes volumétricas resultantes. Para o estudo, a caracterizagdo das amostras foi
verificada através dos testes de densidade a verde, contracdo volumétrica, densidade de
sinterizacdo, dureza, microdureza, analise quimica quantitativa por espectroscopia de
dispersdo de energia (EDS) e microscopia eletronica de varredura (MEV). Apoés as
andlises foi possivel comprovar que as amostras de 0 %, 1 % e 2 % de titanio
apresentaram bons resultados de contracdo volumétrica além de valores de dureza
préximos as referéncias para as trés temperaturas de sinterizacdo estudadas, embora que
na temperatura de 1400 °C foram obtidos os resultados mais satisfatérios para todas as
condicBes analisadas. Também foi possivel observar que para concentracfes elevadas
de titanio (5 %, 10 % e 15 %), houve baixa contracdo volumétrica, o que resultou em

amostras com baixa dureza e sem utilidade pratica.

Palavras-Chave: metal duro; sinterizacéo; titanio; WC-20Co.
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ABSTRACT

Hard metals is a composite of ceramic material (Tungsten Carbide - WC) and
metal (usually cobalt - Co) and is commonly used in today's industry, being a composite
with features of high durability, high wear resistance and low cost. In this dissertation,
the influence of the addition of titanium (Ti) to a mixture of WC-20Co was studied in
order to analyze the characteristics of the different compositions variation of Ti (0 %, 1
%, 2 %, 5 %, 10 % and 15 %). In addition to this, the samples were sintered at three
different temperatures (1360 °C, 1400 °C and 1450 °C) in order to evaluation endpoint
such as hardness, porosity and volumetric contraction. For the study, a characterization
of the samples was verified through green density tests, volumetric contraction,
sintering density, hardness, microhardness, quantitative chemical analysis by energy
dispersion spectroscopy (EDS) and scanning electron microscopy (SEM). After the
analysis, it was possible to verify that the samples with 0 %, 1 % and 2 % of titanium
were detected with good volumetric contraction results and hardness values close to the
specifications for three studied sintering temperatures, although at the temperature of
1400 °C the most satisfactory results were found for all conditions analyzed. It was also
possible to observe with high titanium concentration (5 %, 10 % and 15 %), there was

low volumetric contraction, resulting in low hardness samples with no practical use.

Keywords: hard metal; sintering; titanium; WC-20Co.
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1. INTRODUCAO

Com a crescente competitividade entre as inddstrias [1], cada vez mais se faz
necessario desenvolver tecnologias capazes de produzir materiais de uso industrial com
qualidade e baixo custo. O metal duro surgiu no inicio do século XX e impulsionou a
indUstria das ferramentas de corte. Com o passar do tempo, cada vez mais, ocupa 0
espaco no mercado de ferramentas por ser um material que possui boas propriedades
mecanicas e térmicas como alta dureza, resisténcia ao impacto, choque térmico e
desgaste abrasivo. Além de suportar elevados carregamentos compressivos e ser muito
resistente ao desgaste [2].

Contudo, com a evolugdo da sociedade, além da qualidade e baixo custo, o
mercado exige cada vez mais materiais que nao agridam ao meio ambiente durante a sua
producdo e nem ao final da sua vida Gtil. Desta maneira, desenvolve-se o estudo a fim
de verificar a eficicia da utilizacdo do titanio, que ndo € tdéxico, como um elemento de

liga ou ligante para o metal duro.

1.1 Justificativa

Embora o titanio tenha diversas aplicacbes na industria e suas propriedades
sejam bastante conhecidas, foram encontrados poucos estudos nacionais que relacionam
o metal duro apenas com o titdnio. Conforme pesquisa [53], é possivel verificar a
influéncia da adicdo de diferentes percentuais de variadas substancias (Nb, Mo, Cr e Ti)
na microestrutura do Carbeto de Tungsténio (WC-6Co). O presente trabalho visa
estudar, através da variacdo do grau de concentracdo exclusivamente de titanio (Ti), as
caracteristicas mecanicas resultantes no Carbeto de Tungsténio com 20 % de Cobalto
(WC-20Co).

O Cobalto, que atualmente é o principal ligante do metal duro, esta classificado
como um produto téxico pela agéncia Européia de controle de produtos quimicos
(ECHA). Desta forma, € importante iniciar os estudos de novos materiais para substituir
0 cobalto como ligante. O niquel e ferro sdo alternativas, mas ndo apresentam as
mesmas caracteristicas mecanicas, outro problema é que o niquel também esta na lista

de substancias toxicas [58].
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1.2 Objetivos

O estudo tem por objetivo caracterizar o material com as diferentes
concentragOes de titanio a fim de oferecer resultados sobre o comportamento do Carbeto
de Tungsténio com a variacdo da concentracdo de Ti no Metal Duro. Também sera
analisada a influéncia da variacdo da temperatura de sinterizacdo nesta dissertacao.
Seréo apresentados os resultados de dureza, microdureza, morfologia do gréo observada
através do MEV e EDS.

Tem-se por objetivo também verificar a eficiéncia do Ti como um possivel

ligante para 0 WC, a fim de buscar um ligante alternativo ao cobalto.
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2. REVISAO DE LITERATURA

O presente capitulo tem por objetivo desenvolver a base tedrica utilizada como
embasamento para o estudo. Sendo assim, serdo abordados elementos que vao desde o
historico de descobrimentos dos constituintes passando pelas propriedades e aplicacdes,
utilizando-se para tal conhecimentos ja consolidados na area e também de pesquisas e

analises investigativas.

2.1 Metalurgia do P6

A tecnologia do p6 € um dos processos metallrgicos através do qual sdo
fabricadas pecas metélicas, ndo metélicas e ceramicas. O desenvolvimento deste
processo estd em constante crescimento e novas aplicagdes sdo encontradas a cada
momento. O processo se destaca dos demais principalmente pela capacidade de se
produzir pecas de geometrias complexas em poucos passos, ja que o pd pode ser
compactado em ferramentas que apresentem o formato final da peca desejada, chegando

assim ao aproveitamento de quase 97% da matéria prima [3].

A metalurgia do p6 também se destaca dos demais processos por permitir a
producdo de pecas com alto grau de detalhamento e com tolerancia muito reduzidas.

Normalmente é desnecessario realizar qualquer etapa de usinagem posterior [3].

2.2 Materiais de Alta Dureza

Sdo considerados materiais de alta dureza aqueles em que a dureza esta entre
1.10* MPa a 4.10* MPa na escala Knoop [HK]. A Figura 1 Erro! Fonte de referéncia
ndo encontrada.mostra que os carbetos (WC, SiC, BC e TiC), a alumina (Al,O3) € 0
nitreto de titanio (TiN) estdo na faixa de 2000 HK. Na faixa superior da escala estéo os

materiais considerados super duros, como o Nitreto Cubico de Boro e o Diamante [4].
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Figura 1 - Comparacao entre as durezas de diversos materiais
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A rigidez estrutural e consequente elevada dureza destes materiais € resultado do
namero de atomos vizinhos (coordenacdo atdmica), do tipo de ligacdo e da distancia
atdbmica. Entre as caracteristicas destes materiais € possivel citar o baixo coeficiente de
atrito, baixo coeficiente de expansdo térmica, boa condutividade térmica, elevada
resisténcia a corrosdo e elevada dureza. As principais aplicacdes para estes materiais de
alta dureza sdo em ferramentas de corte, polimento, instrumentos cirurgicos, entre

outros [6].

2.3 Metal Duro

O metal duro possui 0 WC como o principal carbeto incorporado em sua matriz
e foi usado inicialmente como ferramenta para fabricacdo de filamento de lampadas
incandescentes. Pouco tempo depois passou a ser empregado como ferramenta de corte
devido as suas caracteristicas de alta resisténcia ao desgaste e compressdo além de
estabilidade térmica e tenacidade [7]. Outros elementos presentes em metais duros sdo o
Ti, Ta, Ve Nb. A adicdo de pequenas quantidades destes elementos auxiliam a inibigéo

do crescimento de grdos do WC durante o processo de sinterizagdo. O WC se dissolve
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na matriz de Co durante a sinterizacdo e precipita novamente em outros carbonetos
durante o resfriamento, desta maneira, com o crescimento do grdo a morfologia do

carbeto é modificada [8].

A fase dura consiste em grdos de carbeto de tungsténio (WC), mas dependendo
da finalidade, outros elementos podem ser adicionados a fim de melhorar a resisténcia
ao desgaste e a dureza. O cobalto e o niquel sdo os principais ligantes, podendo o ferro
também ser utilizado [7]. A Figura 2 mostra o diagrama de fase pseudobinario do WC-
Co, onde € mostrado uma reacéo eutética ternaria em 1245 °C, onde o cobalto entra em

fase liquida e é difundido entre os graos de WC [7].

Figura 2 - Diagrama de fases pseudobinério do WC-Co
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O teor de carbono é outro aspecto importante que modifica as propriedades dos
metais duros. Pode estar entre 6,15 e 6,20 % em peso e teores mais elevados de carbono

causam a reprecipitacdo de carbono como grafita livre [9] [10].

2.4 Breve historico do Metal Duro

O surgimento dos metais duros se deu principalmente pela busca de materiais

alternativos para substituir o diamante na fabricacdo de matrizes para extruséo de fio de
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tungsténio. Inicialmente os experimentos foram feitos com a adicdo de Fe e Ni ao WC,

mas o melhor resultado foi obtido quando o p6 de cobalto foi adicionado ao WC [11].

As primeiras pesquisas foram realizadas por Karl Schroter na Alemanha na
metade da década de 1920. Inicialmente foi empregado em matrizes, mas como tinha
alta resisténcia a compressdo e ao desgaste, logo passou a ser aplicado em ferramentas
de impacto para quebra de rochas e ferramentas de corte devido a sua alta resisténcia ao
desgaste, alta dureza e boa tenacidade [7].

Com o sucesso da nova descoberta, a Krupp passou a produzir o metal duro em
escala industrial. No inicio os testes eram bastante rudimentares e se resumiam a testes
de tenacidade e fragilidade através de impacto e a dureza era determinada riscando-se
em vidro. As primeiras ferramentas de usinagem tinham o gume cortante soldado em
um suporte, mas com o aumento da demanda, desenvolveu-se insertos com diversos

gumes para possibilitar a maior durabilidade da ferramenta [11].

2.5 Constituintes do Metal Duro

O metal duro é constituido de diversos elementos e, dependendo do elemento
presente, do grau de concentracdo de cada um, pode ter uma grande variedade de
propriedades fisicas e quimicas. Os elementos mais comumente encontrados sdo o

tungsténio, vanadio, tantalo, cobalto e nidbio [2].

2.5.1 Carbeto de Tungsténio

O Carbeto de Tungsténio é o carbeto de formula quimica WC. E um composto
quimico inorganico, pertencente ao grupo dos materiais ceramicos, que contém partes
iguais de carbono e tungsténio. Na sua forma mais basica encontra-se como um p6 fino
cinzento brilhoso, mas que pode ser moldado sob pressdo em varias formas para ser

usado em maquinas industriais, ferramentas, abrasivos e também em joalheria [2].

Em 2017 o consumo do tungsténio alcancou 55 mil toneladas na China, o que
representa quase 60 % do consumo total mundial. Considerando o alto custo de
producdo do material, estima-se que 35 % do fornecimento mundial de tungsténio é
reciclado. A industria de processamento de metal duro pode tratar quase todo tipo de

sucata contendo o tungsténio para recupera-lo e, se presente, outros constituintes
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valiosos. A sucata de tungsténio, devido ao alto teor deste elemento em comparacéo
com o minério, € um valioso material bruto de carbonetos [12] [13].

A Figura 3 mostra o local e o volume de tungsténio consumido por alguns paises
para a fabricacdo de componentes para as mais variadas aplicacdes. Alguns paises como
0 Japdo dependem da importacdo do W e estdo sujeitos a falta de fornecimento do

recurso [14].

Figura 3 - Local e o volume de tungsténio consumido por cada pais para a

fabricacdo de componentes para as mais variadas aplicacoes
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Fonte: https://www.sumitool.com/br

Grande parte das jazidas de tungsténio esta localizada em depoésitos de quartzo e
em granitdides. Sdo encontradas em depoésitos de scheelita (CawWQ,), em jazidas de
quartzo e depositos secundarios onde a wolframita (Fe,Mn) WO, pode ser encontrada
associada a cassiterita [15].

Devido as excelentes propriedades mecanicas, como um moédulo de Young mais
do que o dobro se comparado aos valores dos agos e dureza na faixa de 2000 HV, faz
com que os carbonetos de tungsténio tenham baixa usinabilidade [16].
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2.5.2 Titdnio

O Titanio é um metal de transicéo e foi descoberto em 1791 por W. Gregor no
minério da ilmenita (FeTiO3). Dentre as suas propriedades, destacam-se 0 elevado ponto
de fusdo de 1675 °C, a baixa massa especifica de 4,54 g/cm?® e modulo de elasticidade
acima de 12,7x10* MPa. O titanio é um material muito utilizado em aplicagdes
aeroespaciais e médicas porque é resistente e leve, com massa especifica de 4,5 g/cm®,
enquanto a maioria dos agos possuem massa especifica em torno de 7,8 g/cm3 [17].

Dentre as propriedades quimicas, a alta reatividade deste metal acaba sendo uma
desvantagem no processamento porque o Ti se combina muito facilmente com gases
como o nitrogénio e o oxigénio. A dissolucdo inicia principalmente a partir de 400 °C,
0 ocasiona uma reducdo da ductilidade [18]. Em contrapartida, o Ti tem elevada
resisténcia a corrosdo, principalmente em meios aquosos de cloreto e &cidos organicos
[19].

O titanio possui uma estrutura cristalina hexagonal compacta em condic¢des de
equilibrio. Esta estrutura é denominada de fase alfa e permanece estavel até 882 °C.
Acima desta temperatura, ela muda para a fase beta, na qual a estrutura é cubica de
corpo centrado. O Ti alfa é puro ou aquele cuja a tensdo foi aumentada com a adicdo de
elementos estabilizadores como o Al, Sn, Ni e Cu [20].

Um dos processos mais difundidos para obtencdo do Ti é o processo de KROOL
[21]. Neste processo o rutilo natural ou sintético é clorado na presenca de carbono
formando o TiCl,. O tetra cloreto de titanio ainda passa por um processo de purificacdo
por destilacdo e tratamento quimico para entdo ser reduzido ao titdnio metalico. Este
processo foi desenvolvido em 1942 por Krool e utiliza 0 magnésio como agente redutor,
ja o processo desenvolvido por Hunter em 1910 utilizava o s6dio metalico como agente
redutor [22]. Em ambos 0s casos é importante realizar o processo em um ambiente com
gas inerte (hélio ou argbnio) devido a alta reatividade do titdnio com o oxigénio

presente na atmosfera.

Dependendo da aplicacdo, o tamanho das particulas de titdnio podem ser
variadas utilizando processos de corte e atomizacdo, onde os tamanhos podem variar
desde pedacos grosseiros até o pd. Para a obtencdo do po fino, geralmente é necessario

hidrogenar o material a fim de tona-lo mais fragil para facilitar a etapa de moagem. Sem
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esta etapa, 0 processo para obtencdo do pé com granulometria mais refinada fica
comprometido devido a ductilidade do Ti [23].

O processo de hidrogenacao gera uma reacao exotérmica, o que requer cuidados
e equipamentos especiais. A Figura 4 mostra a imagem por MEV das particulas de po
fragilizadas que passaram pelo processo em um forno de alto vacuo do tipo Astro com
temperatura inicial de 680 °C, pressao de 0,07 MPa e tempo de hidrogenacdo de uma
hora. Em decorréncias da desidrogenacdo, as superficies das particulas apresentam certa
porosidade [20].

Figura 4 - Imagem obtida através de MEV do po de titanio puro obtido no CTA
pelo processo KROOL e fragilizado (Ampliacdo de 100 vezes)

Fonte: Braga, 2007

O formato das particulas apresentadas na Figura 4 acabam prejudicando a
fluidez do material para a etapa de compactacdo, obtendo uma densidade menor quando
comparada a obtida com particulas de formato esférico. No entanto, este tipo de
particula se torna ideal para a fabricacdo de pecas com porosidade desejada, filtros e
mancais autolubrificantes, por exemplo [20].
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Figura 5 - Imagem obtida atraves de MEV do p6 de titanio puro de uso comercial

Fonte: Yamanaka, 2019

Na Figura 5 o po foi preparado por atomizacao a gas. A aparéncia do po consiste
em particulas esféricas com pequenas particulas satélites. Uma distribuicdo de tamanho

de particula de 44 - 150 um obtida por peneiramento [24].

2.6 Densificagdo do WC20Co

Durante o processo de sinterizacdo ocorre a densificacdo a fim de diminuir ou
eliminar os poros da microestrutura para que o0 componente atinja as caracteristicas e
dimens@es finais. Os carbetos cementados sdo produzidos por sinterizacdo em fase

liquida.

O processo de sinterizacdo ocorre em 4 fases principais [25]. A Figura 6 mostra
as diferentes etapas de densificacdo em funcdo da elevacdo da temperatura. Inicialmente
a reducdo de oxidos e a degradacdo de lubrificantes e impurezas levam ao encolhimento
do material (etapa 1). A sinterizagdo em estado solido é iniciada com o aumento da
temperatura e a fase aglutinante comeca a molhar os grdos de WC. Com isso, a
dissolugdo e o transporte de material ocorrem por difusdo no estado s6lido enquanto a
porosidade diminui a medida que a temperatura aumenta e o material dissolvido no
metal ligante comeca a reprecipitar em grdos ndo dissolvidos. A densificagdo aumenta
devido ao rearranjo das particulas, fazendo com que tenha mais retragdo (etapa 2).

Quando a temperatura eutética é atingida (para uma liga tipica de WC-Co saturada em
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carbono é ~ 1300 °C), comeca a sinterizacdo por fase liquida. Nesta etapa os gréos se
dissolvem na fase aglutinante até sua saturacdo, que é controlada pelo produto de
lubrificagdo. Os grdos menores se dissolvem preferencialmente e os grdos maiores (que
ndo sao dissolvidos) crescem a custa dos grdos menores. Este processo leva a formacao

de granulos de WC e também a densificacdo completa (etapa 3) [26] [27].

Na quarta e Gltima etapa, o material aglutinante se solidifica e pode ocorrer
alguma reprecipitacdo, levando a uma rugosidade maior. Normalmente a sinterizagéo é
realizada em fornos com condi¢des controladas de temperatura, pressdo, atmosfera,

taxas de aquecimento/resfriamento e tempos de sinterizacao [28].

Figura 6 - Faixas de temperatura para cada estagio de densificacdo, juntamente
com uma descri¢do esquematica da evolucao da microestrutura e imagens de MEV

da estrutura correspondentes durante a sinterizacao de carboneto cementado WC-

Co (Adaptado)
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Fonte: Oliver, 2016

Na Figura 7 pode-se observar as propriedades tipicas de diferentes materiais em

relagdo ao metal duro. As propriedades dos carbonetos cementados podem variar muito
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dependendo dos tipos de elementos adicionados em sua composicdo. Por exemplo: se
uma mistura tiver como ligante o Co que é ductil e macio e 0 WC que é duro e possui
alta resisténcia ao desgaste, obtém-se um compoésito com as duas caracteristicas [29]
[28].

Figura 7 - Faixas de propriedades tipicas de diferentes materiais em relagdo ao

metal duro - (Adaptado)

3000 150
2750 140
130
i = 120
'E'2250 m 110
@ 200 %mn
W 1750 = %
2. 1500 - %
m |:| m
: 1250 :E B0
L 1000 s 50
A 70 é “3‘3 |:|
500 |:|
0
250 I = 10 D - I
0 0 =
I =] m [=]
o c U oo (] — L oo
Qo = E S0 9y = E S 0O
J% E D8ES 28 E T5ES
= S £us< = w S5 fLues5<
g w L I W i
— 700 o 9000
T 650 o
[+
E— £00 ESZ}DO
@ 550 o 7000
B 500 *E
E 450 pmy o 6000
m 320 E
w300 o 4000
o 50 +n L1
o 200 [ ] o 000
0 l 5
i i £ o
9 msg H 1000
= 0 — é 0
o Q T o
W
3 s £ 23 S c 2938
SR E Taog o b= E wog
= L L P Ll L

Fonte: https://www.home.sandvik

2.7 Porosidade do Metal Duro

As propriedades do metal duro sdo fortemente influenciadas pelo grau de
porosidade da microestrutura. Fatores como teor de carbono, impureza, distribui¢do de
ligante de forma irregular, mistura ndo homogénea podem ocasionar um grau elevado

de porosidade e como consequéncia comprometer a resisténcia mecanica da peca [31].
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2.8 Teor de Ligante do Metal Duro

Na inddstria do metal duro, o ligante convencionalmente utilizado é o cobalto,
sua concentracdo varia entre 3 % a 30 % na composi¢do. Atualmente, com 0 preco
elevado e o fato de ser classificado pelo programa europeu REACH como um produto
toxico, outros estudos estdo sendo desenvolvidos para encontrar um ligante que possua
caracteristicas mecénicas similares as do Cobalto. O niquel e o ferro sdo considerados
como uma alternativa ao cobalto, porém o niquel também é considerado téxico para a
salde humana e o ferro ndo atinge as mesmas caracteristicas mecanicas proporcionadas
pela ligacdo WC-Co [32]. Considerando que o cobalto ainda é o principal ligante em
uso, a Figura 8 mostra a dureza em HRA do metal duro (WC-Co), considerando

diversos tamanhos de grdos em diferente percentuais de concentracéo de Co.

Figura 8 - Dureza em HRA do metal duro (WC-Co) relacionado com diversos

tamanhos de graos em diferente percentuais de concentracao de Co - (Adaptado)
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Fonte: Cooper, 1999

Como apresentado na Figura 8, o tamanho de grdo e o percentual do ligante tem
forte influéncia na dureza do compactado, observa-se que a dureza mais elevada se

obtém com baixo percentuais de ligantes e tamanho reduzido de gréo.

Outro aspecto impactado pelo teor de ligante € a resisténcia a ruptura transversal

(TRS - Transverse Rupture Strenght) dos ligantes de WC-Co, que com frequéncia sao
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vistos como um equivalente de tenacidade [34]. A realizacdo dos testes de TRS séo
utilizados porque neles o grau de porosidade dos carbetos de tungsténio é facilmente
identificado. Neste caso, 0s poros sdo vistos como defeitos e impactam diretamente na
resisténcia a ruptura. A Figura 9 mostra que o resisténcia a ruptura transversal é
inversamente proporcional a dureza dos materiais contendo WC-Co. O TRS aumenta
quando a dureza diminui dentro de uma faixa de dureza de 1200 HV e de acordo com
essa tendéncia, o TRS aumenta com o teor de cobalto, desde que os tamanhos dos graos
de carboneto de tungsténio sejam mantidos constantes, porque a dureza diminui quando
o teor de cobalto aumenta. Essa relacdo representada na figura € questionada quando um
caso extremo com metal cobalto puro for considerado. Como o metal de cobalto possui
um moédulo muito menor em comparacdo ao WC, o TRS do compdsito WC-Co deve
diminuir quando o contetido de cobalto se torna téo alto que o efeito do metal de cobalto
no compdsito se torna dominante. Isso implica que o TRS diminuira quando a dureza

for menor que um valor limite [35].

Figura 9 - Correlagéo entre a resisténcia a ruptura transversal e a dureza do

carbeto de tungsténio cementado - (Adaptado)
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2.9 Granulometria

O tamanho de grdo é mais um dos fatores que influenciam a dureza final dos
carbonetos cementados. Através do ajuste da quantidade de ligante e do tamanho de
grdo do carbeto de tungsténio, as propriedades mecanicas podem ser otimizadas.
Caracteristicas como tenacidade, dureza e condutividade térmica podem ser controladas
dependendo do tipo de aplicacdo para o qual o material se destina. Em geral, grdos mais
finos permitem a fabricacdo de carbonetos com estrutura mais fina [37]. O tamanho do
grédo pode ser controlado na moagem e também prevenindo o seu crescimento durante a
sinterizacdo, neste caso, € acrescentado uma pequena quantidade de impurezas
(dopagem), além do ajuste do percentual de cobalto [38]. A Figura 10 mostra a relagdo
entre o tamanho de grdo, o percentual de cobalto e a dureza para as diferentes
aplicacdes. Nela é possivel observar que baixas concentracdes de cobalto (até 10 %) e
grdos com tamanho entre 0,25 um e 1,5 pm tem aplicacdo em ferramentas de trefilacéo,

corte de metal e usinagem de compasitos.

Figura 10 - Relagéo entre o tamanho de gréo, o percentual de cobalto e a dureza

para as diferentes aplicacdes - (Adaptado)
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2.10 Mistura e Compactacgao

A mistura dos pds € uma das partes mais importantes do processo, j& que
garantir a homogeneidade é um desafio. E na etapa de mistura que as ligas e 0s
lubrificantes sdo adicionados. A mistura pode ser feita em moinhos do tipo em “V” ou
“Y” proprios para a metalurgia do p6. Além dos tipos de misturador, € importante
observar parametros como a velocidade de rotacdo do misturador, a quantidade de

material e o tempo de mistura a fim de se obter um material mais homogéneo [40].

Apdbs a mistura parte-se para a compactacao, que é realizada através da aplicacao
de forca normalmente uniaxial. Esta etapa € realizada na maioria das vezes em
temperatura ambiente onde o pd é colocado dentro de uma matriz propria para este fim
e com a forma final do produto que se deseja. A densidade pode ser controlada
alterando a pressao aplicada ao compactado, onde pressdes muito baixas podem néo
densificar suficientemente o material e pressbes muito elevadas podem delaminar o

compactado [40].

2.11 Lubrificantes

O principal lubrificante empregado na inddstria da metalurgia do p6 é o
estearato de zinco. A funcdo dele é, durante a compactacdo, reduzir o atrito entre as
particulas do compactado e também entre o compactado e a ferramenta de compactacéo.
O lubrificante deve ser adicionado em quantidades especificas para ndo afetar a

compressibilidade da mistura [41].

O estearato de zinco tem a caracteristica de ser hidrofébico (que repele a 4gua) e
tem diversas aplicacdes na industria. As principais sdo: desmoldante, anti-empedrante,
dispersante e como lubrificante [42]. Em comparacdo com as ceras, na metalurgia do
po, 0 estearato de zinco tem como vantagens o aumento da densidade aparente, boa
compressibilidade, bom desempenho de lubrificagdo, boa escoabilidade da mistura e

custo mais baixo.

A Figura 11 apresenta a micrografia obtida por MEV das particulas irregulares
do po6 de estearato de zinco fornecido pela empresa Alkallis Brasil. O tamanho das

particulas varia entre 1 e 10 um [2].
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Figura 11 - Micrografia do estearato de zinco

Fonte: Martins, 2010

2.12 Curva de Compressibilidade

A curva de compressibilidade tem fundamental importancia para que se possa
determinar a capacidade de certa quantidade de p6 densificar, em funcdo da pressédo de
compactacdo. Para definir a curva de compactacdo, aplicam-se varia pressbes de
compactacdo onde se obtém diferentes densidades [43]. Na norma ASTM B331-95 é
possivel encontrar padrdes e parametros da curva de compressibilidade.

2.13 Sinterizagao

A sinterizagdo é um processo termicamente ativado que usa como forga motriz a
diminuicdo de energia interfacial entre particulas para densificar o componente. O
processo ocorre sem a fusdo do metal base e em condic¢des de temperatura, atmosfera e
tempo controlados. Geralmente algum elemento minoritario serd fundido para efetivar a
ligacdo entre as particulas, a chamada fase liquida [44].

A Figura 12 apresenta resumidamente o processo para a obtengédo de ferramentas

de metal duro, conhecidos comercialmente por insertos de metal duro.
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Figura 12 - Processo de Fabricacdo do Metal Duro
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O objetivo da sinterizacdo é garantir que tenha uma ligacdo atdbmica entre as
particulas do material WC20Co e suas variantes. Ap6s a sinterizacdo, o material adquire
propriedades de alta dureza e alta resisténcia ao desgaste, por outro lado fica

extremamente fragil e com pouca resisténcia ao impacto.

2.14 Caracteristicas e Propriedade dos Sinterizados

As caracteristicas e propriedades dos metais duros podem ser determinados
através de ensaios mecanicos (compressdo), dureza e microdureza, determinagdo da
densidade, tamanho de gréo, condutividade térmica, contracdo volumétrica e anélise da
microestrutura através da microscopia ética ou microscopia eletrébnica de varredura
[46]. Conhecer as propriedades dos sinterizados é fundamental para uma correta

avaliacdo do comportamento do material durante o processo de aquecimento das ligas.
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Durante a sinterizacdo o metal duro sofre altas taxas de contracdo devido a
molhabilidade do WC na fase liquida, que acontece na faixa de 1300 °C. Durante a fase
de resfriamento, o cobalto retém em solucdo 4 % de carboneto de tungsténio até atingir

o0 estado solido, que ocorre a 1275 °C [47].

2.15 Atmosferas de Sinterizacéo

A sinterizagdo pode correr em diversas atmosferas e, sobre este assunto, existem
estudos desde a década de 50 [48]. A atmosfera tem como funcdo permitir ou ndo
reacOes quimicas nas superficies dos materiais. Para realizar a limpeza e evitar a
oxidacdo em altas temperaturas, atmosferas redutoras sdo empregadas nos processos.
Também é importante para controlar a reducdo dos poros nos estagios finais da
sinterizacdo, que depende da difusibilidade dos gases confinados na estrutura cristalina.

E por fim, também altera a velocidade do crescimento de gréos [49] [50].

Os principais gases utilizados para a sinterizacdo sdo o hidrogénio e o argonio,
onde o hidrogénio apresenta melhores resultados de densificagdo, atingindo niveis
préximos ao tedricos. Ja a atmosfera de argdnio resulta em um acabamento superficial
melhor e por ser um gas inerte, possui menor periculosidade porque ndo provoca

explosdo quando exposto altas temperaturas [2].

2.16 Molhabilidade

Conhecer previamente o comportamento da molhabilidade dos metais
selecionados para unir as superficie do carboneto de tungsténio é de grande importancia
porque permite compreender como o metal vai se difundir e dissolver durante a fase
liquida [51]. Por exemplo, o cobalto tem a funcdo de fazer uma ligacdo ductil na matriz
do carboneto durante a fase liquida da sinterizagdo e em funcéo da alta molhabilidade,
permite obter altas densidades dos sinterizados [52].

A Figura 13 apresenta a micrografia da microestrutura da amostra de WC-20Co
sinterizada, na parte clara da imagem é possivel observar que o cobalto envolve o

carbeto de tungsténio, unindo assim as particulas [7].
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Figura 13 - Micrografia da amostra de WC-20Co

»

Fonte: Torres, 2009
2.17 Influéncia do Ti no Cobalto

O cobalto e o titdnio sdo importantes elementos de liga para ligas de alta
temperatura, como as de niquel e as superligas que tem o cobalto como base. A alta
missividade entre os elementos pode ser observado no diagrama de fases binarias do

Co-Ti da Figura 14, onde séo apresentadas as diversas fases formadas entre ambos [10].

A temperatura de fusdo congruente de Co-Ti varia de 1170 °C a 1494 °C, onde
as fases Co-Ti (B-Ti) e Co3-Ti (o - Co) possuem uma relagcdo de ordem e desordem.
Também nota-se uma pequena area de ordenagdo fase B-Ti proxima ao ponto eutético
rico em Ti [10].
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Figura 14 - Diagrama de fases binarias do Co-Ti
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Fonte: https://www.infomet.com.br

2.18 Principais aplica¢bes do metal duro

Os carbetos cementados possuem muitas aplicacbes em diferentes areas da
industria, incluido a automotiva, aeroespacial, energia, mineracao, entre outras [55]. Nas
aplicacdes de usinagem, o metal duro é usado sob a forma de inserto instalado em
ferramentas. Tambeém é um excelente material para suportar altas temperaturas e cargas

dindmicas, devido a sua elevada tenacidade a fratura [1].

A Figura 15 apresenta diversas ferramentas de corte fabricadas a partir do metal
duro para aplicagdes na usinagem de metais. Através dos processos de conformagéo,

pode-se obter quase qualquer forma do inserto.
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Figura 15 - Ferramentas de carbeto cementado para méquinas de corte

Fonte: https://www.itia.info

Um exemplo de material para ferramental ¢ o CERMET, cujo nome é uma
combinacdo das palavras ceramica e metal. Inicialmente eram compostos por carbetos
de titanio e niquel, mas atualmente o niquel ndo est& sendo utilizado. Sendo substituido
por particulas de carbonitreto de titanio Ti (C,N), uma segunda fase dura de titanio,
niodbio, tungsténio (C,N) e um ligante de cobalto rico em W. Apresentam como
caracteristicas, reduzida tendéncia a abrasdo e melhor resisténcia ao desgaste, se

comparado com os metal duro [56], além de apresentar boa resisténcia a corrosao.

A Figura 16 mostra matrizes de trefilacdo fabricadas com elementos compésito
de metal duro. Estas matrizes sdo compostas de metal duro na parte interna e revestidas
com aco D6 para aumentar a resisténcia. O titanio é adicionado em algumas matrizes

como elemento de liga a fim de aumentar a repeténcia & corrosao.

Figura 16 - Matrizes de trefilagdo padrao: com perfil (esquerda) e cilindrica

Fonte: https://www.ceratizit.com



38

3. MATERIAIS E METODOS

Optou-se por trabalhar as caracteristicas do processo de compactacdo e
sinterizacdo do metal duro na composicdo WC-20Co, devido a este ter sido adquirido
comercialmente e servir de base para outras composic¢des. O fluxograma da Figura 17
apresenta um resumo do procedimento experimental adotado para caracterizar as
diferentes combinacGes de propriedades obtidas a partir da adi¢do de Titanio ao Carbeto
de Tungsténio.

Figura 17 - Fluxograma do trabalho desenvolvido
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Fonte: autor
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3.1 Materiais e Misturas

Para o desenvolvimento do estudo, partiu-se do p6 de WC-20Co (G40 -
SANDVIK) e pé de Titanio com 99,5 % de pureza e tamanho de grdo menor que 325

mesh, fornecido pela empresa Alfa Aesar.

Com a definicdo do material que seria utilizado, o Carbeto de Tungsténio com
20 % de Cobalto (WC20Co) e o Titénio (Ti) foram pesados em uma balanca analitica
com capacidade para até 210 g e divisdo de 0,0001 g, onde foram preparadas amostras
nas seguintes quantidades do WC20Co: 100 gramas, 99 gramas, 98 gramas, 95 gramas,
90 gramas e 85 gramas. A seguir adicionou-se 1 grama de titanio ao contetdo de 99
gramas de WC20Co, 2 gramas de Ti aos 98 gramas de WC20Co, 5 gramas aos 95
gramas de WC20Co, 10 gramas aos 90 gramas de WC20Co e 15 gramas aos 85 gramas

de WC20Co, totalizando de 100 g de cada composicao, conforme indicado na Tabela 1.

Tabela 1 - Balanco de massa das composi¢des de WC20Co e Ti

Percentual de | Percentual | Quantidade de
WC-20Co de Ti Ti em Massa [g]
100 % 0% 0
99 % 1% 1
98 % 2% 2
95 % 5% )
90 % 10 % 10
85 % 15 % 15

Fonte: autor

Apdbs as amostras estarem devidamente separadas, foram acondicionadas em
vasilhame adequado para possibilitar a mistura. O material pesado foi misturado
manualmente por aproximadamente cinco minutos a fim de garantir a maior
homogeneidade possivel. Apds a mistura estar completa, dividiu-se o p6 em quantidade
de aproximadamente 10 g para possibilitar a compactacdo, estando estes prontos para a

etapa de compactacéo.

Ap0s ter todas as porgdes de cada composicdo devidamente separadas, iniciou-se
0 processo de compactacdo do material. Foram fabricadas 10 amostras de cada

composicao, totalizando 60 amostras.
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3.2 Compactacgao

Para o processo de sinterizacdo, um conjunto de trés amostras de cada
composicao foram sinterizadas em cada temperatura analisada. Com isso, uma amostra
de cada composicdo sobrou para eventual andlise posterior, principalmente para

comparar a contracao linear e volumétrica ocorrida nas amostras sinterizadas.

Com o material das amostras devidamente segregados, utilizou-se o conjunto
matriz e puncdo mostrados na Figura 18. A matriz e o puncdo foram limpos e
lubrificados com po de estearato de zinco a fim de reduzir o atrito entre 0 pd e a matriz

de compactacao.

Figura 18 - Matriz de compactacéao utilizada para a compactacdo das amostras
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Fonte: Compilagdo do autor

A matriz foi fabricada para que os corpos de prova tivessem um tamanho ideal
para possibilitar a sinterizacdo em laboratério, onde o didmetro das amostras € de 13
mm e a altura varia conforme a quantidade de material depositado no interior da matriz,

gue geralmente fica entre 10 mm a 14 mm de altura.

Com a matriz limpa e lubrificada com Estearato de Zinco, colocou-se o po
metalico dentro a fim de passar para a etapa de compactacdo. Para a compactacao das
amostras, usou-se uma prensa hidraulica manual modelo 15ST fabricada pela

BOVENAU com capacidade de 15 toneladas conforme a Figura 19.
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Figura 19 - Prensa hidraulica manual com capacidade de 15 toneladas utilizada

para compactar as amostras
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Fonte: auto www.bovenau.com.br

Como a prensa manual e tem a pressdo de compactacdo elevada através do
bombeamento manual, a maior carga foi aplicada de uma Unica vez, ao final, a fim de

gue ndo ocorresse a delaminacdo das amostras.

Para um melhor controle do processo, cada uma das amostras foi numerada e
identificada com grupo de temperatura na qual foram sinterizadas, conforme a Tabela 2.
Esta etapa foi determinante para possibilitar a correta identificacdo de cada amostra até

o fim de todas as analises.

Tabela 2 - Separacdo das amostras em trés grupos de temperatura com todos 0s
percentuais de titanio

Temperatura T [°C]
Massa de |Percentual 1360 1400 1450
Titdnio |de Titdnio| Grupo I Grupo 1l Grupo Il
0g 0% 3 Amostras | 3 Amostras | 3 Amostras
1g 1% 3 Amostras | 3 Amostras | 3 Amostras
29 2% 3 Amostras | 3 Amostras | 3 Amostras
59 5% 3 Amostras | 3 Amostras | 3 Amostras
10¢g 10 % 3 Amostras | 3 Amostras | 3 Amostras
159 15 % 3 Amostras | 3 Amostras | 3 Amostras

Fonte: autor
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Na Figura 20 , estdo destacadas as amostras verdes de WC20Co e suas variagdes
de titdnio obtidas apds o processo de compactacdo. As amostras foram divididas em trés
grupos de temperatura para a sinterizagdo em 1360 °C (Grupo | - figura A), 1400 °C
(Grupo 11 - Figura B) e 1450 °C (Grupo Il - Figura C). Para um controle de todas as
amostras até a etapa de analise, foram realizadas gravacGes de forma permanente
através de entalhes com uma ferramenta cortante antes das amostras serem levadas ao

forno.

Figura 20 - Amostras verdes de WC20Co e variantes de WC20Co com Ti

Fonte: Compilacdo do autor

3.3 Sinterizacao

Ap0s 0s processos de compactacdo, identificacdo e separacdo descritos acima
estarem concluidos, as amostras foram divididas em trés grupos distintos a fim de
realizar a sinterizacdo em trés temperaturas diferentes. A selecdo da temperatura de
sinterizacdo das amostras partiu de parametros ja estabelecido na literatura onde
variaram de 1360 °C até 1450 °C. Os parametro foram extraidos do catadlogo da

SANDVIK (Figura 21) que forneceu alguns pardmetros iniciais para o estudo.



43

Figura 21 - Temperatura de Sinterizacdo para cada classe de material

Composi¢do Quimica (peso %) Temperatura Dureza Tamanho
Classes de Densidade do grio
SANDVIK WC | Co |NilCrsC, Tic TaC +| Qutros Sinterizacdo| (g/em?) Vickers |Rockwell ginterizado

NbC |Elementos (°0) (HV30)| (HRA) (um)

K45 84515 05 | - : : 1360 13.96 1210 883 20
G30 85 |15 = = = = 1360 14.00 1030 86 50
[G40 80 |20/ - 1360 13.55 910 84.6 50 |
P30S 80.5|9.5] - 1450 13.00 1400 | 904 20
[Paos 79 | M - 1450 1290 | 1350 | 8938 20 ]
M10 83.95/6.0| - 7.38| 265 - 1450 12.85 1650 | 925 15

Fonte: Adaptado da Sandvik

As amostras de WC20CoTi dos trés grupos de temperaturas foram sinterizadas

de acordo com uma rampa de aquecimento de 10 °C/min até as temperaturas de 1360

°C, 1400 °C e 1450 °C respectivamente conforme a Figura 22. Foram mantidas nesta

temperatura por um periodo de 60 minutos até o desligamento do forno. O resfriamento

das amostras ocorreu dentro do forno com o gas argénio circulando até as amostras

atingirem uma temperatura préxima a do ambiente.

Figura 22 - Curvas de sinterizacdo das amostras de WC-20CoTi nas trés

temperaturas
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Fonte: autor
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3.4 Atmosfera de sinterizacéo

A atmosfera de sinterizacdo é muito importante para garantir que as amostras
ndo sofram o processo de oxidagcdo com o oxigénio, para tanto, foi escolhida a
atmosfera de argbnio para proteger as a amostras. Por ser um gas inerte, o argonio
apresenta menores riscos se comparado ao hidrogénio, o que torna o processo de

sinterizagdo mais seguro.

3.5 Base de sinterizagao

Além da atmosfera de sinterizacdo, € importante escolher uma base adequada
para auxiliar na protecdo das amostras. Foi escolhida a base de grafite (Figura 23) a fim
de manter o controle do carbono livre do metal duro. Mantendo a composi¢do do

carbeto com o percentual de carbono acima de 6,14.

Figura 23 - Base de grafite para protecdo das amostras

Fonte: autor

3.6 Forno utilizado para a Sinterizagio

O forno utilizado foi o Forno Tubular Sanchis (Figura 24) com faixa de
operacdo de 400 °C até 1600 °C. O equipamento foi disponibilizado pelo laboratério de
metalurgia do Instituto Federal Sul Rio Grandense / Campus Sapucaia do Sul. O forno
estd equipado com controlador de temperatura N1100, o que permitiu realizar as rampas

de aquecimento com bastante exatid&o, garantindo assim um controle do processo.
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Figura 24 - Forno tubular Sanchis com controlador de temperatura com faixa de
operacdo entre 400 °C até 1600 °C

Fonte: www.sanchis.com.br
3.7 Ferramenta para auxiliar no processo de preparacdo das amostras

Como o material WC20Co e suas derivagdes sdo muito duras (entre 50 e 60
HRC), fabricou-se uma ferramenta para a fixacdo das amostras a fim de possibilitar um
desbaste prévio na retifica, este procedimento gerou uma economia de tempo para as
etapas de preparacdo das amostras, principalmente nas etapas de lixamento, ja que as
amostras estavam perfeitamente planas e com baixa rugosidade superficial. O objetivo
da ferramenta é permitir a fixacdo de até dez amostras por vez sobre a mesa magnética

da retificadora.

A ferramenta foi inicialmente desenvolvida em CAD 3D SolidWorks conforme
a Figura 25. Como as amostras possuem um formato cilindrico, observou-se a
necessidade de existir a0 menos trés pontos de contato para a fixacdo segura das

amostras no porta amostras.
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Figura 25 - Projeto da Ferramenta para fixacdo das amostras na mesa magnética

da retificadora

leooeo]
i '__ @ ::_.‘!

e =

e
A

Fonte: autor

Na Figura 26 pode-se observar uma imagem (A) da ferramenta sem as amostras,
na imagem (B) como as amostras ficam fixas e na imagem (C) durante o processo de

retifica de um conjunto de dez amostras ao mesmo tempo.

Figura 26 - Ferramenta para fixaco das amostras na mesa magnética da

retificadora

Fonte: autor

3.8 Preparacao da superficie das amostras

Apds um passe na retifica, como todas as amostras estavam com uma das faces
plana, as etapas de lixamento foram aceleradas de forma significativa. O processo de
lixamento foi iniciando com um lixa com gréo de 800 mesh, passando posteriormente
para uma lixa com grdo de 1000 mesh. Apos a etapa de lixamento, o polimento foi feito
em uma politriz com uso de 0xido de alumina para o acabamento final.

A etapa de preparacdo das amostras foi fundamental e possibilitou que o ensaio

de microdureza tivesse a exatiddo aumentada.
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4. RESULTADOS E DISCUSSOES

A seguir estdo apresentados o0s resultados de densificacdo, contragdo
volumétrica, dureza e microdureza obtidos das amostras. As micrografias da
microestrutura foram realizadas com o auxilio de microscopio eletronico de varredura
modelo TESCAN cedido pelo laboratério LAPROM situado no Centro de Tecnologia
da UFGRS.

O processo foi iniciado pela anélise do p6 para identificar a morfologia e
composicdo antes da realizacdo das misturas. A Figura 27 apresenta as particulas de
WC-20Co, onde nota-se que cobalto e a particulas de WC estdo uniformemente
distribuidas.

Figura 27 - Micrografia da mistura do p6 de WC-20Co

Fonte: autor

O p6 de estearato de zinco fornecido pela empresa Alkallis Brasil, serviu como
lubrificante e é exibido na Figura 28 como particulas irregulares de tamanho variando
entre 1 a 10 um (indicado com setas azuis). Foi acrescentado 1% de lubrificante em

cada conjunto de amostras.
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Figura 28 - Micrografia do estearato de zinco
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Fonte: autor
4.1 Amostras descartadas

As amostras de WC20Co com 10% e 15% de Ti, nas trés temperaturas, nao
obtiveram uma boa densificacdo como é possivel observar na Figura 33. Como
resultado, a alta porosidade acabou fragilizando demasiadamente as amostras e por esta
razdo nao foram feitas analises de dureza, MEV e EDS. Comprovou-se que nestas
temperaturas de sinterizacdo e com estes percentuais de Ti, o material ndo tem
aplicacdes préaticas devido a fragilidade apresentada. Na Figura 29 é possivel observar
uma comparacgdo entre as amostras a verde (no fundo) e as amostras sinterizadas em
1360 °C (primeiro plano da imagem). As amostras A e B obtiveram contragdes muito

baixas, permanecendo com quase o mesmo volume das amostras ndo sinterizadas.
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Figura 29 - Comparacéao entre as amostras a verde (no fundo) e as amostras

sinterizadas em 1360 °C (primeiro plano da imagem) - Amostras A e B descartadas

az s h ]

10 mm

Fonte: autor

Outros estudos com temperaturas mais elevadas ou em outras atmosferas seriam
necessarios para encontrar condi¢des de temperatura e atmosfera que permitissem a

densificacdo e consequente aumento de resisténcia mecanica das amostras.

4.2 Curva de Compressibilidade / Caracterizacdo do P6 de WC20Co

A Figura 30 mostra a curva de compressibilidade do WC20Co, onde a densidade
varia em funcéo da press&o de compactacio. E possivel observar que acima de 400 MPa
de pressdo a densificacdo ndo aumenta na mesma proporcao observada de 100 MPa a
300 MPa, mesmo tendo um leve incremento. E importante considerar que o primeiro
ponto da curva é a densidade aparente do material. A determinacdo deste parametro é
importante para a caracterizacdo do material a fim de conhecer qual a minima e
méaxima pressdo admissivel que garanta uma densificacdo adequada e sem comprometer
a matriz e 0 equipamento empregados no processo e também para ndo gastar energia

além do necessario.
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Figura 30 - Curva de Compressibilidade do WC20Co - Densidade a verde do
WC20Co com 0 aumento da pressdo de compactacao
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Fonte: autor

Para a compactagdo das demais amostras utilizou-se a pressao de 600 MPa, que
estd coberta pela faixa de pressdo encontrada na literatura, além de realizar a
compactacdo sem comprometer a integridade mecanica da matriz. Essa pressdo tornou
viavel também a realizacdo da compactacdo na prensa hidraulica manual disponivel no

laboratério do Instituto Federal do Rio Grande do Sul - Campus Sapucaia do Sul/RS.

4.3 Densidade aparente

A densidade aparente do p6 de WC20Co e suas variantes foi calculada
dividindo-se a massa do material pelo volume ocupado pelo mesmo sem estar
compactado. O resultado é a densidade aparente, que é expressa em g/cmi. O

procedimento foi realizado com o emprego do funil de hall segundo as seguintes etapas:

1 - O furo do funil foi obstruido;
2 - O funil foi preenchido com p6 de WC20Co;
3 - Deixou-se o recipiente coletor encher até transbordar;



4 - O excesso de po sobre o recipiente foi raspado;
5 - Realizou-se a pesagem do po;
6 - O peso do pé foi dividido pelo volume do recipiente.
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Conhecer esta propriedade é importante para que se possa fazer a escolha correta

da matriz e da prensa envolvida no processo. A densidade aparente calculada para o

WC20Co foi de 2,91 g/cm3. A densidade das demais composicdes estdo apresentadas no

APENDICE C.

Na Figura 31 pode-se observar que densidade aparente teve um decréscimo com

0 aumento da quantidade de metal presente na mistura. Isto ocorre porque o Ti tem uma

densidade consideravelmente inferior ao do Carbeto de Tungsténio. Também é possivel

verificar a diferenca entre a densidade aparente e densidade tedrica.

Figura 31 - Densidade aparente e densidade tedrica das amostras de WC20Co nas

diferentes concentracdes de Ti
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Fonte: autor

4.4 Densidade a Verde

A densidade a verde foi calculada através da relacdo de peso e volume de cada

amostra apenas compactada. E importante conhecer o resultado para que se possa

comparar com a densidade do material depois de sinterizado, onde é possivel comprovar
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se houve ou ndo contracdo volumétrica, o que também é um indicativo de que o
processo de sinterizacdo efetivamente ocorreu.

A tabela do APENDICE D apresenta os resultados obtidos nas diferentes
concentracdes de Ti e a Figura 32 apresenta a comparacdo entre os resultados de
densidade a verde e densidade tedrica do WC20Co para as diferentes concentracdes de
Ti, expresso g/cm3. Pode-se observar também que, conforme esperado, a densidade

diminui com o aumento da concentracao de titanio.

Figura 32 - Densidade a verde e densidade teérica do WC20Co em funcéo dos

diferentes percentuais de titanio
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Fonte: autor
4.5 Contracdo Volumétrica

A Tabela 3 apresenta o percentual de contracGes volumétrica das composi¢oes
de metal duro obtida nas diferentes concentragdes de Ti apds a sinterizacdo. O resultado
¢ a média obtida para um conjunto de trés amostras estudas para cada caso. O dados de
contracdo volumétrica, juntamente com a densidade aparente, sdo extremamente
importantes, pois permitem os calculos para desenvolvimento e projeto das ferramentas

de compactagdo. A maior variacdo da contracdo volumétrica ocorreu nas amostras com
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menor concentracdo de Ti, independente do tempo e temperatura de sinterizacdo aqui

estudados.

Tabela 3 - Contragdo volumétrica das amostras em fun¢do da concentracao de Ti

em cada grupo de temperatura

Temperatura T (°C) %Ti| Vo!ume do . Volume da amt;stra Con'fra'géo
(Grupo) sinterizado (cm?) a Verde (cm?) Volumétrica (%)
0 0,72 1,13 36,82
1 0,80 1,14 29,21
1360 2 0,85 1,16 26,58
(1) 5 1,00 1,19 15,75
10 1,24 1,28 3,18
15 1,31 1,33 2,09
0,72 1,13 36,36
0,74 1,14 34,62
1400 2 0,76 1,16 34,12
(m 5 0,87 1,19 26,81
10 1,25 1,28 2,62
15 1,32 1,33 1,23
0,73 1,13 35,54
0,73 1,14 35,34
1450 2 0,76 1,16 34,09
(1) 5 0,87 1,19 26,79
10 1,60 1,28 124,73
15 1,47 1,33 109,85

Fonte: autor

A baixa contragdo observada nas amostras com concentracdo de 10 % e 15 %
decorrem da falta de energia térmica para a cinética de difusdo, fazendo que a

densificacdo seja muito proxima das amostras a verde.

4.6 Densidade do Sinterizado

Através do método de Arquimedes (Norma MPIF-95), foi determinada a
densidade do sinterizado conforme a Tabela 4. Como a densidade do material metalico
adicionado na composi¢do possui uma densidade menor, esperava-se que o valor

decrescesse com o0 aumento de Ti na composi¢do. A medida da densidade do sinterizado
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€ um aspecto muito importante a ser avaliado, pois a partir deste parametro, se obtém o

valor de densificacao.

Tabela 4 - Densidade média do sinterizado para o trés grupos de temperatura

1360 (1) 1400 (11) 1450 (111)
% Ti| Densidade | Densidade Densidade
(9/cm?) (g/cm?) (g/cm?)
0 13,47 13,38 12,59
1 12,06 12,98 12,18
2 11,23 12,58 12,36
5 9,59 11,12 10,84
10 7,50 7,79 6,01
15 7,26 7,33 6,41

Para uma melhor representacdo, a Figura 33 apresenta 0s mesmos dados da
Tabela 4 para as trés temperaturas de sinterizacdo. Cada ponto do gréfico representa a
média de resultado para trés amostras.

Figura 33 - Densidade do sinterizado em funcéo da concentracdo de Ti para cada

grupo de temperatura
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Fonte: autor
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Para auxiliar no processo de comparacdo, os dados de densidade a verde e
densidade do sinterizado foram sobrepostos no grafico da Figura 34. Em todas as
concentracdes de Ti, foi possivel observar que em 1400 °C ocorreu a maior densificacdo
do material, indicando que nesta temperatura a sinterizacdo ocorreu de maneira mais
eficiente.

Figura 34 - Resultado geral de densificacdo das amostras em cada temperatura de

sinterizacéo
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Fonte: autor
4.7 Porosidade

Para se avaliar a porosidade do metal duro utilizou-se dois métodos. O primeiro
consistiu em uma micrografia em um microscépio 6tico e o segundo foi a determinacéo
da porosidade através da comparacdo com a densidade tedricas dos constituintes do
metal duro. A Figura 35 apresenta, dentro dos retangulos, a porosidade da superficie de
uma amostra sinterizada a 1400 °C com 1 % de Ti. Na imagem é possivel notar a

presenca de poros de tamanho entre 1 um e 2 pm.

A amostra ndo sofreu nenhum ataque quimico, foi apenas retificada até ficar

planaa fim de facilitar o lixamento e posterior polimento.



56

Figura 35 - Porosidade da superficie de uma amostra sinterizada a 1400 °C com 1
% Ti

50 um

Fonte: autor

Na Tabela 5 sdo apresentados os valores da porosidade real obtidos em funcgéo
da concentragdo e temperatura para todas as amostras. Novamente observa-se que 0s
melhores resultados s&o obtidos na faixa de 1400 °C para as concentragdes entre 1 % e
2 % de Ti, que obtiveram uma porosidade relativa de apenas 3,56 % e 5,85 %

respectivamente.

Tabela 5- Densidade tedrica vs. densidade relativa e porosidade relativa.

Temp. %Ti Densidade Densidade Densidade | Porosidade
Grupo (g/cm3) Teérica (g/cm?) Relativa Relativa
0 13,47 13,55 99,42% 0,58%
1 12,06 13,46 89,61% 10,39%
1360 °C 2 11,24 13,37 84,06% 15,94%
(1) 5 9,59 13,10 73,25% 26,75%
10 7,51 12,65 59,37% 40,63%
15 7,26 12,19 59,56% 40,44%
13,38 13,55 98,76% 1,24%
1 12,98 13,46 96,44% 3,56%
1400 °C 2 12,59 13,37 94,15% 5,85%
(m 5 11,13 13,10 84,95% 15,05%
10 7,79 12,65 61,61% 38,39%
15 7,33 12,19 60,13% 39,87%
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0 12,60 13,55 92,97% 7,03%
1 12,19 13,46 90,56% 9,44%

1450 °C 2 12,36 13,37 92,49% 7,51%
(1) 5 10,85 13,10 82,82% 17,18%
10 6,02 12,65 47,58% 52,42%

15 6,41 12,19 52,60% 47,40%

Fonte: autor

A partir dos dados da Tabela 5 foi possivel geral a curva de sinterabilidade da
Figura 36, que é a capacidade dos pos apresentarem difusdo no estado solido, ativada
pela energia térmica da sinterizacao, resultando em um produto com o material coeso ja
na forma desejada. Cada ponto do gréfico representa a média da porosidade de trés
amostras e, para este caso, dentre as amostras com Ti, o melhor resultado de
sinterabilidade foi obtido na temperatura de 1400 °C para as amostras com 1 % e 2 % de

titanio respectivamente.

Figura 36 - Sinterabilidade - Porosidade relativa das amostras em funcéo da
temperatura de sinterizacao
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Fonte: autor
4.8 Dureza

A propriedade de dureza é muito importante para caracterizar e validar a

composicdo de um material. As amostras com concentracbes de 1 % e 2 % nas
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temperaturas de 1360 °C e 1450 °C tiveram resultados de dureza proximos aos
encontrados na literatura, comprovando que o processo de adicdo da liga de titanio,
mistura, compactacao e sinterizagdo foram eficazes. As demais amostras necessitariam

de outros testes para verificar outros parametros dos processos citados.

Dois tipos de dureza foram analisados, a dureza na escala Rockwell C que
fornece dados de dureza da amostra como um todo e dados de microdureza na escala

Vickers, que pode analisar uma determinada regido ou composi¢do de uma amostra ou

peca.

4.8.1 Rockwell C

Os resultados obtidos de dureza na escala Rockwell C sdo mostrados no gréafico
da Figura 37. Cada ponto do grafico representa a média de dureza obtida para um
conjunto de trés amostras. Para todos as concentracdes analisadas, a temperatura de
sinterizacdo de 1400 °C resultou em amostras com maior grau de dureza para as
mesmas concentracdes de titanio. Embora com 5 % de Ti a porosidade aumenta e a
dureza cai de forma significativa, indicando que ndo existe aplicacdo préatica para o

material com estes resultados de dureza.

Figura 37 - Resultados de dureza (Rockwell C) em funcéo da adicao de titanio

para as diferentes temperaturas de sinterizacao (°C)
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Fonte: autor
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Para as amostras com concentracdo de 10 % e 15 % de titanio foram feitos
apenas algumas tentativas para medir a dureza, mas as amostras acabaram trincando e
rompendo com a pré carga de 150 kg do indentador de diamante com ponta esférica

instalado no durémetro.

4.8.2 Microdureza

Para obtencdo das medidas de microdureza Vickers (HV), segundo a norma
ASTM E 384, foram selecionadas as amostras dos trés grupos de temperatura. Mais
uma vez constatou-se que a dureza média maior foi obtida nas amostras de 1400 °C para
as concentracdes de 1 % e 2 % de titanio. A Figura 38 apresenta os resultados de
microdureza obtido para a média de trés amostras de cada concentracdo de Ti para as
trés temperaturas. A carga aplicada para a realizagdo do teste foi de 1000 gramas com

duracéo de 10 segundos.

Figura 38 - Resultados de Microdureza (Vickers) em fungdo da adicéo de titanio e
em funcdo da temperatura (°C) de sinterizagdo
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Fonte: autor
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A Figura 39 apresenta a impressao resultante das indentacGes para a medida de

dureza na escala Vickers, realizadas na amostra com 2 % de Ti e sinterizada a 1400 °C.

Figura 39 - Indentacdo na amostra com 2 % de Ti e sinterizada a 1400 °C

Fonte: autor

Os dados tabelados mostrados na Figura 37 e Figura 38, para as duas escalas de

dureza, estdo anexadas no apéndice A e apéndice B.

A Figura 40 mostra a regido fotografada com MEV préximo ao ponto onde a
indentacio foi realizada para a medicdo de dureza na escala Rockwell C. E possivel
verificar a presenca de trincas que se propagaram por toda a borda da indentacao,
unindo os pontos com falhas e porosidade da amostra. Como a porosidade da amostra é
alta, a trinca ocorreu possivelmente pelo excesso de carga (150 kg) aplicada durante o
teste na amostra de WC20Co com 5 % de Ti sinterizada a 1400°C.
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Figura 40 - Regido de indentacao com trincas que ligam dois pontos de porosidade

WD: 9.65 mm SEM MAG: 500 x | VEGA3 TESCAN

Det: SE SEM HV: 30.0 kV 100 pm LAPROM

Fonte: autor

4.9 Influéncia do Ti na temperatura de sinterizacéo

Em todos os resultados observa-se que o titanio influenciou na mudanga de
estrutura do carbeto de tungsténio. Para as amostras com titanio, os melhores resultados
de densificacdo e dureza ocorreram nas concentracdes entre 1 % e 2 %. Valores de 5 %
e acima, resultaram em amostras com alta porosidade devido a baixa densificacdo, o que
levou a diminuicdo significativa da dureza. Os resultados mostram que 0 aumento do
percentual de titdnio impediu a ligacdo entre os componentes da mistura, indicando que
faltou energia térmica para que o processo de sinterizagdo ocorresse por completo.

4.10 Influéncia da Temperatura

Foi possivel observar que, a temperatura alterou o resultado da micrografia de

cada grupo de amostras, sendo que os valores mais altos de dureza e a maior contracéo
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volumétrica ocorreram nas amostras sinterizadas na temperatura de 1400 °C. Outros
estudos seriam necessarios para avaliar se o tempo de sinterizagdo foi suficiente para
garantir a difusdo entre os grdos de carbetos e o crescimento dos mesmos ap6s a

sinterizacdo. Para verificar as fases formadas, testes de DRX poderiam ser realizados.

4.11 Influéncia do Percentual de Ti

O aumento do percentual de titanio foi o que produziu maiores modificacGes nas
estruturas do carbeto de tungsténio. Em concentragdes de 1 % e 2 % os resultados

indicam que as amostras sinterizaram de maneira completa e eficiente.

O valor de dureza menor, se comparado com a amostra sem Ti, se deve ao fato
que houve um aumento de material metalico na liga. Era esperado que a dureza
resultante seria ligeiramente inferior. Nas amostras acima de 2%, o titanio ndo permitiu
uma densificacdo adequada, resultando em amostras com alta porosidade e baixa

dureza.

4.12 MEV do P6 G40 da amostra compactada

Para possibilitar a analise da microestrutura, empregou-se 0 microscopio
eletronico de varredura a fim de utilizar as imagens para analisar de que maneira
ocorreu a difusdo entre os grao de carbetos, bem como o crescimento dos mesmos apds
a sinterizacdo. Esta verificacdo é necessaria para que se possa entender as diferencas
entre as microestruturas de cada amostra dentro do grupo de temperatura, bem como de

gue maneira o percentual de titanio alterou a microestrutura de cada amostra.

4.13 MEV do p6 WC-20Co, WC-20Co1Ti, WC-20Co02Ti, WC-20Co5Ti

Iniciou-se a micrografia nas amostras antes do processo de sinterizacdo. Para
tanto, foram selecionadas amostras a verde. A Figura 41 apresenta uma imagem da
amostracom 0 % de Ti (A), 1 % de Ti (B), 2 % de Ti (C) e 5 % de Ti (D) e em todas as
imagens nota-se uma boa homogeneizacdo do p6. Os pontos brancos presentes na
amostra (B) sdo o estearato de zinco, que foi usado como lubrificante durante a mistura

e compactagédo das amostras.
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Figura 41 - MEV do P6 das amostras néo sinterizadas com concentragées de 0, 1, 2
e5%deTi
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O conjunto de imagens da Figura 42 apresenta o resultado de EDS realizado para

as amostras da Figura 41. Nota-se que a amostra (A) ndo apresenta presenca de Ti e na

amostra (B) contém Zn, indicando a existéncia o lubrificante). Na imagem (D) observa-

se um baixo teor de Ti, 0 que indica que na regido observada a mistura pode néo ter sido

homogeneizada o suficiente, embora o percentual de 5 % de Ti ainda esteja presente na

amostra.
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Figura 42 - EDS do P4 das amostras nao sinterizadas com concentracfes de 0, 1, 2
e5%deTi

Fonte: autor

As andlises de EDS foram fundamentais para comprovar a existéncia do titanio
nas diferentes amostras a que este trabalho se dedicou a apresentar, além de certificar a
composicdo do material base utilizado no estudo. Também foi possivel comprovar a
inexisténcia de outros contaminantes ou outros elementos de liga nas amostras (além do

estearato de Zn).

Apds o processo de sinterizacdo, fez-se a micrografia no microscépio eletrénico
de varredura para analisar a microestrutura das composic¢oes de metal duro sinterizadas
nas diferentes temperaturas. Todas as amostras foram sinterizadas em atmosfera de
argbnio. A Figura 43 apresenta a micrografia do composito de WC20Co sinterizada a
1360 °C, onde é possivel observar a distribuicdo homogénea do cobalto sobre a matriz
de carbeto de tungsténio. A micrografia mostra difusGes entre os grdos de carbetos e o

crescimento dos mesmos apos a sinterizacao.
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Figura 43 - Micrografia do compésito de WC20Co sinterizada a 1360 °C
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Fonte: autor

A Figura 44 apresenta a micrografia do compésito de WC20Co com 1 % de
titdnio sinterizado a 1360 °C, nota-se que em algumas regides ocorreu um crescimento
do grdo com distribuicdo homogénea dos grdos de carbeto de tungsténio, também
observa-se pontos de difusdo e pequenos lagos de cobalto. Importante ressaltar que a

fase mais escura nas figuras € o resultado da fase liquida.

Figura 44 - Micrografia do composito de WC20Co com 1% de Ti sinterizada a
1360 °C

1360°C 5000X - 1% Ti

WD: 9.99 mm SEM MAG: 5.00 kx ‘ | ‘ VEGA3 TESCAN
Det: SE SEM HV: 30.0 kV 10 pm LAPROM

Fonte: autor
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A Figura 45Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada. mostra que houve um
menor crescimento de grdo se comparado a amostra anterior, no canto direito superior

da imagem observa-se uma area provavelmente afetada pela maior concentracéo de Ti.

Figura 45 - Micrografia do composito de WC20Co com 2 % de Ti sinterizada a
1360 °C

1360°C 5000X - 2% Ti
SEM MAG: 5.00kx | | | |

SEM HV: 30.0 kV 10 pm

Fonte: autor

A amostra da Figura 46 apresenta um crescimento de grao ainda menor do que o
ocorrido nas amostras de 1 % e 2 %. Os pontos escuros da imagem (retangulos
vermelhos) s@o regiGes molhadas pelo titanio, além de pequenos lagos de cobalto.

Figura 46 - Micrografia do compésito de WC20Co com 5 % de Ti sinterizada a
1360 °C

p 1360°C 5000X - 5% Ti
WD:9.13mm  SEMMAG: 500kx | | |

Det: SE SEM HV: 30.0 kV 10 ym

Fonte: autor
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A Figura 47 mostra as quatro imagens agrupadas das amostras sinterizadas a
1360 °C para as concentragdes de 0 %, 1 %, 2 % e 5 % de titdnio, respectivamente em
AB,CeD.

Figura 47 - Comparativo entre os diferentes percentuais de Ti na temperatura de
1360 °C
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Fonte: autor

O préximo grupo de amostras a ser analisado é o grupo sinterizado a 1400 °C.
Este foi o grupo de amostras que apresentou os valores mais elevados de densificacéo e
também os maiores valores de dureza. A Figura 48 apresenta pequenos lagos de cobalto
na amostra de metal duro WC-20Co. E possivel verificar a variagdo dos tamanhos de
carbetos, sendo a sua grande maioria menor que 5 um, mas ha indicios do crescimento
de grdo devido ao aparecimento de carbetos maiores que 5 um. Nota-se que o cobalto
envolveu por completo os carbetos de tungsténio.
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Figura 48 - Micrografia do composito de WC20Co com 0 % de Ti sinterizada a
1400 °C

¢ 1400°C 5000X - 0% Ti
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Fonte: autor

Na Figura 49 é possivel perceber a alteracdo na microestrutura do WC20Co em
funcdo da presenca de titanio. A principal mudanca é o aumento dos lagos de cobalto.
N&do é possivel afirmar que houve crescimento de grdos, principalmente porque a

micrografia apresentou problemas para revelar os contornos dos gréos dos carbetos.

Figura 49 -Micrografia do composito de WC20Co com 1 % de Ti sinterizada a
1400°C
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Fonte: autor
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A Figura 50 apresenta uma distribuicdo uniforme do tamanho de gréos. Além de

diversos pontos com crescimento de gréo.

Figura 50 - Micrografia do composito de WC20Co com 2 % de Ti sinterizada a
1400°C
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Fonte: autor

Na Figura 51 é possivel observar um certo refinamento dos grdos de WC,
especialmente se comparado a amostra com 2 % de titanio. Este refinamento ocorreu

porgue o alto percentual de titdnio acabou impedindo o crescimento de grdo da amostra.

Figura 51 - Micrografia do composito de WC20Co com 5 % de Ti sinterizada a
1400 °C

= 1400°C 5000X - 5% Ti
WD: 10.01 mm | SEMMAG: 5.00kx | | | | | |

Det: SE SEM HV: 30.0 kV 10 pm

Fonte: autor
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A fim de auxiliar na comparacdo dos tamanhos de gréos, a Figura 52 mostra as
quatro imagens agrupadas das amostras sinterizadas a 1400 °C para as concentracgdes de
0% (A), 1% (B),2% (C)e 5% (D).

Figura 52 - Comparativo entre os diferentes percentuais de Ti na temperatura de
1400 °C

£ 1400°C 5000X - 0% Ti |  p it I R LA NCA Gt B 1400°C 5000X - 1% Ti
WD: 8.27 mm SEM MAG: 5.00 kx WD: 6.97 mm SEM MAG: 5:06 k){ ; T

Det: SE SEM HV: 30.0 kV 10 pm Det: SE SEM HV: 30.0 kV 10 pm

e 5 7, y h o 7 y '
2 AR & 3 1400°C 5000X - 2% Ti | 1400°C 5000X - 5% Ti
WD:7.20mm | SEM MAG: 5.00 kx 1 WD: 1001 mm | SEM MAG: 5.00 kx )

Det: SE SEM HV: 30.0 kV 10 pm Det: SE SEM HV: 30.0 kV 10 pm

Fonte: autor

4.13 Analise de EDS das amostras sinterizadas na temperatura de 1400 °C

A Figura 53 mostra a alta concentracdo de carbeto de tungsténio nas amostras
com percentuais de cobalto e titAnio na amostra (B) , também é possivel constatar que
ndo existem outros elementos contaminantes. O resultados de EDS é referente as

amostras sinterizadas na temperatura de 1400 °C em atmosfera de argénio.
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Figura 53 - Regido das analises de EDS para amostras com 0 % (A) e 1 % (B) de Ti

0% Ti- 1400°C

1% Ti - 1400°C

Fonte: autor

A presenca de aluminio na amostra da Figura 53 (B) e da Figura 54 (A) e (B) se
justifica porque durante a preparacdo, as amostras foram polidas com alumina depois

das etapas de lixamento.

Figura 54 - Regido das analises de EDS para amostras com 2 % (A) e 5 % (B) de Ti

Fonte: autor

O terceiro e Ultimo grupo de amostras a ser analisado através da micrografia é o
grupo sinterizado a 1450 °C, estas foram as amostras que apresentaram uma variagao
mais elevada no grau de densificagéo.

A Figura 55 mostra o resultado da amostra sinterizada a 1450 °C sem a adicéo
de Ti. Nota-se um baixo crescimento de grdos, sendo a sua grande maioria com tamanho
menor que 2 pum. Também é possivel notar uma boa distribuicdo do cobalto nos
contornos dos carbetos de tungsténio.
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Figura 55 - Micrografia do compdsito de WC20Co com sem adigéo de titanio,
sinterizada a 1450 °C
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Fonte: autor

A Figura 56 apresenta pequenos lagos de cobalto na amostra e também pontos
que sugerem a presenca do titdnio (pontos mais escuros da imagem). Com 1 % de
titdnio, ja é possivel notar o aumento no crescimento grdo, se comparado com a amostra
sinterizada em mesma temperatura sem a adicdo de Ti. O tamanho médio dos grdos
também esta entre 1 um e 2 um, embora nota-se uma quantidade maior de Carbetos

com tamanho préximos 5 pum.

Figura 56 - Micrografia do compdsito de WC20Co com 1 % de titanio, sinterizada
a 1450 °C

1450°C 5000X - 1% Ti
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Fonte: autor
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Com 2 % de titanio, possibilitou um aumento significativo no crescimento de

graos, como mostra a Figura 57.

Figura 57 - Micrografia do compdsito de WC20Co com 2 % de titanio, sinterizada
a 1450 °C
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Fonte: autor

A Figura 58, com 5 % de titanio, volta a apresentar uma redugdo no crescimento
de gréos.

Figura 58 - Micrografia do composito de WC20Co com 5 % de titanio, sinterizada
a 1450 °C

1450°C 5000X - 5% Ti
WD: 9.82mm | SEMMAG:5.00kx | ] g

Fonte: autor
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A fim de facilitar a comparacéo entre as estruturas, a Figura 59 mostra as quatro
Imagens agrupadas das amostras sinterizadas a 1450 °C para as concentragdes de 0 %
(A), 1% (B), 2% (C) e 5 % (D) de titanio.

Figura 59 - Comparativo entre os Percentuais de Ti na temperatura de 1450 °C

. {‘ s P - . <
o Pt @ G £% 1450°C 5000 - 0% Ti 1450°C 5000 - 1% Ti
WD: 9.31 mm SEM MAG: 5.00kx | | | | | A3 TE: WD: 10.02mm | SEMMAG:5.00kx | | | | | | |

Det: SE SEM HV: 30.0 kV 10 pm Det: SE SEM HV: 30.0 kV 10 pm

s 1450°C 5000X - 2% Ti 1450°C 5000X - 5% Ti
WD:065mm | SEMMAG: 5.00 kx WD:0.82mm | SEMMAG: 5.00 kx

Det: SE SEM HV: 30.0 kV 10 pm Det: SE SEM HV: 30.0 kV 10 pm

Fonte: autor

Analisando-se de uma maneira geral as micrografias desde a Figura 43 até a
Figura 59, nota-se a eficiéncia do balango de massa com a adi¢do de titanio para as
amostras com até 2 % nas temperaturas de 1400 °C e 1450 °C. Acima deste percentual,

a densificacdo e bastante afetada.

Através da analise da mistura com o microscopio eletrénico de varredura pode-
se observar que a homogeneizacdo das composicGes ocorreu de forma satisfatoria.
Também houve uma boa dispersdo do cobalto e do titanio sobre o compésito comercial
de WC20Co. Apobs a compactacdo das composicdes com a mesma pressao de 600 MPa
e massas proximas, observou-se que a densidade a verde diminuiu gradativa e

proporcionalmente com o aumento do percentual de aglomerante metalico no metal
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duro. Uma vez que o titanio tem densidade bem inferior ao WC, é esperado o

decréscimo da densidade.

Embora a condicdo de analise feita em estudo anédlogo [53], tenha
correlacionado a adigédo de diferentes elementos de liga (Nb, Cr, Mo e Ti), nota-se que
a densidade e a dureza do Ti ficou abaixo dos outros elementos. Outro aspecto é que no
estudo citado, houve uma adi¢édo de 1 % de titdnio em WC com 6 % de cobalto, onde a
temperatura de sinterizagéo foi de 1450 °C, obtendo como resultado de densidade 12,93
g/cm® e a microdureza de 1504 HV (+/-104). Dentre as ligas analisadas (Nb, Cr, Mo e
Ti) o metal duro de WC-6Co-Ti apresentou a segunda menor dureza e a menor
densidade, sendo esta ultima influenciada diretamente pela densidade do titanio segundo

0 autor.

Comparativamente, € possivel notar que os valores de densidade foram de 12,18
glcm® e microdureza 1062 HV para a mesma temperatura e concentracdo de Ti
considerando a diferenca de cobalto que foi de 20 %. Analisando os dados foi possivel
notar que tanto a densidade quanto a microdureza ficaram inferiores com a concentragao
maior de cobalto. Um indicativo é que o aumento da concentracdo de cobalto possa

influenciar de forma a reduzir os valores encontrados.

Outra pesquisa [33] vem ao encontro dos resultados apresentados no estudo
citado anteriormente. A andlise concluiu que o tamanho de grdo e o percentual do
ligante tem forte influéncia na dureza do compactado, sendo que a dureza mais elevada
se obtém com baixo percentuais de ligantes e tamanho reduzido de grdo, corroborando

para validar os resultados obtidos com o maior percentual de cobalto.
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5. CONCLUSOES

Neste estudo foram realizados diversos ensaios de densidade a verde, densidade
do sinterizado, densificacdo, contracdo volumétrica, porosidade, ensaio de dureza nas
escala Rockwell C e Vickers, além de analise da microestrutura através de MEV e EDS.
E os resultados foram importantes para caracterizar o comportamento da microestrutura

de WC20Co, onde as principais conclusées foram:

As amostras de 0 %, 1 % e 2 % de titanio apresentaram bons resultados de
contracdo volumétrica além de valores de dureza préximos as referéncias para as trés
temperaturas de sinterizacdo, embora na temperatura de 1400 °C foram obtidos os

resultados mais satisfatdrios para todas as condi¢Ges analisadas.

As amostras de 5 %, 10 % e 15 % de Ti ndo tiveram bons resultados de
contracdo nem de dureza para as trés temperaturas. Como ndo ocorreu a contracao, as
amostras ficaram com alta porosidade e consequente baixa resisténcia, comprovada por
algumas quebras durante o processo de medi¢do da dureza HRC. Motivo pelo qual as

amostras com 10 % e 15 % de titanio foram excluidos analises de micrografia.

De maneira geral, as amostras com 1 % e 2 % de titanio que foram sinterizadas
em 1400 °C obtiveram melhores resultados de densificacdo e de dureza, sendo este

compativeis com os valores encontrados em outras pesquisas.

O estudo comprovou também que, em baixas quantidades, o titanio é uma
alternativa como elemento de liga para o carbeto de tungsténio, podendo ser utilizado
usado em matriz de conformacdo a fim de melhorar a resisténcia a corrosdao. Contudo,
ndo foi possivel comprovar a eficacia do titdnio para a substituicdo do cobalto como

elemento ligante.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

H& muitas possibilidades para trabalhos futuros partindo dos resultados aqui
obtidos, principalmente fazendo pequenos aprimoramentos ou aumentando o nimero de
amostras estudas. A primeira possibilidade seria estudar a influéncia do titanio apenas
nas variacOes entre 0 e 3 % de Ti, j& que os melhores resultados foram obtidos em 1 % e
2 % respectivamente. A segunda poderia envolver a utilizagdo de uma atmosfera

diferente da atmosfera de argdnio como o hidrogénio, por exemplo.

Outra sugestéo seria para realizar experimentos de ressinterizacdo das amostras
com maior percentual de titanio, verificando em temperaturas mais elevada o resultado

de densificacdo seria alterado de forma significativa.

Testes com pré-ligados de Co-Ti poderiam realizados para verificar se a 0s
resultados de densificacdo e dureza seriam afetados. Por fim, outro aspecto que poderia
ser testado é a reproducdo dos processos de compactacdo utilizados no estudo sem a
adicéo de 1 % de estearato de zinco para lubrificacdo da mistura.
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APENDICE
APENDICE A
Microdureza na escala Vickers
Temperatura T (°C) 0% 1% 204 50
(Grupo)
1051 | 1054,3 | 1129,6 | 786,78
1360 1055 | 1068,4 | 1101 | 815,91
m 1040,6 | 1036,3 | 1063,9 | 799,48
1020,6 | 851,24
Média | 1048,87 | 1053,00 | 1082,82 | 819,12
1036,3 | 1091,1 | 1101,8 | 1040
1400 1049,3 | 1095,7 | 1093,7 | 1029
(m 1049,3 | 1097,1 | 1068,4 | 11242
1063,8 1069 | 1033,2
Média | 1049,68 | 1094,63 | 1080,38 | 1056,60
1034,5 | 1063,8 | 1078 | 10314
1450 1053,7 | 1063,2 | 989,73 | 1055,7
(1 1020,6 | 1059,4 | 1071,6 | 1056,9
1015,1 1069 | 1045,6
Média| 1030,98 | 1062,13 | 1052,08 | 1047,40
APENDICE B
Dureza na escala Rockwell C
Temperatura T (°C) 0% 1% 204 504
(Grupo)
63 56 49 32
1‘2’80 63 56 50 32
63 56 51 30
Média 63 56 50 31,33
66 65 65 58
1(1?)0 66 64 65 60
66 65 67 61
Média 66 64,67 65,67 59,67
60 62 62 50
1(f|5|§) 59 62 62 29
57 63 63 51
Média| 58,67 62,33 62,33 50,00
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APENDICE C

Densidade aparente nas diferentes concentragdes de Ti no Carbeto de

Tungsténio
_ Volume Densidade
Percentual de Ti Peso () Aparente
(cm3)
(g/cm3)
100 %(WC-20%Co) 0 % Ti 21,65 7,44 2,91
99 %(WC-2 %Co) 1 % Ti 21,25 7,44 2,85
98 %(WC-2 %Co) 2 % Ti 21,14 7,44 2,84
95 %(WC-2 %Co0) 5 % Ti 21,08 7,44 2,83
90 %(WC-20%Co) 10 % Ti 20,07 7,44 2,69
85 %(WC-20%Co) 15 % Ti 19,64 7,44 2,64
APENDICE D

Densidade das amostras a verde em
funcéo da concentracao de Ti.

Percentual de Ti no Densidade a
WC20Co Verde (g/cm3)

0% 8,74 £ 0,16

1% 8,63+ 0,23

2% 8,49+0,21

5% 8,21+0,18

10% 7,71 +0,17

15% 7,29 +£0,19




