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RESUMO

Os metais duros sdo amplamente utilizados como ferramentas de corte, usinagem e
perfuracéo de rochas devido as suas excelentes propriedades de dureza, tenacidade
a fratura e resisténcia ao desgaste, em uma ampla faixa de temperatura. A tenacidade
a fratura é uma propriedade importante que influencia a resisténcia dos metais duros.
Existem véarios métodos para sua determinacdo, no entanto, nenhum deles é
padronizado. Este estudo prop6s avaliar a tenacidade a fratura do metal duro WC-
10%Co, sinterizado via Sinterizacdo por Plasma Pulsado (SPS) a 1200 °C, com
pressao de 40 MPa, e taxa de aquecimento de 65 °C/min por 5 min, através de
medidas de indentagédo Vickers, utilizando uma modificacdo do teste Palmquvist,
amplamente utilizado para avaliar a tenacidade dos carbonetos cementados, e
comparar esse resultado com seis diferentes modelos convencionais utilizados,
Shetty, Niihara, Laugier, ISO 28079, Hanyaloglu e Lankford. Foram utilizadas cargas
de 2 kgf, 15 kgf, 30 kgf e 45 kgf para medicdo da dureza. O modelo para avaliar a
tenacidade proposta neste estudo mostrou semelhanca com o teste Palmqvist. No

entanto, houve diferencas consideraveis nos valores de Kic através de diferentes

modelos, como valores de 13,36 MPa m'z e 4,44 MPa m'/2 para mesma carga de
aplicacdo. Comparando valores da tenacidade a fratura convencional e tenacidade a

fratura proposta, a maior diferenca de valores, entre as tenacidades, foi encontrada
na equacao de Lankford, variando 14,74%, com diferenca de 10,72 MPa m'/2 para
9,14 MPa m'/2. A equacao de Hanyaloglu apresentou menores diferencas entre os
valores da tenacidade a fratura, com maior variacao de 3,61%, com diferenca de 11,37
MPam'/2 para 10,96 MPa m1/2, e menor variacdo de 1,54%, variando de 11,05
MPam'/2 para 10,88 MPa m'/2. Foram obtidos resultados adequados de dureza,

maxima de 20,93 £ 0,25 GPa e minima de 15,76 + 0,63 GPa, e densificacdo de 99,14
+ 0,47 g/lcm?.

Palavras-chaves: Metal duro. Tenacidade a fratura. Indentacéo Vickers. Sinterizacéo

por plasma pulsado. WC-10%Co.



ABSTRACT

Hardmetals are widely used as cutting, machining and drilling tools for rocks due to
their excellent properties of hardness, fracture toughness and wear resistance over a
wide temperature range. Fracture toughness is an important property that influences
strength of cemented carbides. There are several methods for the measurement of it,
however, none of which are standardized. This study proposed to evaluate the fracture
toughness of WC-10% Co carbide, sintered via Pulsed Plasma Sintering (SPS) at 1200
°C, with a pressure of 40 MPa, and a heating rate of 65 ° C / min for 5 min, through
Vickers indentation measures, using a modification of the Palmqvist test, widely used
to assess the toughness of cemented carbides, and compare this result with six
different conventional models used, Shetty, Niihara, Laugier, ISO 28079, Hanyaloglu
and Lankford. Loads of 2 kgf, 15 kgf, 30 kgf and 45 kgf were used to measure the
hardness. The model for assess the toughness propose in this study showed similarity

with the Palmqvist test. However, there were considerable differences in Kic values

through different models, such as values of 13.36 MPam /2 and 4.44 MPam /2, for
the same application load. Comparing values of conventional fracture toughness and
proposed fracture toughness, the greatest difference in values between fracture

toughness was found in the Lankford equation, varying 14.74%, with a difference of

10.72 MPam'/2 para 9.14 MPa m'/2. The Hanyaloglu equation showed a smaller

difference between the values of fracture toughness, with a greater variation of 3.61%,
varying 11.37 MPa m'/2 to 10.96 MPa m1/2, and lower variation of 1.54%, varying

11.05 MPam'/2 to 10.88 MPam'/z. Adequate results of hardness were obtained,
maximum of 20.93 £ 0.25 GPa and minimum of 15.76 + 0.63 GPa, and densification
of 99.14 + 0.47 g/cm3,

Key-words: Hardmetal. Fracture toughness. Vickers indentation. Spark plasma
sintering. WC-10%Co.
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CAPITULO 1: INTRODUCAO

1.1 Aspectos Gerais

Os carbonetos cementados WC-Co sdo amplamente utilizados como
ferramentas de corte, usinagem e perfuracdo de rochas devido as suas excelentes
propriedades, como dureza, tenacidade a fratura e resisténcia ao desgaste em uma
ampla faixa de temperatura. Tornou-se a principal escolha para aplicagcdes de metal
duro hoje com 98% de componentes de metal duro feitos de WC-Co (Li et al., 2019).

A tenacidade a fratura € um dos parametros mais importantes para aplicacdes
de projeto e avaliagdo de desempenho de carbonetos cementados. Manter a
tenacidade a fratura e maximizar a dureza é a principal preocupacao da industria de
metal duro (SHEIKH et al., 2015).

Muitos componentes de metal duro dependem da dureza do material e, embora
varias propriedades relevantes da aplicacao, como resisténcia ao desgaste, médulo
de elasticidade e dureza sejam relativamente faceis de se medir, a tenacidade a
fratura, exige um esforco consideravel, particularmente em materiais frageis.
Especificamente, a pré-trinca das amostras permaneceu um sério obstaculo (JINDAL,
2018).

O método de avaliacdo da tenacidade a fratura dos materiais ceramicos envolve
0 uso de um penetrador de diamante Vickers para induzir trincas radiais no material.
Este método tem sido considerado um método atrativo devido a facilidade e baixo
custo de conducédo de experimentos (KARIMI et al., 2017).

Convencionalmente, existem poucos métodos para medir a tenacidade a fratura
de material WC-Co homogéneo. Palmqgvist, em 1957, demonstrou a significancia
potencial do trincamento indentado por indentacdo para caracterizar a dureza de
materiais frageis. Desde entdo, a determinacdo da tenacidade a fratura (Kic) tem sido
um foco de pesquisa de metal duro (KARIMI et al., 2017).

Ha uma diversidade de equacdes que foram e tem sido desenvolvidas para
determinacdo da tenacidade a fratura. A andlise do comprimento das trincas,
convencionalmente, se da de forma linear. Todavia, a temperatura ambiente, os
metais duros exibem um comportamento de fratura fragil no nivel macro, mas no nivel

micro séo observadas a fratura fragil da fase de carboneto e a fratura ductil da fase
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de ligante, onde a trinca se propaga de forma néo linear (SHATOV; PONOMAREYV;
FIRSTOV, 2014).

O processo de sinterizagcdo comumente utilizado para a producdo de metais
duros € a sinterizacdo convencional por fase liquida sob altas temperaturas de
sinterizacdo. A técnica de sinterizacdo por plasma pulsado (Spark Plasma Sintering -
SPS), comparada ao processo convencional de sinterizacao e outros métodos, possui
vantagens exclusivas, como alta taxa de aquecimento e temperatura de sinterizacao,
pressdo aplicada, condicdo de vacuo, comportamento de densificagdo monitorada.
Além de possibilitar obtencdo de estruturas altamente densificadas através da
aplicacdo simultdnea de pressdo e aquecimento rapido, sinterizar estrutura em
tempos menores e temperaturas inferiores (GHASALI et al., 2018).

Devido a importancia dessa propriedade para todas as aplicacdes do metal
duro, o presente trabalho consistiu na avaliacéo da tenacidade a fratura do metal duro
a base de WC com 10% de ligante cobalto, sinterizado via SPS, através de medidas
de indentacédo Vickers, utilizando alternativamente uma modificacdo da metodologia

de medicdo do comprimentos das trincas.

1.2 Objetivos

O objetivo central desta pesquisa consiste na avaliacdo da tenacidade a fratura
do metal duro & base de WC com 10% de ligante cobalto, sinterizado via plasma
pulsado, através de medidas de indentacdo Vickers, apresentando uma modificacao

na metodologia de medi¢cdo dos caminhos das trincas geradas.

1.2.1 Objetivos especificos

e Produzir pastilhas de metal duro convencional (WC-10%Co) através da
sinterizacdo por plasma pulsado e analisa-las quanto a sua tenacidade a
fratura, de modo convencional, e de forma alternativa, mediante medi¢cOes
precisas dos reais comprimentos de trincas via microscopia confocal a laser.

e Comparar os resultados da tenacidade a fratura do modo convencional de

Palmqgvist com o método alternativo utilizado.
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e Analisar a dureza Vickers das amostras com diferentes carregamentos, 2-15-
30-45 kgf.

e Utilizar as equagdes de Shetty, Niihara, Laugier, ISO 28079, Hanyaloglu e
Lankford, pra determinar a tenacidade a fratura.

e Verificar equivaléncia entre as equacdes utilizadas para calculo da tenacidade
a fratura.

e Analisar a microestrutura das amostras através da microscopia eletrénica de
varredura (MEV/EDS), possibilitando acompanhar as mudancgas morfolégicas,
homogeneidade e efetividade da sinterizacéo.

e Analisar o caminho percorrido pelas trincas e o motivo da sua sinuosidade via
microscopia eletrdnica de varredura.

e Ultilizar o microscépio confocal a laser para medir o comprimentos das trincas

de forma convencional e proposta neste trabalho.

1.3 Justificativas

O WC-Co mostra-se dificil de ser analisado através de ensaios mecéanicos
convencionais, principalmente para avaliacdo de sua tenacidade a fratura, devido a
diversidade de equacbes encontradas na literatura e ao surgimento do campo de
tensdes residuais superficiais oriundas da preparacdo da amostra. Por isso, nas duas
Ultimas décadas alguns trabalhos foram desenvolvidos para avaliar a tenacidade a
fratura do WC-Co a partir dos ensaios de indentacéo Vickers.

A tenacidade a fratura, pode ser definida como a resisténcia que o material
oferece ao surgimento e crescimento de uma trinca. A todo instante o metal duro esta
submetido a carregamentos, muitas vezes, ciclicos, o que leva a um desgaste na
ferramenta de corte. As ferramentas de corte tem um custo bem elevado, e o seu mau
funcionamento, ou uma falha ocorrida na industria, gera um enorme prejuizo.

As trincas geradas no metal duro através da indentacdo Vickers, quando
analisadas no nivel micro, nota-se uma grande sinuosidade em seu percurso, causada
por graos duros de WC, fase ductil do ligante e porosidade. Contudo esse caminho
ndo é considerado pelo método convencional de medicao.

A maioria dos estudos anteriores de tenacidade a fratura e suas conclusdes
sdo baseadas no método convencional de sinterizagdo dos metais duros WC-Co. O

método de sinterizacdo por plasma pulsado, permite em tempos curtos, alcancar
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densificagdo significativa em temperaturas inferiores de sinterizacdo quando
comparadas as técnicas convencionais.

Tal estudo € de interesse cientifico, pois propde analisar a tenacidade a fratura
do metal duro convencional WC-Co, com uma modificacdo da metodologia de analise
das trincas, geradas pelo indentador Vickers, e utilizagdo de uma técnica de
sinterizagdo por plasma pulsado. Além de ndo haver literatura explorando os

resultados de K;- conforme proposto neste trabalho.
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CAPITULO 2: REVISAO DA LITERATURA

2.1 Metal Duro

Os metais duros ou carbonetos cementados, descobertos por Karl Schroter em
1922, sdo um dos produtos de metalurgia do pé mais difundidos em todo o mundo. A
razao para isso € a excelente combinacdo de dureza e tenacidade a fratura em
comparacao com outros materiais de corte, como acos diamantados ou de alta
velocidade (GARCIA et al., 2018).

Definido como um compdsito que consiste em uma fase dura e uma fase ligante,
sinterizados em pds metalicos em fase liquida (SU et al.,, 2014). A fase dura é
composta por graos de carbeto de tungsténio (WC), sendo o elemento principal, e em
algumas aplicacfes, é também composto por pequenas quantidades de carbetos de
metais refratarios, tais como carbonetos de tantalo, molibdénio, niébio ou titAnio com
a finalidade de melhorar a dureza a quente e a resisténcia ao desgaste. Ja a fase
ligante, consiste de cobalto ou niquel, podendo também ser substituida por ferro,
proporciona tenacidade e plasticidade ao material (PRAKASH, 2014).

Composto das silabas “cer” da ceramica e “met” do metal, o nome “cermet” foi
introduzido nos anos apés a Segunda Guerra Mundial. Originalmente, essa nova
expressao deveria descrever materiais que combinam as propriedades favoraveis dos
materiais ceramicos (dureza e resisténcia ao desgaste) com o0s dos metais
(especialmente tenacidade). Os termos “metal duro” e “carbonetos cementados” sdo
completamente equivalentes. No entanto, os “metais duros” sao preferencialmente
usados na Europa (em alemao, a palavra “Hartmetall” € usada), enquanto nos EUA e
na literatura inglesa, “carbonetos cementados” é usado (ETTMAYER; KOLASKA,
ORTNER, 2014).

O desenvolvimento do metal duro teve inicio na Alemanha na década de 1920,
por Karl Schréter, nos laboratérios de pesquisa de Osram em Berlim, por meio da
sinterizacdo de carboneto de tungsténio com ligante cobalto em fase liquida
(BROOKES, 1995).

O Grupo de Pesquisa e Desenvolvimento da OSRAM tentou reduzir a fragilidade
do WC adicionando ferro ou niquel para sinteriza-lo em um material ddctil, da mesma
forma que foi realizado com o tungsténio antes da introducéo do Processo Coolidge.

Inicialmente n&o funcionou de todo. Seu trabalho quase foi abandonado quando um
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colega de trabalho com o0 nome Matthieu propds misturar po de ferro com o p6 de WC
da mesma forma que foi feito para o tungsténio antes da introducéo do processo de
Coolidge. Os primeiros experimentos de Schroter para sinterizar WC com adi¢des de
Ni produziram resultados variados. Assim, as adicbes de Fe e Ni foram entéo
substituidas por pé de cobalto e o resultado foi surpreendente, este material metal-
ceramico era de fato adequado para a producao de matrizes de desenho para fios de
tungsténio relativamente grosseiros. Esta composicao original perdurou na década de
1990 como padrao na industria e permanece até os dias atuais (ORTNER et al., 2015).

O sucesso do metal duro deve-se as suas propriedades mecanicas
excepcionais, e as condi¢cbes termodinamicas favoraveis no processamento de
materiais por sinterizacdo em fase liquida. A sua producdo mundial tem aumentado
impressionantemente para as diversas areas de aplicacao. A industria
automobilistica, em particular, pela necessidade de fabricacdo de partes metélicas
com geometrias complexas e uma produgédo em maior escala, tem ajudado de forma

significativa o avanco das tecnologias de fabricacdo do metal duro (MARI, 2016).

2.2 Producéao do Metal Duro (WC-Co)

7

A producdo do metal duro é um processo metalirgico de pé que envolve
algumas etapas. Os pOs de metal e ceramicos sdo misturados e depois moidos em
moinhos de alta ou baixa energia conforme os tipos ou classes dos mesmos. Apds a
moagem Umida, o po é secado para remover o liquido de moagem. Apoés, a
prensagem (compactacdo) e conformacao séo feitas para consolidar os pds soltos em
um corpo compactado com uma forma especifica. E por fim, é realizado o processo
de sinterizacdo (MARI, 2016).

A Figura 1 apresenta um processo de producdo de metal duro WC-Co.
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Figura 1 - Modelo esquemético da producédo de metal duro WC-Co (Elabobracé&o prépria).

Para obtenc&o do metal duro WC-Co o processo utilizado pela industria € o da
sinterizac&o por fase liquida do p6 de carbeto de tungsténio com o p6 de cobalto, na
temperatura de aproximadamente 1500°C (TORRES, 2009).

O diagrama de fases pseudo-binario para o sistema WC-Co, apresentado na
Figura 2, refere-se ao equilibrio de fases de ligas estequiométricas das composicdes
WC-xCo. Como mostrado no diagrama, o liquido eutético (ponto onde o equilibrio &
invariante, o equilibrio entre trés fases ocorre a uma determinada temperatura e as
composicoes das trés fases sao fixas) surge a partir de 1320°C RAUTALA; NORTON,
1952). A partir desta temperatura o cobalto sofre fuséo e se difunde entre os graos de
carbeto de tungsténio, ocasionando assim uma contracdo linear de 25 a 30%
possibilitando atingir a densidade desejada (SANDS & SHAKESPERE,1966).
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Figura 2 - Diagrama de Fases Pseudo - Binario WC-Co (Adaptado de RAUTALA; NORTON,
1952).

2.2.1 Ligante Co no metal duro

Em geral, a industria de metal duro usa o cobalto como matéria-prima para a
producdo do metal duro WC-Co (PASQUAZZI et al., 2018).

Desde a primeira comercializacdo do metal duro em 1926, uma extensa
pesquisa foi realizada para os sistemas WC-Co. A adicdo de Co leva a excelente
molhabilidade e adesdo ao carboneto de tungsténio e exibe uma solubilidade
dependente da temperatura que ajuda a sinterizagdo resultando em produtos com
ductilidade excelentes. Além disso, a resisténcia ao desgaste e a tenacidade a fratura,
da mesma forma, podem ser aprimoradas significativamente pela adicdo de Co
(ZHANG; HASSAN SAEED; LI, 2018).

Quando ha aumento na quantidade de ligante Co e/ou tamanho de grdo WC a
tenacidade a fratura aumenta e ha reducéo na dureza do material. Essa é a razdo do
metal duro WC-Co com 5% - 10% de Co ser um material promissor, visto que oferece
um bom equilibrio de dureza e tenacidade a fratura (SIWAK; GARBIEC, 2016). As
propriedades basicas das principais composi¢cdes de metal duro WC-Co e WC-Co com
carbetos auxiliares séo apresentados na Tabela 1.
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Tabela 1 - Propriedades basicas das principais composi¢cdes de metal duro (Adaptado de
ZHENGUI, 1998)

Composicéo

Propriedades WC-10Co-22(Ti,

WC-3Co WC-10Co WC-20Co

Ta, Nb, Mo)C
Dureza (HV) 1900 1625 1050 1500
Resisténcia a
7100 6000 3100 5900
Compresséao (MPa)
Resisténcia a Ruptura
1600 2280 2850 2000
Transversal (MPa)
Médulo de Young (GPa) 673 580 490 510
Tenacidade a Fratura
8,5 10,8 14,5 9,0
(MPa.m??)
Coeficiente de Expanséo
5,0 55 6,4 6,1
Térmica (10°%K)
Densidade (g/cm?®) 15,25 14,50 13,55 11,40

2.3 Aplicagdes do metal duro

Desde a sua descoberta, os metais duros continuam sendo os melhores
materiais para aplicacdes caracterizadas por desgaste e abrasao intensivos, cargas
de alto impacto, choques térmicos, altas cargas de flexdo e compresséo, temperaturas
elevadas e fadiga severa (KONYASHIN et al., 2018).

Os produtos de metal duro ajudam a aumentar o desempenho, a produtividade
e a vida util e, como tal, ajudam a usar todos os recursos disponiveis com mais
eficiéncia. Sua combinacédo Unica de dureza e tenacidade a fratura, em comparacao
com outros materiais de corte, como agos diamantados ou de alta velocidade, os torna
atraentes para muitas aplicagcdes industriais (PRAKASH, 2014).

O carboneto de tungsténio despertou interesse por causa de suas propriedades
versateis na fabricacdo de ferramentas de corte. Possui uma ampla gama de
aplicacOes para fabricacdo de bolas de caneta esferogréfica, rolamentos, bicos, joias,

municdes, ferramentas de corte e perfuracdo e equipamentos eletrénicos e de
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mineracgdo. Devido a sua alta dureza, mais da metade do WC produzido anualmente
€ usado na fabricacao de ferramentas de corte (ZHANG; HASSAN SAEED; LI, 2018).

Constantemente, as pecas de desgaste de metal duro estédo sujeitas a ambientes
criticos. Por conseguinte, € um desafio prolongar a vida util das pecas de metal duro,
pois sua resisténcia ao desgaste e dureza precisam ser melhoradas sem minimizar a
tenacidade a fratura (KONYASHIN et al., 2018).

Por esta razdo, ha um crescimento continuo em inovacfes para aplicacdes de
metal duro com a intencdo de combater o desgaste em diversos setores que podem
ser citados como agricultura, aeroespacial, metal, constru¢cao, mineracao, transporte,
entre outros, em alguns tipos de ferramentas a base de metal duro como, barras,
brocas, fresas, limas, pastilhas para usinagem, etc (GARCIA et al., 2018).

Abaixo estdo descritas algumas aplicacdes do metal duro extraidas da empresa
DURIT METAL DURO, 2020:

Empanques mecéanicos e controle de fluxo: A utilizagdo de metal duro otimiza
a eficiéncia produtiva, conferindo uma vantagem competitiva notavel em elementos
como bombas, valvulas, empanques mecanicos, bem como em toda a tecnologia de
controle de fluxo.

Petréleo, gas e quimica: O metal duro € um material utilizado ha largos anos
nestas industrias. A razdo é a seguinte: em terra ou offshore as condi¢cdes sao
extremas. O permanente contato com areia, particulas sélidas e liquidos € altamente
desgastante, em todas as fases do processo de extracao.

Industrias farmacéutica e quimica: Grandes lotes de produgdo causam
desgastes excessivos no que tange as ferramentas para as industrias farmacéuticas
e quimicas, sendo necessarias ferramentas de prensagem de poOs altamente
resistentes ao desgaste. Desta forma, o uso de metal duro oferece vantagens Unicas.
A durabilidade das ferramentas pode atingir até 50 vezes a de uma ferramenta em
aco e o tempo de inatividade é reduzido de forma consideravel.

Industria de conformacao e corte de chapa: os fabricantes deste setor tém
estado sob forte pressdo econdémica ha largos anos, sendo forcados a conceber
produtos cada vez mais complexos utilizando diversas tecnologias a baixo custo. O
uso de metal duro permite otimizar significativamente a eficiéncia produtiva e
econOmica. Aplicagcbes mais comuns onde se encontram ferramentas durit:
embalagens metalicas, producdo de recipientes metalicos, puncionamento,

conformacéao, entre outros.
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Engenharia mecanica e industrial: As exigéncias s&o cada vez maiores quanto
a eficiéncia, produtividade e rentabilidade de maquinas e fabricas. Tendo estes fatores
em consideracdo, 0s componentes utilizados devem cumprir com requisitos
de dureza, resisténcia mecanica e precisao dimensional.

Industria de processamento de papel: O metal duro garante resultados de
exceléncia e um aumento de produtividade no processamento de papel, cartdo e
pastas celulésicas especiais. Comparado ao aco temperado, o metal duro
apresenta resisténcia a compressao e ao desgaste significativamente superior. Outra
caracteristica fundamental do metal duro é a sua estabilidade dimensional, permitindo
um aumento da precisdo dimensional. Estes fatores aliados a um acabamento
superficial fino traduzem-se numa excelente performance de corte.

Industria de processamento de po6s: Pos e granulados sao processados em
qualquer setor industrial. No que diz respeito a moagem e mistura de materiais de
dificil processamento, industrias de tinta e revestimentos, por exemplo, o metal duro
aumenta a produtividade devido a sua alta resisténcia ao desgaste.

Moagem e reciclagem: A moagem de materiais reciclaveis € extremamente
exigente para ferramentas e componentes. Neste campo o0 metal duro
apresenta menos fragilidade que os cerdmicos e uma resisténcia ao desgaste e a
compressao muito superior ao ago e a outros materiais convencionais. Estas sao as
razdes que fazem com que o metal duro seja cada vez mais importante no crescimento
da industria da reciclagem. E particularmente adequado para solucdes de mistura e
moagem, contribuindo decisivamente para um aumento de produtividade.

IndUstria de refratarios: As ferramentas para prensagem de p6s em metal duro
sdo ja amplamente utilizadas dada a sua eficacia em ambientes altamente
desgastantes. A escolha adequada de grau de metal duro é fundamental para o
correto desempenho e tempo de vida das ferramentas. Matrizes de prensagem,
moldes, entre outros, para a industria dos refratarios sdo habitualmente compostos
por segmentos de metal duro, obtendo vantagens consideraveis no que respeite ao
desgaste e resisténcia a compressao. Estes caracterizam-se pela estabilidade e
precisao dimensional e qualidade do acabamento superficial.

Industria alimentar: O Metal Duro pode ser usado de forma segura na industria
alimentar e apresenta muitas vantagens. O metal duro apresenta elevada resisténcia
a corrosao, e este aspecto facilita a limpeza dos componentes com solventes

guimicamente agressivos, tal como 0s ac¢os inoxidaveis. Alguns exemplos de
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aplicacbes alimentares com componentes em metal duro sdo pas de misturadores,
réguas de laminacéo, pinos de homogeneizacao, entre outros.
A Figura 3 ilustra algumas das ferramentas de metal duro utilizadas pelas

industrias.

Figura 3 - Uma série de ferramentas de metal duro (SUMITOMO, 2020).

2.4 Propriedades do Metal Duro

As boas propriedades do metal duro WC-Co se devem principalmente as
propriedades intrinsecas de WC e Co, bem como a excelente molhabilidade entre Co
e WC, proporcionando uma boa combinacéo de alto modulo de Young, alta dureza e
tenacidade a fratura moderada. Incluindo alto ponto de fuséo (2600-2850 °C), elevada
dureza (16-22 GPa 5009 de carga Vickers), alta tenacidade a fratura (28 MPa m%?) e
alta condutividade térmicas (PRAT et al., 2016; WANG et al., 2019).

A resisténcia de um metal duro pode ser controlada pelas propriedades da fase
dura, do ligante metélico ductil bem como pelas interfaces de carboneto-carboneto e
carboneto-ligante (PRAKASH, 2014).

As propriedades mecénicas do metal duro a base de WC-Co dependem da

microestrutura do material apés a sinterizag¢do, que por sua vez € influenciada pelas
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caracteristicas dos pos iniciais: WC e Co. A quantidade de cobalto esta diretamente
relacionada com as propriedades do metal duro, ou seja, quando a quantidade de
cobalto é aumentada a dureza do material diminui e a tenacidade a fratura aumenta.
O aumento da dureza sem comprometer a tenacidade a fratura e elevada resisténcia
ao desgaste sdo as principais propriedades mecanicas desejadas na fabricacao
desses produtos estruturais (TORRES; SCHAEFFER, 2009).

Abaixo estdo descritas algumas propriedades do metal duro segundo Prakash,
2014.

Dureza: Esta correlacionada diretamente com a resisténcia do material da
ferramenta de corte. E medida usando um teste de Vickers (HV), ou o teste de
Rockwell (HRA). Como muitas outras propriedades do metal duro, existe a
flexibilidade de projetar valores de dureza especificos alterando a composicdo do teor
de cobalto e o tamanho do gréo do WC.

Tenacidade a fratura - E medida através do teste de indentac&o Vickers (HV),
e guanto maior a tenacidade a fratura de um material, melhor sera a resisténcia ao
choque, vibracdo, desalinhamentos, trincamentos e outras imperfeicdes no sistema
de usinagem. Torna-se dificil a medi¢ao devido a dificuldades na introducédo de trincas
com uma geometria conhecida. Os valores tipicos da tenacidade a fratura por tenséo
no plano estdo na faixa de 7 a 25 MPay/m. Valores considerados muito mais altos do
gue materiais duros similares, como ceramicas que apresentam tenacidade a fratura
de 2 a 8 MPaym.

Rigidez: E um dos materiais de elevada rigidez, com um mdédulo de Young
cerca de trés vezes o0 do aco e seis vezes 0 do aluminio.

Densidade: Os metais duros sdao muito densos se possuem quantidades
significativas de WC, é possivel alcancar uma densidade de até 15g/cm3. Densidades
mais baixas podem até ser adaptadas utilizando quantidade mais elevada de Co, de
até 4-5g/cms. A alta densidade confere ao metal duro uma impressdo bastante
adequada ao manipular produtos, entretanto, quando ha exigéncia de propriedades
especificas, torna-se desvantajoso.

Resisténcia a compressao: Os valores de resisténcia a compresséo de 4 a 8
KNmm=2 tornam os metais duros um dos materiais mais resistentes disponiveis,
testificando seu uso na fabricacdo de diamantes como bigornas e em rolos quentes

para materiais metalicos.
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Resisténcia a tracdo: E medida usualmente por um teste de flexdo. Possui um
valor menor comparada a resisténcia a compresséo, com 2,4 kN mm-2. Porém, é muito
mais forte que a maioria dos outros materiais.

Resisténcia ao desgaste: O desgaste da ferramenta de corte é resultado de
fenbmenos fisicos, quimicos e termomecanicos. Isso ocorre devido a operacao de
mecanismos simples de desgaste tais como difusao, abraséo, adeséao, oxidagao, entre
outros, juntamente com uma acdo predominante de um ou mais deles em
circunstancias diferentes. O WC-Co vem sendo escolhido para a maioria das
aplicagbes por demonstrar uma excelente resisténcia ao desgaste.

Resisténcia a abrasédo e a erosdo: o metal duro possui uma combinacao Unica
de resisténcia, dureza e tenacidade a fratura em comparacdo com outros materiais
duros. Em funcéo dessa 6tima combinacéo, é o material mais resistente ao desgaste
disponivel para utilizagdo em ambientes criticos de abraséo e erosao.

Expanséo térmica e condutividade — A condutividade térmica dos metais
duros apresenta valores variaveis, entre 70 e 120 W -m*K-, dependendo de fatores
como teor de cobalto, tamanho de grao do carboneto de tungsténio e presenca de
fases secundarias de metal duro. Sendo, aproximadamente, duas vezes maior que a
do aco rapido (FERNANDES et al., 2018).

As propriedades fisicas e mecéanicas basicas do WC incluem alto médulo de
elasticidade, alta dureza e alta condutividade térmica. A Tabela 2 compara os valores
dessas propriedades basicas, juntamente com os de varios outros materiais duros
comuns (FANG; KOOPMAN; WANG, 2014).

Tabela 2 - Propriedades Mecéanicas do WC e outros materiais duros comuns (Adaptado de
FANG; KOOPMAN; WANG, 2014).

Modulo de Resisténciaa Condutividade Resistividade
Material Young, Dureza (HV) Compresséao Térmica Elétrica
E (GPa) (MPa) (W mteCHt (1 Q.cm)
wC 625-700 2200-3600  3350-6830 55-80 20-100
Diamante 1220 10000 9000 2000 letd-1e?
WC-Co 400-650 700-2200 3000-9000 70-120 16-20
Aco (tipico) 150-200 240-300 250-1760 15-65 15-120
SiC 400-460 2300-2600 1000-4500 80-130 le®-1et?
Al>O3 343-390 1200-2060 500-2700 26-38,5 1le?-1e%
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O tamanho do gréo de metal duro tem uma forte influéncia nas propriedades
do material. O crescimento de grdos de WC é um problema comum na sinterizacdo
de metal duro devido aos seus efeitos nas propriedades mecanicas, como a
tenacidade a fratura (KARIMI et al., 2017). A tendéncia de diminuir o tamanho dos
graos da WC e, assim, melhorar as propriedades tem sido um trabalho em andamento
nas ultimas décadas. A principal vantagem em se utlizar um tamanho
submicrométrico é a alta dureza e resisténcia combinadas com alta resisténcia a
compressao e resisténcia ao desgaste abrasivo (PRAKASH, 2014).

Nos ultimos anos, o metal duro WC-Co de granulacdo grossa, que oferece
propriedades de alta tenacidade a fratura sem sacrificar a dureza e resisténcia ao
desgaste, tem sido amplamente aplicado em condi¢cbes extremas: perfuracao,
mineracgao, corte e usinagem. Geralmente, a dureza do carboneto cementado WC-Co
de granulagdo grossa € menor que a da granulacao fina. Mas o metal duro de grédo
grosso pode efetivamente evitar a extensao de pequena trinca que pode existir na
interface de WC-WC e WC-Co, onde a trinca precisa de mais energia para contornar
ou passar. Contudo, ainda é dificil sintetizar carboneto cementado de granulacdo
grossa em boa combinacdo de alta resisténcia ao desgaste, dureza e tenacidade a
fratura (HE et al., 2018). A Tabela 3 apresenta a classificacdo dos tamanhos de gréo
do WC.

Tabela 3 - Classificagdo do tamanho de grédo do WC (Adaptado de LIU, 2014).

Tamanho de Gréao

(um) Designacéo

<0,2 Nano
0,2-0,5 Ultrafino
0,5-0,8 Submicrométrico
0,8-1,3 Fino
1,3-25 Médio
25-35 Grosso médio
3,5-6,0 Grosso

>6,0 Extra grosso
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7

O desempenho do metal duro é determinado por uma combinagdo de
propriedades mecanicas que o diferenciam de ligas metélicas e ceramicas. A Figura
4 mostra que WC-Co é equivalente a materiais ceramicos em termos de dureza. No
entanto, tem uma resisténcia a flexdo e ductilidade muito maior do que os materiais
ceramicos tradicionais. Em contrapartida, ndo possui a ductilidade excepcional das
ligas metélicas, mas possui dureza e resisténcia muito maiores. Portanto, WC-Co é
um material que abrange uma faixa de propriedades mecanicas entre ceramica e
metais. A Figura 5 mostra ainda a posicéo unica do WC-Co em relacdo aos metais e
cerdmicos quando se considera a ductilidade e tenacidade a fratura (FANG;
KOOPMAN; WANG, 2014). Este material abrange uma gama de aplicacdées que nao
podem ser combinadas ou substituidas por qualquer metal ou material ceramico

conhecido atualmente.

Dureza] | //

............................................

Ligas Metalicas

Ductilidade

Resisténcia
a Flexao

Figura 4 - Relacédo entre dureza, ductilidade e resisténcia a flexdo, comparando ligas metalicas,
ceramicas e WC-Co (Adaptado de FANG; KOOPMAN; WANG, 2014).

q

40 T Ligas Metalicas
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3 _L Ceramicos Ductilidade

Figura 5 — Relacdo entre Tenacidade a fratura, Kic versus ductilidade comparando ceramica,
WC-Co e ligas metélicas (Adaptado de FANG; KOOPMAN; WANG, 2014).
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2.4.1 Dureza do metal duro

Dureza é a capacidade do material em resistir a deformacdao pléstica localizada
e é uma das propriedades mais criticas para aplicacbes de metal duro (SHATOV;,
PONOMAREYV; FIRSTOV, 2014a).

Existe uma ligacdo geral entre a dureza e a natureza da composicdo e da
microestrutura dos carbonetos cementados do tipo WC, que varia de acordo com o
tamanho do grédo do WC e o conteudo e a distribuicdo do ligante (LIU, 2014).

O teste de dureza Vickers (HV), de acordo com a norma ISO 3878, ASTM E
92-82, é 0 mais comum para metal duro, seguido de popularidade pela dureza
Rockwell do teste de escala A (ISO 3738, ASTM B294). O teste de dureza Knoop (HK)
(1ISO 22394) também € usado quando a anisotropia do material € de interesse, como
€ 0 caso em cristais WC (SHATOV; PONOMAREV; FIRSTOV, 2014b).

A dureza do metal duro pode variar a medida que se altera o teor de cobalto, o
tamanho do grdo do WC e condicbes de processamento. A flexibilidade permite
projetar valores de dureza especificos alterando a composicdo. Comparado a maioria
dos materiais ceramicos, os carbonetos cementados sdo muito mais duros (LIU,
2014).

A dureza Vickers se baseia na resisténcia que o material oferece a penetracao
de uma piramide de diamante de base quadrada e angulo entre faces de 136°, sob
uma determinada carga. A carga é aplicada normalmente durante um determinado
tempo. A Figura 6 demonstra um esquema representativo de aplicacdo do método de

indentacgéo Vickers.



33

(a) \° (b)

|| ke d1
Indentador
piramidal

Amostra -_f

Amostra —-—)

Figura 6 - Esquema representativo de aplicacdo do método de indentacéo Vickers. (a)

Indentacédo Vickers. (b) Medidas das diagonais de endentacado (Elaboragéo prépria).

O ensaio de dureza Vickers possui iniUmeras vantagens com relacdo aos
processos Rockwell e Brinell, tais como: fornecer uma escala continua de dureza,
medindo todas as gamas de valores de dureza numa Unica escala; produzir
impressodes extremamente pequenas e, que na maioria dos casos, ndo comprometem
funcionalmente as pecas, mesmo as acabadas; o penetrador, por ser de diamante, é
praticamente indeformavel. Aplica-se a materiais de qualquer espessura, e pode
também ser usado para medir micro dureza (PODCHIBIAKIN, 2003).

De acordo com a norma ASTM E 92-82, pode-se determinar a dureza com a

equacéao 1:
1,8544 P
HY = ~— (1)
d — d1+d2 (2)

2

Onde HV é a dureza (kgf/mm?), P é a carga (Kgf) e d é o diametro médio

das diagonais (mm).
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2.4.2 Tenacidade a fratura do metal duro

A tenacidade a fratura € uma medida da resisténcia dos materiais a propagacao
de trinca (HARTMETALLE et al.,, 1983). A tenacidade, pode ser definida como a
medida da capacidade de um material absorver energia até que frature. Em certos
casos, ela pode ser entendida como uma propriedade que indica a resisténcia do
material a fratura quando uma trinca se faz presente (CALLISTER, 2000).

O metal duro é geralmente considerado um material fragil, quando observado
no nivel macro, e o principal modo de falha para a maioria das aplicacbes de
ferramentas envolve trincar ou fraturar. A fim de minimizar e eliminar a possibilidade
de falha catastrofica durante o servicgo, a tenacidade a fratura (K;c) do WC-Co deve
ser considerada uma propriedade mecanica fundamental (FANG; KOOPMAN; WANG,
2014).

O WC-Co tem a maior tenacidade a fratura de todas as combinacdes possiveis
de metais ligantes de grupos de carboneto de metal de transi¢cédo devido relativamente
a alta resisténcia a fratura de WC em comparacdo com outros carbonetos. Isso foi
confirmado pela alta resisténcia a fratura do WC (50 J/m?) em comparacdo com a
energia superficial de aproximadamente 2—3 J/m? (CHIPISE; JAIN; CORNISH, 2018).

O teste de tenacidade a fratura por indentacdo tem sido considerado um
método atrativo para avaliar a tenacidade dos materiais ceramicos devido a facilidade
e baixo custo de conducéo experimentais. O método predominante até hoje envolveu
0 uso de um penetrador de diamante Vickers para induzir trincas radiais no material
(KARIMI et al., 2017).

A quantificacdo da tenacidade a fratura foi reconhecida por Palmqvist, em
termos empiricos, muito antes dos métodos mecanicos de fratura analitica serem
desenvolvidos. Palmqyvist trabalhou com carbonetos metalicos e usou um penetrador
piramidal de diamante Vickers para produzir os padrbes de trinca. Com uma Visao
consideravel, ele conseguiu estabelecer algumas das variaveis mais importantes no
processo de fratura, incluindo a dureza (ANSTIS GR, 1981).

A tenacidade a fratura de Palmqvist pode ser deduzida a partir do comprimento
total das trincas produzidas nos cantos opostos de uma indentacdo de Vickers e da
dureza do corpo de prova. A indentacdo e a medida do comprimento da trinca séo a

distancia entre o inicio da trinca e onde a trinca termina, para ambas as direcdes
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diagonais. O comprimento total da trinca € a soma de ambos os valores menos a soma
das diagonais de indentacdo (KARIMI et al., 2017).

A Figura 7 mostra um diagrama esquematico das caracteristicas de indentacao
Palmqvist, onde [, € o comprimento da trinca, d; e d, sdo valores individuais das
diagonais do indentador, a € a metade da impresséao da diagonal do indentador (d/2)

e ¢ € o tamanho da trinca somado a metade da diagonal da indentacdo (c = [ + a).

Figura 7 - Diagrama esquematico das caracteristicas de indentacdo Palmqvist (Elaboracéo
propria).

Os métodos de teste convencionais adotados para a determinacdo da
tenacidade a fratura exigem amostras grandes para satisfazer a condicdo de tenséo
plana. Desde que a Palmqvist inicialmente demonstrou a significancia potencial do
trincamento induzido para caracterizar a tenacidade a fratura de materiais frageis, o
teste de tenacidade a fratura por indentacéo (IFT) na determinacdo da tenacidade a
fratura (K;-) de materiais frageis em pequenas escalas tem sido o foco de pesquisa
h&a meio século passado. Devido aos requisitos do tamanho e forma da amostra no
teste de fratura convencional, ha poucas escolhas diferentes de IFT quando a amostra
de teste é pequena (KARIMI et al., 2017).

O conceito de K; é derivado da mecanica de fratura linear elastica (MFLE). E

uma medida da magnitude do campo de tensdo na regido da ponta da trinca,
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conhecido como Fator de Intensidade de Tenséo (FIT). Quando o algarismo romano
“I” é fixado em K como um subscrito, ele se refere a condicdo de falha de modo de
tracdo ou abertura. Assim, a quantidade conhecida como tenacidade a fratura, K.,
refere-se ao valor critico do fator de intensidade de tensdo no modo de abertura
quando a fratura inicia e ocorre propagacao instavel de trinca. Uma parte dessa
definicdo € o sub-script “c”, pois considera-se que se refere a propagacéo de trincas
criticas ou catastroficas. Como tal, € geralmente referido a condicdo particular de
crescimento de trincas que se processa de forma rapida e completa através da
amostra de teste. De fato, véarios testes padronizados de tenacidade a fratura
apresentam exatamente uma fratura catastréfica com a Unica pré-trinca se
propagando completamente através da amostra de teste, uma vez que o K, € atingido
na ponta da trinca durante o carregamento (HAAG, 2015; QUINN; BRADT, 2007).

A trinca em uma placa plana pode ser solicitada conforme os trés modos
basicos, apresentados na Figura 8. Sendo, modo |, abertura, no qual os
deslocamentos das superficies da trinca sdo perpendiculares ao plano da trinca; modo
I, cisalhamento no plano ou deslizamento, ocorrem deslocamentos relativos, no plano
da trinca, entre os pontos das duas faces, sendo os deslocamentos relativos na
direcdo perpendicular a frente de trinca; modo Ill, rasgamento, é causado pelo
cisalhamento fora do plano da chapa, onde os deslocamentos relativos entre os
pontos da superficie ocorrem no plano da trinca, na direcao paralela a frente de trinca.

Modo | Modo I Modo III

Figura 8 - Modos basicos de solicitagdo da trinca (Elaboracé&o prépria).

O modo | é considerado o mais importante, com iniUmeras aplicacdes praticas
nos projetos de engenharia, sendo, portanto, o mais estudado. As formulacdes e

abordagens do modo | podem ser estendidas aos modos Il e lll. A superposi¢ao dos
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trés modos descreve o modo geral de solicitagdo de uma trinca, denominado modo
misto ou combinado (BORGES, 2010).

A tenacidade a fratura calculada convencionalmente, considera as trincas de
forma linear, desconsiderando a sinuosidade do caminho percorrido pela mesma. A
temperatura ambiente, os metais duros exibem um comportamento de fratura fragil no
nivel macro, mas no nivel micro sdo observadas a fratura fragil da fase de carboneto
e a fratura ductil da fase de ligante. Os carbonetos cementados em duas fases tém os
quatro modos de fratura a seguir, mostradas na Figura 9 (SHATOV; PONOMAREYV;
FIRSTOV, 2014).

Indentagdo

Diregdo da trinca

Figura 9 - llustracdo esquemética dos quatro modos de fratura em carbonetos cementados
(Elaboracao proépria).

Onde:

C: fratura transgranular através dos graos de carboneto.

C-C: fratura intergranular da fase de carboneto ao longo dos limites de carboneto-
carboneto.

C-L: fratura ao longo ou perto das interfaces carboneto-ligante.

L: fratura ductil através da fase ligante.
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2.4.2.1 Calculo da Tenacidade a Fratura

A técnica de indentacdo de Vickers foi introduzida na comunidade de fraturas
ceramicas por Evans e Charles h4 aproximadamente 45 anos atras. Surgiu em um
periodo na qual uma atencdo consideravel estava centralizada na natureza da
deformacéo e da trinca em torno das indentacbes Vickers, um campo que ficou
conhecido como mecéanica de indentacdo. A explanacdo de Evans e Charles néo era
muito extensa em nenhuma medida, mas inegavelmente sugeriu que se pudesse
utilizar as trincas que emanam dos cantos de uma indentagao de micro dureza Vickers
de alta carga de teste para determinar a tenacidade a fratura de materiais frageis. Eles
apresentaram uma equacao generalizada e uma curva de calibracdo normalizada que
pareciam se aplicar a diversos materiais, alguns com trincas Palmqvist e outros com
trincas medianas. Parecia que essa técnica poderia ser um teste universal de
tenacidade a fratura. De certa forma, foi muito conveniente (EVANS; CHARLES,
1976).

A posteriori, varios outros autores usaram meétodos semelhantes de ajuste de
curva e andlises dimensionais para relacionar os comprimentos de trinca gerados a
partir de uma indentacdo Vickers com a tenacidade a fratura para as misturas de
trincas Palmqvist e medianas, e para cada tipo de trinca independentemente. Muitos
dos pesquisadores ficaram intrigados com os resultados, o que levou a uma
proliferacdo de inumeras modificacbes de equacbes para satisfazer esses
pesquisadores na busca por um valor satisfatorio da tenacidade a fratura (QUINN;
BRADT, 2007).

As principais dificuldades na determinacao precisa dos valores de tenacidade
a fratura sdo: identificacéo do tipo de trincas formadas (demonstrada na Figura 10),
medicdes precisas do comprimento da trinca e aplicacdo de uma equacao adequada
do modelo de trincas (CORIC; MAJIC RENJO; CURKOVIC, 2017).
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(a)  Trinca Palmqvist (b) Trinca Mediana
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Figura 10 - llustracdo esquemaética das trincas radiais. (a) trincas Palmqvist (b) trincas
medianas (c) trinca Palmqvist em vista superior e transversal (d) trinca mediana em vista
superior e transversal (Elaboracao prépria).

Numerosas equacgdes de diferentes autores foram resumidas de vérias formas
em diferentes publicacdes. Nao basta dizer simplesmente que nenhum deles se
baseia na teoria exata. Muitas equacdes sdo produtos de analises dimensionais
modificadas com fatores de calibracdo derivados experimentalmente, com alusdes
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vagas ocasionais a uma base tedrica. Muitas sdo apenas a manipulagéo de equacdes
anteriores com novas constantes de calibragdo, na tentativa de atingir valores
razoavelmente corretos da tenacidade a fratura do material sob investigacdo (QUINN;
BRADT, 2007)

Existe um corpo consideravel de literatura cientifica preocupada com os testes
de tenacidade a fratura de Palmqvist ha quase 50 anos. A seguir é apresentada uma
breve e sucinta literatura do ponto de vista de questdes relacionadas ao método de
medicado de Palmqvist. Estes modelos semi-empiricos também foram baseados nos
conceitos da Mecénica da Fratura Linear Elastica (MFLE).

Palmqgvist, em 1957 e 1962, desenvolveu a abordagem experimental original
para medir o comprimento da trinca como um parametro correspondente a tenacidade
a fratura. Ainda reconheceu a importancia da preparacao da superficie (PALMQVIST,
1957; PALMQVIST, 1962).

Exner, em 1969, propds o uso de um parametro, W (P /1), isto é, inclinacdo do
grafico de carga/comprimento da trinca), para uma medida da tenacidade a fratura de
Palmquist. O trabalho de Exner despertou interesse no teste Palmqvist, ndo apenas
porque ele definiu W, mas principalmente porque ele estabeleceu as condi¢cdes sob
as quais o comprimento da trinca Palmqvist é reproduzivel. Ele provou que as trincas
do Palmgvist ttm um comprimento constante em uma determinada carga e em um
determinado material somente se as tensbes de compressao introduzidas pela
indentacdo forem completamente removidas da superficie a ser indentada, seja por
polimento prolongado ou por recozimento.

Ele demonstrou que a preparacao da superficie é critica na producéo de valores
repetiveis para a tenacidade Palmqvist. Ele mostrou que as tensdes residuais de
compresséao sao introduzidas pelo polimento, que sdo maiores para as rodas de SiC
do que para os diamantes. Essas tensfes de compressao resultam em altos valores
aparentes da tenacidade do tipo Palmqvist. O recozimento a 800°C ou polimento
prolongado remove as tensoes residuais e fornece valores mais representativos da
tenacidade Palmqvist. Exner também revisou trabalhos anteriores que mostraram
igualmente a variabilidade nos resultados que poderiam ocorrer a partir de diferentes
técnicas de preparacdo de superficie.

Assim como, concluiu que o método ideal de medicdo envolvia fazer medi¢cbes
do comprimento da trinca em diferentes cargas e o inverso da inclinacao do gréafico do

comprimento da trinca/carga era uma medida de tenacidade a fratura. O que evitou a
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padronizacao de cargas especificas nas quais o teste € realizado, pois alguns tipos
de metal duro exigem cargas mais altas para produzir trincas significativas (EXNER,
1969).

Perrot, em 1997, realizou investigacdes metalogréaficas, as quais mostraram
gue as trincas Palmqvist sdo nucleadas logo abaixo dos cantos das indentacfes de
Vickers. No WC-Co, sua profundidade € aproximadamente igual & profundidade da
indentacdo, enquanto seu comprimento (isto €, o comprimento dos tracos das trincas
na superficie indentada) pode ser muito maior que o comprimento das diagonais da
indentacdo. As trincas estdo nos planos definidos pelas diagonais e pelo apice da
indentacgdo e propagam-se inteiramente dentro da regido deformada plasticamente ao
redor da indentacdo (PERROTT, 1977) .

Almond e Roebuck, em 1979, observaram via MEV o processo de indentacéo
e mostraram que pelo menos 50% das trincas geradas surgem durante a descarga do
indentador. Este trabalho também mostrou que o trincamento durante o recuo € um
evento continuo. E formada uma trinca que se move a frente do indentador quando
ele empurra o material e é fechada atras na raiz da trinca, a medida que o indentador
se move sobre a regido trincada (ALMOND; ROEBUCK, 1979).

Peters, em 1979, verificou que o coeficiente de variacdo do comprimento da
trinca varia de 3,5 a 8,5%. Uma rotina de polimento muito extensa foi usada para
preparar superficies sem estresse, envolvendo 2h de polimento com diferentes graus
de pasta de diamante, sucessivamente com granulometria mais fina (PETERS, 1979).

Warren e Matzke, em 1981, ofereceram uma derivacao para a expressao usada
para calcular um valor K, a partir da dureza e um valor de P/I. Os valores de P/l
foram obtidos em geral a partir de testes de carga unicacom P > 20 kg. Nenhum dos
materiais foi recozido. Todos foram polidos com 1um de diamante (WARREN;
MATZKE, 1981).

Anstis, em 1981, desenvolveu por ajuste empirico uma equagdo para
determinar tenacidade a fratura de uma variedade de materiais ceramicos.
Posteriormente, outros pesquisadores constataram que a férmula de Anstis também
poderia ser usada para obter valores de tenacidade para ceramica em condi¢des de
baixa carga, onde sdo formadas trincas do tipo Palmqvist, em concordancia com
resultados nos mesmos materiais obtidos em cargas mais altas, onde ocorrem trincas
radiais medianas. Resultados semelhantes foram encontrados para o WC-Co, onde

as trincas sao sempre do tipo Palmqgvist e ndo sé&o observadas trincas medianas. A
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descoberta de Anstis foi de suma importancia para desenvolvimento de novas
equacgodes para o composto WC-Co (ANSTIS GR, 1981).

Niihara, Morena e Hasselman, em 1982, estabeleceram uma correlacéo entre
um parametro de tenacidade/dureza normalizado e o comprimento relativo das trincas
do Palmqvist e o tamanho da indentacéo.

Trataram as trincas do Palmqvist como quatro trincas de superficie semi-
elipticas independentes. Sua analise, no entanto, ndo levou em consideracdo uma
alteracdo na proporc¢ao da trinca eliptica. Logo, € questionavel que uma trinca eliptica
da mesma forma possa exibir uma dependéncia linear de tamanho da carga de
indentagdo. Em outras palavras, uma trinca eliptica interna carregada também deve
exibir uma dependéncia de energia de 2/3, algo analogo ao das trincas medianas.

As férmulas de trincas medianas para o célculo dos valores de K;- ndo eram
apropriadas para uso com trincas de indentacdo em metais duros, porque as trincas
sao do tipo Palmqvist. Entdo eles desenvolveram uma nova abordagem para calcular
a tenacidade a fratura Palmqvist (NIIHARA; MORENA; HASSELMAN, 1982).

Lankford, em 1982, argumentou que as trincas Palmqgvist se comportam de
maneira idéntica as trincas medianas totalmente desenvolvidas. As trincas medianas
sdo normalmente observadas em ceramicas frageis com altas cargas de indentacéao.

O argumento de Lankford era que as trincas do tipo Palmqvist, apesar de sua
forma e orientacdo geométricas diferentes em relacdo as zonas plasticas, exibiam a
relacdo entre carga de indentacdo, comprimento da trinca e a tenacidade a fratura
caracteristica das trincas medianas totalmente desenvolvidas. Desenvolveu uma
equacao geral para atender os dois tipos de trincas, Palmqvist e mediana
(LANKFORD, 1982).

Shetty, em 1985, verificou se os carbonetos cementados com conteudo de
ligante suficientemente baixo (baixa tenacidade a fratura) apresentariam trincas
radias-medianas totalmente desenvolvidas com altas cargas de indentagdo. Concluiu
que as trincas do indentador Vickers séo do tipo Palmqvist por natureza, mesmo com
a utilizacdo de alta carga de indentagdo, assim como as ligas tipicas de WC-Co (teor
de Co de 5% ou mais) ndo apresentam trincas medianas, e as trincas do indentador
permanecem radiais Palmqvist por natureza. Mostrou também a importancia da
preparacao metalografica da amostra para os testes de dureza (SHETTY et al., 1985).

Laugier, em 1985, observou que, para alguns graus de metal duro, as trincas

dos cantos s&o muito curtas em comparacdo com a diagonal de indentacdo. Ele
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recomendou que testes validos a partir de medi¢des confidveis do comprimento da
trinca exigissem que (d + 21)/d > 1,3, em que [ seja 0 comprimento de uma trinca de
canto e d seja a diagonal de indentacdo. Considerou que as trincas superficiais
Palmqvist teriam uma geometria final semicircular, e apresentou uma equagao para
avaliar o fator de intensidade de tensdes associado com o desenvolvimento da trinca
Palmqvist (LAUGIER, 1985).

Schubert, Neumeister, Kinger e Lux, em 1997, realizaram uma investigacao
minuciosa do uso do método de teste Palmqvist para medir a tenacidade a fratura de
metais duros e com granulacdo muito fina. Eles desenvolveram uma rotina de
polimento (sem usar um estagio de recozimento) para preparar superficies sem
estresse. Contudo, para a medicdo da dureza e do comprimento da trinca houve um
grau de incerteza. Com uma rotina de polimento a dureza varia entre + 20 HV30 e
+ 20 um para o comprimento das trincas. Sem uma rotina de polimento varia + 30 —
50 HV30 e =+ 20 um para o comprimento das trincas. Correlacionaram a dureza com
a tenacidade a fratura a partir dos ensaios de indentacdo para varios WC-Co,
comerciais e sinterizados em laboratério. Também avaliaram a influéncia da
composic¢ao, microestrutura (tamanho de grao e adicéo de inibidores de nucleacao de
trincas) e parametros do processo de sinteriza¢do na dureza e tenacidade a fratura
de sessenta e cinco diferentes WC-Co. Foram levantadas as dificuldades e
particularidades dos processos de indentacdo para avaliacado da tenacidade a fratura
destes materiais (SCHUBERT et al., 1998).

Hanyaloglu, em 2001, identificou que na liga de WC-Fe-Mn trincas do tipo
Palmqvist de comprimentos quase idénticos se formaram nos quatro cantos do
indentador. Observou que essa liga possui valores de tenacidade a fratura mais altos
do que as ligas de WC-Co se as equacdes desenvolvidas especificamente para as
ligas de WC-Co forem usadas. Portanto, novas equacfes empiricas (denominadas
Alper) foram derivadas para o sistema de metal duro WC-Fe-Mn, para ligantes com
15% em peso e ligantes com 25% em peso. Estando em concordancia com os testes
de flexado de quatro pontos.

A relacdo do comprimento da trinca da carga de indentacao foi investigada
apenas para ligas metélicas de ligantes de duas fases do WC. Nas ligas de ligantes
de 15% e 25% em peso, 0 comprimento da trinca aumentou linearmente a medida que

a carga de indentacdo aumentou. Essa observacédo, da dependéncia linear do
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comprimento da trinca na carga de indentacdo, esta alinhada com a observada por
outros pesquisadores em ligas WC-Co (HANYALOGLU; AKSAKAL; BOLTON, 2001).

Roebuck, Hamann e Bennett, em 2005, realizaram uma avaliacdo do método
Palmqvist para metais duros, limitacées e imagens de trincas curtas em materiais com
tamanho de grao grosso (ROEBUCK; HAMANN; BENNETT, 2005).

ISO 28079: 2009, especifica um método para medir a tenacidade Palmqvist de
metais duros a temperatura ambiente por um método de indentacdo. A 1SO
28079:2009 (Organizacao Internacional de Padronizacdo) aplica-se a uma medicdo
de tenacidade, denominada tenacidade Palmqvist, calculada a partir do comprimento
total de trincas que emanam dos cantos das diagonais de um indentador de dureza
Vickers, e destina-se ao uso dos metais duros. Os procedimentos de teste propostos
destinam-se ao uso em temperaturas ambientes, e também ao uso em um ambiente
normal de laboratério e ar. Eles ndo se destinam ao uso em ambientes corrosivos,
como acidos fortes ou 4gua do mar.

A ISO é uma federacdo mundial de organismos nacionais de padrées
(organismos membros da ISO). O trabalho de elaboracdo de normas internacionais &
normalmente realizado por meio de comités técnicos da ISO. A principal tarefa dos
comités técnicos é preparar normas internacionais. Os projetos de normas
internacionais adotados pelos comités técnicos séo distribuidos aos 6rgdos membros
para votacdo. A publicacdo como Padrao Internacional requer aprovacao de pelo
menos 75% dos 6rgdos membros que votam.

A ISO 28079 foi preparada pelo Comité Técnico ISO/TC 119, Metalurgia do p6,
Subcomité SC 4, Amostragem e métodos de teste para metais duros (ISO 28079,
2009).

Na Tabela 4 estéo listadas algumas das equacdes mais utilizadas para calculo

da tenacidade a fratura em metal duro.
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Tabela 4 - Equac®es utilizadas na avaliacdo da tenacidade a fratura do tipo Palmqvist
(Adaptado de SHETTY, 1985; NIIHARA, 1983; LAUGIER, 1985; HANYALOGLU et al., 2001;
LANKFORD, 1982; ROEBUCK et al., 2008).

N2eq# Autor Equacio Tipo de trinca
1 .
Eq.3 Shetty K;c = 0,0889 (HW)2 Palmquist
2
Eq.4 Niihara et. al. K.~ = 00246 (E)S (HW)% Palmquist
ic ) H
E\s sa\s [P
Eq.5 Laugier K;c = 0,015 <_)3 (E)Z — Palmquist
H) \l 3
c2
Eq.6 IS0 28079 K;c = 0,0028 \/H,W; Palmquist
Eq.7 Hanyaloglu et.al. K,c = 1,705 (WHy)%16 Palmquist
2 Palmgqvist /
Eq.8 Lankford _ 1 5)5 c\ 16
1 Kic = 0,0782 (H az) (1—1 (a Radial Mediana

Dentre todas as equacdes descritas, 0 modelo de Shetty tornou-se um modelo
aceito para avaliar a tenacidade a fratura de metais duros e estd sendo amplamente
utilizado pela industria de metal duro para esse fim. Os valores de tenacidade a fratura

tém uma boa relacao linear com os valores de K;. determinados pelos procedimentos

convencionais de mecanica de fratura linear elastica para valores até ~ 20 MPa - m'/2
(JINDAL, 2018).

A abordagem de Shetty permite uma extracdo rapida de numeros de
tenacidade a fratura razoavelmente precisos dos metais duros WC-Co a partir de
apenas algumas indentacées. E, portanto, uma ferramenta atraente para a triagem de
varios tipos de carbonetos cementados. (SIGL, 1990).

Além disso, o fator constante 3 adimensional de 0,0889 para ligas WC-Co é
derivado da geometria do indentador piramidal Vickers (angulo de 136°) e da razao do
coeficiente de Poisson do material (v = 0,22 tipico para ligas de WC) ao invés de ser
determinado a partir das experiéncias, como em outras equacbes (SHATOV;
PONOMAREYV; FIRSTOV, 2014).
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A férmula de Shetty ndo apenas prevé a relagéo correta entre as propriedades
dos materiais, mas também fornece um acordo quantitativo (sem nenhum parametro
ajustavel arbitrario, como o modulo de elasticidade) com um grande corpo de dados

de indentac&o (SHETTY et al., 1985).

2.4.3 Dureza x Tenacidade a fratura

A tenacidade a fratura é inversamente proporcional a dureza do material, como
mostrado na Figura 11. Tanto a dureza quanto a tenacidade a fratura estdo em
funcdes do conteudo de cobalto e tamanho de grdo do material. Para um dado
tamanho de gréo, o K;; aumenta com o teor de cobalto e, para uma dada porcentagem
de Co, 0 K;; aumenta a medida que o tamanho do grdo aumenta (LUYCKX; SACKS;
LOVE, 2007).

A dureza e a tenacidade a fratura influenciam parametros relevantes ao processo
de ferramentas de corte, como a velocidade de corte e a taxa de alimentagao.
Respectivamente, sao opostas, ou seja, uma propriedade s6 pode ser melhorada ao
prejudicar a outra (KRESSE et al., 2018).
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Figura 11 - Tenacidade a fratura versus dureza para uma gama de composi¢cdes de metal duro
(Adaptado de FANG; KOOPMAN; WANG, 2014).
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2.5 Termodinamica do Sistema

O conhecimento do diagrama de equilibrio de fases é uma ferramenta importante
para prever as fases apds a etapa de sinterizacdo. O equilibrio de fases dos
carbonetos cementados € caracterizado pela existéncia de uma regido de duas fases
entre a fase de metal duro e a fase de metal ligante (FERNANDES; SENOS, 2011).

2.5.1 Sistema W-C-Co

O cobalto tem sido a tradicional escolha como ligante para producdo de metal
duro desde o primeiro metal duro comercializavel (WC-6%Co), produzido em 1926
com o nome de “WIDIA-N". Atualmente, mais de 90% de todos os metais duros
utilizam Co como o ligante preferido com teor entre 3 e 30 wt%. A aparente
superioridade do Co em relacdo com outros ligantes € devida a melhores
caracteristicas de cominuicdo na moagem, superior molhabilidade no WC, maior
solubilidade do WC no cobalto a temperatura de sinterizacdo e excelentes
propriedades (GARCIA et al., 2018).

O sistema W-C-Co é importantissimo para a producdo de carbonetos
cementados. A solubilidade dos &tomos de W e C no metal ligante cobalto dependem
tanto da temperatura, quanto da quantidade total de carbono no material. E mostrado,
na Figura 12, a secao isotérmica do diagrama de fases ternario W-C-Co a 1350°C
calculado por Petersson (2004), onde as composi¢cdes sdo dadas em fracBes
atdmicas. Durante a sinterizacdo em fase liquida, as fases desejadas sdo WC e a fase
liguida rica em Co. Havendo, mesmo que pequenos desvios na quantidade de
carbono, fases indesejaveis tais como as fases eta (I]) e grafite podem ser formadas.
Caso haja excesso de carbono, tem-se precipitacado de grafite na microestrutura. Se

houver caréncia de carbono, ocorre precipitagédo da fase eta (I]) (PETERSSON, 2004).
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Figura 12 - Sec¢do isotérmica do Diagrama de Fase Ternario W-C-Co em 1350°C
(Adaptado de PETERSSON, 2004).

O teor de carbono tem um forte efeito nas propriedades mecanicas. Quando o
teor de carbono € muito baixo, o material formara a fase eta, que pode ser carbonetos
complexos de W-Co-C. A fase eta € caracterizada como fragil e, consequentemente,
prejudicial as propriedades mecéanicas. Quando o teor de carbono € muito alto, forma
uma fase de grafite livre na microestrutura, consideradas também indesejaveis do
ponto de vista da resisténcia mecanica. Mesmo quando o contetdo de carbono esta
dentro do campo de duas fases de WC e Co, ele ainda tem um efeito significativo
sobre propriedades mecéanicas. Quando o teor de carbono é menor do que o contetdo
estequiométrico de 5,5% em peso para WC com 10% em peso de Co (mostrado pela
linha vertical azul), e maior que o nivel que induziria a fase eta, a densidade e dureza
dos carbonetos cementados aumentam quando o nivel de carbono diminui. Nesta
regido do diagrama de fases, um nivel mais baixo de carbono induz mais solu¢éo de
W na fase de Co, e ndo apenas aumenta a densidade da fase de cobalto, como
também retarda o processo de solugcédo e reprecipitacdo durante a sinterizacéo e,
assim, resulta em um menor tamanho de grdo e maior dureza nas partes sinterizadas
(FANG; KOOPMAN; WANG, 2014). A Figura 13 mostra um diagrama de fases do

sistema WC-Co com 10% em peso de Co, variando o teor de carbono.
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Figura 13 - Diagrama de Fases do sistema WC-Co com variagdo do de teor de carbono
(Adaptado de PETERSSON, 2004).

A Figura 14 apresenta o diagrama de fase W-C-Co, calculado com 10%p Co.
Os circulos vermelhos definem a regido favoravel de teor de carbono, onde ha
auséncia de grafite ou fase Il em compdsitos sinterizados em condi¢cdes de nao
equilibio. Essa regido, é conhecida como janela de carbono a qual contém uma
mistura de apenas WC + Co. O asteristico azul indica o valor estequiométrico de
carbono (5,5% em peso de C) (SCHUBERT et al., 2015).
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Figura 14 - Secéo vertical do diagrama de fases W-C-Co calculado em 10% em peso de Co
(Adaptado de SCHUBERT et al., 2015).
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No sistema WC-Co o liquido eutético se forma em aproximadamente 1320°C.
A temperatura de sinterizagdo para o metal duro (WC-10%Co) é em torno de 1400°C.
A essa temperatura, a fase liquida corresponde a 15% em massa do compacto e as
fases sdo WC e fase liquida, isto é, WC dissolvido em cobalto. Apos resfriamento, as
particulas de WC precipitam primeiro e a solidificacdo é completada por reagéo
eutética. Na maioria dos casos, o WC é precipitado na superficie do carboneto ndo
dissolvido, causando crescimento do gréo. A fase liquida solidifica em torno de 20-
25% de WC em solucdo sélida, entretanto, a solubilidade é reduzida com uma
diminuicdo de temperatura e, por certo, a temperatura ambiente, a fase ligante contém
menos de 1% de WC em solucgéo solida (UPADHYAYA, 1998).

Durante a formacao de metal duro WC-Co ocorrem varias mudancas. Mesmo
a baixas temperaturas, o cobalto se espalha pelas superficies e/ou difunde-se em
interfaces entre particulas de carboneto. De forma com que a temperatura aumenta,
o Co dissolve o carboneto das superficies de particulas adjacentes, auxiliando a
suavizar a superficie e, em ultimo caso, facilita o deslizamento das particulas de WC,
propiciando o mecanismo de rearranjo na fase sélida e empacotamento mais denso
(UPADHYAYA, 1998).

2.6 Moagem de Alta Energia — MAE

O termo moagem pode ser referido como a quebra de materiais relativamente
grosseiros para a finura final. Definido por Benjamin em 1970, o processo de moagem
de alta energia (MAE) ficou conhecido como um método para produzir p6s metalicos
com microestrutura fina controlada decorrente da fratura repetida e re-soldagem de
uma mistura de particulas de pés em um moinho de bolas altamente energético (EL-
ESKANDARANY, 2015).

A moagem do p6 tem por objetivo promover a desaglomeracao, mistura uniforme
de varios pés componentes, além de reduzir o tamanho das particulas para um valor
desejado, de maneira que 0s processos pospositivos de consolidacdo e sinterizacao
do corpo verde sejam realizados com éxito. A uniformidade da mistura € critica, visto
que determina a confiabilidade e repeticio das propriedades e desempenho
alcancado. Nos metais duros uma mistura insuficiente pode acarretar uma variedade
de defeitos, como porosidade, lagos de metal ligante, regides de alta concentracao de

varios componentes, entre outros. Assim como uma mistura inadequada pode gerar
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outros tipos de problemas, como uma distribuicdo néo uniforme do ligante, e por esse
motivo, causa vazios na microestrutura e controle deficiente dos processos
posteriores e propriedades (MEHROTRA, 2014).

A preparacdo dos poOs que serdo processados por MAE se inicia com a
composicao da mistura de partida, ou seja, uma mistura dos pés usados como matéria
prima na propor¢do desejada. Subsequentemente, ocorre o carregamento dessa
mistura, juntamente com os corpos de moagem (esferas de moagem), em um moinho
de alta energia, capaz de impelir estes corpos e a mistura de pos com alta energia e
velocidade, visando proporcionar transformac¢des que ndo sdo possiveis em um
moinho comum. As esferas chocam-se com a parede do recipiente por vibracdo ou
rotacao, levando a uma prensagem do po a cada impacto. Essa mistura é entdo moida
durante o tempo necessario, até que se alcance um estado sélido homogéneo, onde
as particulas de p6é formadas serdo compésitos do material desejado
(SURYANARAYANA, 2001).

Durante o processo de moagem as particulas dos pds sédo repetidamente
deformadas, soldadas a frio, fraturadas e re-soldadas. Sempre que as esferas
colidem, esfera-esfera ou esfera-parede, alguma quantidade de pé esta preso entre
elas. A forca do impacto deforma plasticamente as particulas do pé ocasionando um
trabalho de endurecimento e fratura. Devido a isso, as novas superficies criadas
permitem que as particulas se unam e isso leva a um aumento no tamanho das
particulas (SURYANARAYANA, 2001). O mecanismo de fratura e solda pode ser
observada na Figura 15.

. Rotagéo
Parede do recipiente

de moagem

(c)

v
Fratura e Soldagem

Figura 15 - (a) Coliséo esfera-po-esfera da mistura dos pos durante a MAE, (b) Coliséo esfera-
p6-esfera com maior resolucéo, (c) Colisdo esfera-p6-parede do recipiente durante a MAE
(Adaptado de SURYNARAYANA, 2001; JANOT; GUERARD, 2005).
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De forma que nos estagios iniciais de moagem, as particulas sdo macias (se
considerar combinac¢des ductil-ductil ou ductil-fragil), a tendéncia de ocorrer a
soldagem das mesmas e formar particulas grandes € alta. Com a deformacéo
continua, as particulas ficam endurecidas e fraturam por um mecanismo de falha por
fadiga e/ou fragmentacdo fragil dos flocos. Fragmentos gerados por esse mecanismo
podem continuar a reduzir em tamanho na auséncia de forgas de aglomeragao fortes.
Nessa etapa, o mecanismo de fratura predomina sobre a soldagem a frio. Em funcéo
do impacto continuo das esferas de moagem a estrutura das particulas €
constantemente reestabelecida, porém o tamanho das particulas continua sendo o
mesmo. Por consequéncia, o espacamento entre as camadas diminui e o numero de
camadas na particula aumenta (SURYANARAYANA, 2001).

No fase final, alcanca-se um equilibrio entre a taxa de soldagem, apdés moagem
por um certo periodo de tempo. O qual tende a aumentar o tamanho médio das
particulas e a taxa de fratura, diminuindo o tamanho médio das particulas compdsitas
(SURYANARAYANA, 2001).

Devido a alta deformacéo que é introduzida nos pdés, o processo de moagem
produz mudancas micro estruturais e morfoldgicas. Esse fator gera aumento de
defeitos cristalinos, como discordancias, vazios, maclas, falhas de empilhamento,
aumento no numero de contornos de graos e refinamento microestrutural em escala
manomeétrica (SURYANARAYANA, 2001).

Diferentes tipos de equipamentos de moagem de alta energia sdo usados para
produzir pés de liga mecanica. Eles se diferem na sua capacidade volumétrica,
velocidade de operacdo e na sua capacidade de controlar a operacéo, variando a
temperatura de moagem e minimizando a contaminacdo da mistura de partida.
Dependendo do tipo de po, da quantidade do p6 e da constituicdo necessaria, pode
ser escolhido um moinho adequado. Comumente, os moinhos vibratérios SPEX séo
usados para fins de triagem de ligas. Os moinhos de bolas planetarios Pulverisette ou
os attritors sdo usados para produzir grandes quantidades do p6 moido. Moinhos
especialmente designados sdo usadas para aplicagbes especificas (JANOT,;
GUERARD, 2005). A Tabela 5 mostra a capacidade de diferentes tipos de moinhos.
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Tabela 5 - Capacidades tipicas de diferentes tipos de moinhos (Adaptado de
SURYANARAYANA, 2001).

Tl\i/lpo(?ﬁhdoe Peso da amostra

Vibratorio 2 - 20g

Planetario 4 - 2509
Atrittor 0,5 - 100kg
Uni-ball 4 - 20009

Um estudo feito por Abdellaoui (1996) e colaboradores, foi capaz de calcular a

velocidade das esferas de moagem, a energia cinética por impacto, a frequéncia dos

impactos e a energia do impacto para diferentes tipos de moinhos, mostrados na

Tabela 6.

Tabela 6 - Velocidade da esfera de moagem, Energia Cinética, Frequéncia de Impacto e Energia
de impacto de diferentes tipos de moinhos (Adaptado de apud ABDELLAOQOUI et al, 1996;
SURYANARAYANA, 2001).

Parametros Moinhos Vibratérios Moinhos de Bola Planetarios
. Moinho de
Mainho Pulverisette Rolagem
Attritor  Pulverisette SPEX ulv lag
“Q? 8000 Horizontal
P5 G7 G5
Velocidade da g 514.024 <39 25-40 024-658 028-11,24 0-1,25
esfera (m/s)
Energia cinética 3-30 <120 10-400 04-3032 053-884 0-190
(10-3J/ Impacto)
Frequéncia do N 50-924 45-90,7 0-24
impacto (Hz) > 1000 15-50 200 100 (5 esferas) (5 esferas) (1roda)
Energia do <0,001 0,005-0,14 <024 001-08 0-056 0-1,604 0-01

impacto (W/qg)

2.7 Sinterizacao

A sinterizacdo pode ser definida como o processo que permite a ligacado das

particulas de um material em contato, para transforma-lo numa estrutura aglomerada

e solida, através do mecanismo de transporte de matéria. E um tratamento térmico

utilizado para unir as particulas de um determinado material, causando a reducao da

superficie de contato do material e o fortalecimento mecanico do p6. E um processo
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de evolucao microestrutural, envolvendo a formacao de ligagdes, o crescimento do
pescoco, o fechamento do canal de poros, o encolhimento dos poros, a densificagéo,
0 engrossamento e o crescimento de grdos (WAKAI; GOMEZ-GARCIA;
DOMINGUEZ-RODRIGUEZ, 2007). A Figura 16 demostra um fechamento de poros

em um processo de sinterizacao.

Figura 16 - A parte superior mostra o processo de fechamento do canal poroso. A parte inferior
mostra a formacao de uma juncao tripla, onde trés fronteiras de graos se encontram (Adaptado
de WAKAI; GOMEZ-GARCIA; DOMINGUEZ-RODRIGUEZ, 2007).

Estudos sobre a sinterizacdo comecaram na década de 1940, e evoluiram em
meados da década de 1980. Anteriormente, as abordagens empiricas desenvolviam
muitos produtos e conceitos importantes, desde louca de porcelana até componentes
estruturais automotivos, e incluiam cadinhos de platina, filamentos de lampada de
tungsténio, matrizes de desenho de metal duro, bronzinas de bronze e abrasivos
aglutinados (GERMAN, 2013).

Segundo German (1985) a sinterizacdo € definida como um processo de
aquecimento abaixo do ponto de fusdo do material base. Um processo fisico,
termicamente ativado, permitindo que um sistema de particulas que estéo a principio
em contato muatuo, alcance resisténcia mecanica. Durante ou apds a compactagéo, o
emprego de calor ira aumentar a ligacdo entre as particulas. Em temperaturas mais
elevadas a difuséo acelera, manifestando a sinterizacéo pela ligacéo entre os contatos
entre as particulas. O processo de sinterizagdo ocorre em varias temperaturas, porém
€ acelerado quando as particulas se aproximam de seu intervalo de fuséao.

Uma forga motora existente no processo de sinterizacdo reduz a energia

superficial livre de um sistema de particulas alcancada através da diminuicdo da
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energia total do sistema. Essa redugao, em variadas situacdes, promove a eliminagéo
dos poros existentes entre as particulas do pd, produzindo um corpo rigido e
totalmente ou parcialmente denso (GUPTA; BASU, 2018).

Durante a sinterizacdo, a porosidade da estrutura é fechada. Para isto, o material
deve ser deslocado para preencher os espacos vazios. O modo como este material é
deslocado que indica o tipo de sinterizacdo. Por essa perspectiva a cinética de
sinterizacao difere de forma significativa quando existe ou ndo um liquido presente na
estrutura. Assim sendo, o processo de sinterizacao € divido em dois tipos basicos, que
séo a sinterizagdo por fase solida e a sinterizacao por fase liquida. Todas as variacdes
de cinética de sinterizacdo encontradas ao se sinterizar materiais especificos podem
ser enquadradas dentro destas duas classes basicas. A reducdo de energia livre
superficial do sistema, necessaria para ambos os tipos de sinterizacao, se da através
do desaparecimento da interface material/poro, sendo esta substituida pela interface
material/material, ou seja, quando a porosidade desaparece. Na sinterizagéo por fase
sélida é possivel alcancar uma estrutura com porosidade controlada, entretanto, por
fase liquida o fechamento total da porosidade se da de maneira mais facil. Ambas tem

capacidade de densificar totalmente ou parcialmente a estrutura (JUNIOR, 2013).

2.7.1 Sinterizacdo Convencional do metal duro

A sinterizag&o por fase liquida (Liquid Phase Sintering - LPS) é um processo
gue forma componentes multifasicos de alto desempenho através de pés, envolvendo
sinterizacdo sob condi¢des onde os graos sdlidos coexistem com um liquido molhante
(GERMAN ; SURI; PARK, 2009).

Muitas variantes do LPS sdo aplicadas a uma ampla gama de materiais de
engenharia. Algumas vantagens do LPS sao a cinética de sinteriza¢do aprimorada, a
capacidade de adaptacao adicional das propriedades e a densificacdo completa sem
a necessidade de qualquer pressao externa (MAHI; KWON, 2016).

A sinterizacao rapida se deve a uma melhor difusdo atbmica na presenca da fase
liquida, que tende a facilitar o transporte de matéria. Em sistemas de carboneto
cementado, onde a fase que apresenta ponto de fusdo mais elevado é a fase mais
dura, a sinterizacdo em fase liquida resulta num material compdésito de duas fases

com comportamento ductil, apesar de uma grande quantidade de fase dura. No metal
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duro WC-Co, a fase liquida produzida satisfaz as condi¢cfes basicas de sinterizacédo
por fase liquida (UPADHYAYA, 1998).

Para que a sinterizacdo tenha um bom resultado se faz necessario atender a trés
critérios minimos, baixa temperatura, boa solubilidade do sdlido no liquido e
molhamento liquido dos gréos so6lidos. Dessa forma o espalhamento do liquido resulta
na reducdo da energia superficial. No sistema WC-Co, a fase liquida produzida ao
longo da sinterizacao atende a todas as condi¢cfes exigidas para uma sinterizagcdo em
fase liquida com excelente qualidade (UPADHYAYA, 1998).

German (2009) mostrou um modelo com quatro etapas para sinterizacao,
mostrado na Figura 17. Comecando com pOs mistos e poros entre as particulas.
Durante o aquecimento, as particulas sinterizam, mas quando uma fuséo se forma e
se espalha, os graos solidos se rearranjam. A densificacdo subsequente é
acompanhada por crescimento de grédos. A difusdo no liquido acelera as mudancas
na forma dos gréos, o que facilita a remog¢é&o dos poros.

Mistura dos pés
Estado Sdlido

NN O\
Aditivos
6ros
Rearranjamento
\tv’

Soluc#o-reprecipitacéo

Densificacéo final

,"\
f ? i ‘*,a

Figura 17 - Esquema das mudancas microestuturais durante a sinterizacdo por fase liquida
(Adaptado de GERMAN, R.; SURI; PARK, 2009).

Primeiramente, ocorre a sinterizacdo em estado sélido, durante o aquecimento
dos gréos. Dependendo da relacdo de solubilidade sdlido-liquido, sdo possiveis
diferentes caminhos para a evolu¢ao da microestrutura. A situacdo comum é o liquido
recém formado dissolver um pouco do sélido e se espalhar rapidamente sobre o

sélido, ou seja, apos ser formado, o liquido penetra entre os graos solidos, dissolve
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as ligacdes do sinterizado e induz o rearranjo dos grédos. Além disto, em virtude da
solubilidade do sélido no liquido, o liquido melhora a taxa de transporte responsavel
pelo crescimento e densificacdo dos graos. De forma efetiva, a fase liquida fornece
um caminho de transporte rapido que acelera muito a sinterizacdo. A energia
superficial associada com os poros leva a sua eliminacdo. Simultaneamente, ocorre
um crescimento progressivo da microestrutura e ligacdo para aumentar a rigidez
(GERMAN; SURI; PARK, 2009).

Alguns parametros do material como fatores termodinamicos, solubilidade no
liguido, tamanho de particula, e fatores de processamento (temperatura méaxima e
patamar isotérmico) sao essenciais para os detalhes da sinterizacdo (GERMAN,
2014).

2.8 Sinterizacao por plasma pulsado

A sinterizacao por plasma pulsado (Spark Plasma Sintering - SPS) é uma técnica
de sinterizacdo que utiliza forca uniaxial e uma corrente elétrica direta pulsada sob
baixa pressdo atmosférica para realizar a consolidacdo em alta velocidade do pé
(SUAREZ et al., 2013). Permite a sinterizacio em temperaturas baixas e em curto
espaco de tempo por meio da aplicacdo de descarga elétrica nos vazios entre as
particulas de p6 e a aplicacdo efetiva de plasma de centelha de alta temperatura
gerado momentaneamente (TOKITA, 1997).

De forma geral, um sistema SPS é composto de uma maquina vertical de
pressurizacdo de eixo Unico, um par de puncdes de grafite especialmente projetados
trabalhando com o sistema de refrigeracdo liquida, um gerador fornecendo corrente
elétrica direta pulsada e as outras unidades oferecendo atmosfera de trabalho com
gas ou ar, ajuste de posicao, medicdes de temperatura e pressdo. Um modelo de uma
maquina de SPS é mostrada na Figura 18. A SPS possibilita a formacao de intima
interacdo solido-solido entre as particulas ativas, um fungdo dos mecanismos Unicos
de reacdo durante o processo SPS, através da combinacdo de corrente, presséo e
alta taxa de aquecimento (ZHU; LIU, 2018).
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Figura 18 - Diagrama esquematico de um sistema SPS (Adaptado de ZHU; LIU, 2018).

Os pistdes também de grafite sdo colocados sob e sobre a amostra, fechando
a cavidade cilindrica. Através dos pistdes a carga é exercida. Matriz e pistdes séo
posicionados na prensa, alinhados por espacadores de grafite que se mantém em
contato direto com eletrodos (GARAY, 2010). Mostrado de forma ilustrativa na Figura
19.

Carga

(b)
P6 para ‘—

(a)

Pistao

densificagao Camara de Vacuo
) Eletrodo
Matriz Superior

Pés para densificagio
e sintese Matriz Espassadores
Amastra
Eletrodo
. Inferior
Pistdo —

Figura 19 - (a) Configuracdo da amostra na matriz de compactacao (b) matriz na prensa de
sinterizacdo (Adaptado de GARAY, 2010).
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Durante um processo tipico de SPS, a corrente pulsante que passa através das
particulas (mostrado na Figura 20), gera a descarga de plasma nos pontos de contato
das particulas de p0, aquecendo-as devido ao aquecimento por efeito Joule. Mesmo
guando a temperatura de sinterizacdo é menor que a do ponto de fusdo dos materiais,
as altas temperaturas localizadas na interface entre particulas de p6 sdo capazes de
remover gas adsorvente e impurezas nas particulas de p6 e derreter os materiais
interfaciais entre as particulas. Além disso, a alta presséo de carga, juntamente com
as altas temperaturas localizadas, promove o transporte de massa relacionado a

difusdo e melhora a qualidade das interfaces gréo-gréo (ZHU; LIU, 2018).

Pulso de Corrente

Aquecimento J° k
Parcial _\)Qr.: nn

|

Figura 20 - Dissipacao de energia nos pontos de contato de particulas de p6 na escala
microscoépica (Adaptado de SUAREZ et al., 2013).

Particularmente, quando a pressao aplicada excede a forca de escoamento dos
materiais em po, a pressdo causara uma densificacdo imediata pela deformacao
plastica até que os poros nos materiais figuem fechados, resultando em alta
densidade dos materiais. Além do ja exposto, durante o processo de SPS, a alta taxa
de aquecimento é benéfica para o aumento da densificacdo em um curto periodo
(geralmente com tempo de espera de 2 a 10 minutos). O curto tempo de sinterizagcao
pode limitar o crescimento de graos controlados por difusdo, e também promover a
difusé@o superficial e a difusdo do limite de gréo nas interfaces das particulas de po.
No geral, a combinacdo de corrente elétrica direta, alta pressdo e alta taxa de
aguecimento no processo SPS resulta em uma maior densidade dos pds através de
difusdes de superficie e de fronteira dos grdos (ANSELMI-TAMBURINI; GARAY;
MUNIR, 2005).
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Em comparacdo com outros métodos convencionais de sinterizacdo como
prensagem uniaxial a quente (HP), prensagem isostatica a quente (HIP) ou fornos
atmosféricos, o SPS confere varias vantagens como interface “limpa” e intima sélido-
sélido, alta densidade (préximo aos seus valores tedricos), processo de sinterizacéo
rapida e densificacdo com temperaturas inferiores. Além disso, o rapido processo de
sinterizagdo durante o SPS permite manter as propriedades intrinsecas dos
nanomateriais em seus produtos totalmente densos. Como resultado, o SPS tem sido
usado extensivamente para preparar uma ampla gama de materiais, incluindo
ceramicas, compositos, metais e ligas na ultima década (ZHU; LIU, 2018).

Diante da fundamentacdo apresentada, este trabalho avalia a tenacidade a
fratura do metal duro a base de WC com 10% do ligante Cobalto, sinterizado via SPS,
utilizando alternativamente uma modificacdo da metodologia do método de medicao
das trincas, por meio do método de indentagcdo Vickers, analisando e medindo-as,
considerando toda sua trajetoria, via microscopia confocal a laser, sendo calculada
por variadas equacfGes encontradas na literatura, equacdes de Shetty, Niihara,
Laugier, ISO 28079, Hanyaloglu e Lankford. Utilizando como cargas de aplicacéo,

forcas de 2 kgf, 15 kgf, 30 kgf e 45 kgf para medicéo da dureza.
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CAPITULO 3: MATERIAIS E METODOS

Este capitulo apresenta os materiais e equipamentos utilizados, assim como a
metodologia aplicada ao longo da realizacdo deste trabalho para a analise da
tenacidade a fratura das amostras WC-10%Co, a partir de indentacbes Vickers,
sinterizadas através da técnica de sinterizagdo por plasma pulsado. A Figura 21
apresenta um fluxograma contendo as etapas executadas no presente trabalho.

WC Comercial > Mistura Via > Caracterizacido da
Determinagao das > Sinterizagdo via > Medid_as d_e
Densidades SPS Densificacao
Preparagao > Ensaio de > Ensaio de Dureza
metalografica Vickers
Tenacidade a Anilise microestrutual
e gl ConfocalaLaser [y g (iimica somiquantitativa

Figura 21 - Fluxograma da Metodologia Proposta (Elaboragao Propria).

3.1 Materiais Utilizados

Foram utilizados neste trabalho o metal duro convencional, composto de WC
com 90% em peso, e adicdo do ligante cobalto em 10% em peso.

As especificacdes desses materiais de partida estdo descritos na Tabela 7.

Tabela 7 - Especifica¢cfes dos pds utilizados neste trabalho (Elaboragéo propria).

Materiais Fornecedor  Qtd. Especificacbes
Carbeto de S)Qia;ln?Sal Forma: P¢ Ultrafino
Tungsténio Comercial Chergical 90%p Tamanho de Particula: 300-400nm
(We) CO., LTD. Pureza: 99,9%min
_ Forma: P6 Extra Fino
Cobalto (Co) Umicore 10%p

Tamanho de Particula: 1,2um
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3.2 Mistura dos pos via MAE

O processo de mistura dos pos foi realizado em um moinho de alta energia,
modelo SPEX 8000 Mixer/Mill, do tipo vibratério, com rotacdo de 1500 rpm.
Equipamento disponivel no LAMAYV (Laboratério de Materiais Avancados) - UENF.

Os pos foram pesados e colocados em uma jarra de metal duro, com uma
relacdo entre a massa das esferas e a massa dos pos de 10:1. Durante 0 processo
de mistura, o solvente Ciclohexano P.A. (C4H;,) fornecido pela Neon Comercial foi
adicionado com o propdsito de evitar a oxidacdo dos pos e minimizar o aumento da
temperatura, uma vez que este processo gera uma energia consideravel.

Para que houvesse uma boa e correta homogeneizacdo, além de evitar
contaminacdo durante o processo de mistura, foi deixado um espaco livre de
aproximadamente 25% do volume da jarra de metal duro com bolas de WC-Co. A pos
0 processo de mistura, a secagem foi realizada em estufa da marca OLIDEF CZ LINEA
a 60°C. A Figura 22 apresenta o0 moinho de alta energia, a jarra de metal duro e

esferas de metal duro.

Figura 22 - Moinho de Alta energia e jarra de metal duro com esferas de metal duro
(Elaboracéao propria).

Os parametros do processo de mistura estdo demonstrados na Tabela 8. A
mistura de WC + 10%Co foi executada durante o periodo de uma hora, sendo uma
primeira batida de trinta minutos, um descanso de dez minutos, e uma segunda batida

de trinta minutos.
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Tabela 8 — Parametros do processo de mistura dos pos de WC + 10%Co (Elaboracéo propria)

Mistura de WC Mistura de WC
Tempo Total Parada
+ 10%Co + 10%Co
70 min 30min 10min 30min

3.3 Caracterizacdo dos Pos

A caracterizagcéo dos p@s foi realizada por intermédio de microscopia eletronica
de varredura (MEV) com o auxilio de um espectrdmetro por dispersao de energia
(EDS) com o propdsito de obter informacdes sobre a composicdo quimica, fases

presentes e estrutura do material.

3.4 Determinacao da Densidade Tedrica das Misturas e Massa dos Pos

Em virtude das amostras serem cilindricas, foi possivel calcular o volume

aproximado das mesmas através da equacéao 9.

V =mnr2h 9)
Onde:
V = volume do cilindro (cm?)
r =raio da amostra (cm)

h = altura da amostra (cm)

A densidade tedrica do compdésito WC-10%Co foi determinada segundo a regra
da mistura, demonstrada na equacédo 10, tendo em posse as densidades tedricas do
WC (prwe = 15,63 g/cm3) e do Co (prc, = 8,9 g/cm?®) (CALLISTER, 2010).

,DT_mA+mB+---+mn (10)
A B, Mn
PTA  PTB PTn

Onde:
my ,mg e m, = massas dos componentes da mistura (g)

pra.PTE € Prn = densidades tedricas dos pos puros (g/cm?)

pr = densidade tedrica da mistura (g/cm?)



64

Desta forma foi possivel calcular a por¢cdo das misturas e assim calcular a

massa total (m;) e as massas de Co e de WC através da equacao 11:

me =p,.V (11)

3.5 Processo de Sinterizagcdo SPS

Para a execucado do processo de sinterizagao, foi utilizado uma matriz de grafite
cilindrica, com 40 mm de didmetro externo, 6 mm de didmetro interno e altura de 30
mm, e pistbes também de grafite, com 5,5 mm de didametro e altura de 18 mm. As
paredes internas da matriz foram revestidas com uma folha de grafite, assim como
tampas de folha de grafite foram colocadas entre o pistdo e a mistura, ambas com
espessura de 0,25 mm. Em seguida, a mistura WC+10%Co em po foi colocada no
interior dessa matriz. Ap6és a montagem, a matriz foi colocada na camara a vacuo do
equipamento de sinterizagdo SPS. Foram sinterizadas um total de 25 amostras, com
diametro de 5,5 mm e altura de 5mm. A Figura 23 mostra um desenho esquematico

da montagem da matriz para sinterizacao via SPS.

MATRIZ COMPLETA 4000 A

6.00
f—t-5.50

e 18.00—]
I
I

et 25

~—=—5.00

30.00

25—

PISTRO 7 \\‘\\\
- | N
o SECAO A-A .

@ -— AmosTRA
© < TAMPA DE GRAFITE

(
FOLHA DE
GRAFITE “~
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@6.00

v
“MATRIZ $40.00

DESENHO

DANIEL WILLEMAM | "ARCO - 2020 UENF

TiTuLo

MONTAGEM DA MATRIZ DE SINTERIZAGAQ
SPS
[DWG NO

| MONTAGEM MATRIZ

O ] | MATRIZ EM CORTE
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Figura 23 - Montagem da matriz para sinterizagéo via SPS (Elaboracéo propria).
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A Figura 24 apresenta o equipamento SPS, modelo DR. SINTER SPS 211

LX, disponivel no LAMAV — UENF, onde foram feitas as sinterizacdes.

Figura 24 - Equipamento Spark Plasma Sintering (Elaboracédo prépria)

A Tabela 9 exibe os parametros que foram utilizados na etapa de sinterizacao.

Tabela 9 - Detalhamento das variaveis do processo de sinterizacao via SPS (Elaboracgao

prépria).
Taxa de . Patamar
. Temperatura de . Pressao o
Mistura Sinterizacéo (°C) Aquecimento (MPa) Isotérmico
& (°C/min) (min)
WC + 10%Co 1200 65 40 5

A temperatura de sinterizagdo adotada (1200 °C), estad baseada nos trabalhos
0S quais obtiveram amostras de WC+10%Co com boas densificagoes, sinterizadas
via SPS a essa temperatura (ROSA, 2019; SANTOS, SKURY, SILVA, 2017).

As amostras sinterizadas foram retiradas da matriz apés resfriamento ambiente,
utilizando uma prensa de 20 toneladas. As amostras sinterizadas obtiveram um

didmetro de 5,5 mm e altura de 5 mm.
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3.6 Densificacdo das Pastilhas Sinterizadas

Para determinacdo da densificagdo das amostras sinterizadas, as densidades
geométrica e aparente, foram calculadas.

Para determinar a densidade geométrica as amostras foram pesadas em uma
balanca semi-analitica, para aferir a massa das mesmas. O volume foi calculado
medindo as amostras com um paquimetro. A densidade geométrica foi entdo

determinada de acordo com a equacéo 12.

pg =7 (12)
Onde:
m = massa (g)
V = volume (cm?)

py = densidade geométrica (g/cm?)

A densidade aparente foi determinada por meio da equacédo 13, utilizado o
principio de Arquimedes, de acordo com a norma ASTM B962, onde as amostras
foram pesadas em uma balanca semi-analitica, secas, Umidas, e imersas em agua

destilada.

Pa = ( “ ) X PH,0 (13)

my —-my
Onde:
p, = densidade aparente (g/cm?)
mg = massa seca (g)
my = massa umida (g)
m; = massa imersa (g)

pu,o = densidade da agua (g/cm?)

A massa seca (mg) € a massa da amostra medida em uma balanca de preciséo
antes de iniciar o ensaio e molhar as amostras. A massa Umida (my ) é obtida apos
fervura das amostras em agua destilada. A massa imersa (m;) é a massa da amostra

imersa em agua destilada.
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Em posse da densidade tedrica e densidades geométrica e aparente, a

densificagéo (p«) foi calculada de acordo com as equacdes 14 e 15.

p
p(%) = ﬁ .100 (14‘)
posy = 52100 (15)

3.7 Preparacao Metalografica

A preparagdo metalografica das amostras sinterizadas tem o objetivo de
alcancar superficies planas e com bom acabamento, livre de tensdes residuais, que
viabilize a analise microestrutural e forneca resultados confiaveis de medicdo dos
ensaios abordados a frente desse trabalho.

As amostras sinterizadas possuiam uma capa de grafite em seu redor oriunda
da folha de grafite posta na matriz para evitar o contato po-pistdo e po-matriz, o que
poderia influenciar na caracterizacdo. Para retirada do grafite, as amostras foram
lixadas manualmente com lixas de SiC de 100 mesh, e em seguida foram dispostas
ao ultrassom, modelo Dentsply Ceramco 19H, marca Ney Ultrasonik, durante 40 min
em agua destilada.

Apos a remocao da camada de grafite as amostras foram embutidas a quente,
utilizando como material de enchimento a resina baquelitica. Depois de embutida as
amostras foram lixadas em uma politriz metalografica, modelo Arpol 2V, marca Arotec,
com lixa de diamante de 40 um e 10 um. Seguidamente foi feito o polimento
manualmente empregando-se diamantes em suspensao nas granulometrias de 6um,
3pum,1um e 1/4pum. O processo de lixamento e polimento foram observados em
microscépio 6tico Olympus, durante as etapas, para acompanhar a evolucdo do
acabamento superficial, com o intuito de obter uma superficie limpa de arranhdes,
marcas ou irregularidades. A Figura 25 exibe uma das amostras sinterizada antes e

depois do embutimento.
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AMOSTRA

Figura 25 - Amostra sinterizada desembutida e embutida (Elaboracéo propria).

3.8 Ensaio de Compressao

Os ensaios de compressao foram realizados na Instron-5582, a uma velocidade
de 1mm/min, com o objetivo de determinar o médulo de elasticidade, o qual foi
utilizado em algumas formulas para o calculo da tenacidade a fratura. O ensaio
realizado foi o Brazilian Disk Test, cujos parametros adotados foram baseados na
norma ASTM D-3967-16.

3.9 Ensaio de Dureza Vickers

O ensaio de dureza Vickers padronizado pela norma ASTM E-92-82, foi
executado nas amostras sinterizadas no microdurémetro Digital Shimadzu, modelo
HMV-2T, como a utilizagdo de um carga de 2Kgf com tempo de aplicacdo de 10
segundos. Também foi feita a medicdo da dureza com cargas de 15 kgf, 30 kgf e 45
kgf no durbmetro Pantec, modelo RBSM, fabricante Panambra, com tempo de
aplicacéo de 6 segundos. As impressdes das cargas foram analisadas e as diagonais
medidas no microscopio confocal a laser, tépico 3.11. Foram feitas trés identacées em
cada amostra. Todos 0s equipamentos citados estédo disponiveis no LAMAV — UENF.

A dureza é calcula de acordo com a equagédo 1, citada no tépico 2.4.1, cujo
valor é dado em kgf/mm?. Para conversdo dos valores para GPa o fator de
conversao segue a equacao 16. Assim foi possivel calcular a dureza média de cada

amostra em GPa.
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GPa = HV .0,009807 (16)

3.10 Tenacidade a Fratura

Para a determinacdo dos valores de tenacidade a fratura, foram utilizados as
indentagdes e trincas produzidas nas amostras durante o ensaio de dureza Vickers,
assim como os valores das cargas aplicadas e modulo de elasticidade obtido no
ensaio de compressao.

A tenacidade a fratura foi determinada de forma convencional, visualizando as
trincas linearmente, conforme mostrado na Figura 26, onde [, sdo os caminhos

percorridos pela trinca.

dq

Figura 26 — Modelo representativo de uma indentacéo Vickers com medi¢éo de trincas
convencional (Elaboragéo prépria).
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E também foi determinada considerando todo o seu percurso, até seu findar,
conforme mostrado na Figura 27. Onde [,, se divide, considerando todo caminho o

qual a trinca percorreu.

an€l

w&

el

“b] ¥

Wl

| m—
dq

Figura 27 - Modelo representativo de uma indentacéo Vickers com medic&o proposta das
trincas (Elaboracéo propria).

A diferenca estd na forma de medicao das trincas. No método proposto, todos
os caminhos da trinca sédo considerados e medidos separadamente. Deixando de ser
[, = 1; (linear convencional), e tornando-se [, =1 =11+ I+ "+ " + [} . De

igual forma:

L=Y=UL+1+ 01+ + 1y
L=YI =L+1+ "+ 5" + 1y
A A A A L
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As equacOes utilizadas para analisar a tenacidade a fratura estéo listadas a
sequir:
De acordo com Shetty et al. (1985), a tenacidade a fratura € calculada pela

equacao 3, citada no toépico 2.4.2.1:
1
Kic = B(HW):? (3)

17)

=~

Onde K;; é a tenacidade a fratura do material (MPa m1/2), H é dureza (GPa),
W é a dureza de indentacdo de Palmquvist, P é carga aplicada (N), L € a soma dos
quatro comprimentos de trincas de Palmqvist (I, + I, + I3+ 1,) (mm), 8 é uma
constante com o valor de 0,0889.

De acordo com Niihara et. al. (1983) a tenacidade a fratura € calculada segundo

a equacao 4, citada no tépico 2.4.2.1:

2

Kic= A (S)E (HW)% (4)

Onde K, € a tenacidade a fratura do material (MPa m1/2), H é a dureza (GPa),
E é o seu modulo de Young (GPa), W é a dureza de indentacdo de Palmqvist. P é
carga aplicada (N), L € a soma dos quatro comprimentos de trincas de Palmqvist (I, +
I, + I35+ 1) (mm). A € uma constante com o valor de 0,0246. Para trincas com
0,25 < /g <25.

De acordo com Lauggier (1985) a tenacidade a fratura € calculada segundo a

equacdao 5, citada no topico 2.4.2.1:

2 1

o= A () 5

Onde K;. é a tenacidade a fratura do material (MPa m1/2), H é a dureza
(Kgf/mm?), P é carga aplicada (N), E é o seu moédulo de elasticidade (GPa), a é a

metade da impresséo da diagonal do indentador (d/2) (mm), ¢ é o tamanho da trinca
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da superficie, somado a metade da diagonal da indentagdo (mm), sendo (¢ =1 + a),
e [ € o somatério dos comprimentos das trinca (mm). A € uma constante com o valor
de 0,015.

De acordo com a ISO 28079:2009 a tenacidade a fratura € calculada segundo
a equacao 6, citada no topico 2.4.2.1:

Kic = A\ H,W; (6)

Onde K, € atenacidade a fratura do material (MPa m1/2), H, € adureza (MPa),
W, é a dureza de indentacdo de Palmquvist, P é a carga aplicada (N), L é a soma dos
quatro comprimentos de trincas de Palmqvist (I; + I, + I3+ I,) (mm). A é uma
constante com o valor de 0,0028.

De acordo com Hanyaloglu et al. (2001) a tenacidade a fratura é calculada, para

ligantes com até 15%, segundo a equacéo 7, citada no tépico 2.4.2.1:

KIC = 1,705 (WHv)O’16 (7)

Onde K, € a tenacidade a fratura do material (MPa m1/2), Hy, é a dureza
(Kgf/mm?), W é a dureza de indentacdo de Palmqyvist, P é a carga aplicada (Kgf) e
L é a soma dos quatro comprimentos de trincas de Palmqvist (I, + I, + I3 + [,) (mm).

De acordo com Lankford (1982) a tenacidade a fratura é calculada segundo a
equacao 8, citada no tépico 2.4.2.1:

-1,56

K= 0,0782 (H a%) (g)é ) (8)

a

Onde K;; é a tenacidade a fratura do material (MPa m1/2), H é a dureza
(Kgf/mm?), E é o seu modulo de elasticidade (GPa), a é a metade da impressio da
diagonal do indentador (d/2) (mm), ¢ é o tamanho da trinca da superficie somado a
metade da diagonal da indentacdo (mm), sendo (¢ =1+ a), e | é o somatério dos

comprimentos das trinca (mm).
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3.11 Microscopia Confocal a Laser

O equipamento confocal a laser utilizado neste trabalho foi o modelo Lext
OLS4000, da marca Olympus, disponivel no LAMAV — UENF, mostrado na Figura 28.

Figura 28 - Equipamento Confocal a Laser Olympus LEXT OLS4000 (AZO Materials, 2020)

Permitiu a analise e medidas das indentacfes Vickers para determinacdo da
dureza das amostras, andlise das trincas, medicdo do comprimento das trincas e
medicdo das profundidades das indentacBes. Analises de suma importancia para

determinacao da tenacidade a fratura.

3.12 Andlise microestrutural e quimica semiquantativa

Esta analise foi realizada nos microscopios eletrénicos de varredura, marca
Shimadzu, modelo SSX-550, disponivel no LAMAV-UENF, e marca ZEISS, modelo
EVO/MA 10, disponivel no Setor de Tecnologia Metalurgica do IFES/Campus Vitéria-
ES.

A analise de microscopia eletronica de varredura (MEV) viabilizou obter
informacdes mais detalhadas sobre as caracteristicas microestruturais dos materiais.
Informacdes tais como: efetividade da sinterizacéo, distribuicdo das fases presentes,

segregacao e porosidade na microestrutura. A Espectroscopia por Dispersao de
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Energia (EDS), ligado ao MEV permitiu identificar a composi¢do quimica das amostras
em pontos e areas especificas.
Observou-se também o caminho percorrido pelas trincas, seu comportamento

e analise de sua trajetéria até seu findar.
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CAPITULO 4: RESULTADOS E DISCUSSAO

Este capitulo apresenta e discute todos os resultados obtidos em todas as
etapas realizadas nos pos de WC e Co, assim como nas amostras WC+10%Co,

sinterizadas via SPS, referente a obtencdo, caracterizacdo e andlises de suas
propriedades, em especial a tenacidade a fratura.

4.1 Caracterizagdo dos POs

Esta parte exibe as analises realizadas nos pos iniciais de WC e Co, assim como
na mistura WC-10%Cao.

4.1.1 Analise do p6 de WC

Através da andlise de microscopia eletrénica de varredura realizada no p6 de
WC, observa-se sua forma e distribuicdo do tamanho das particulas. O pd possui uma

microestrutura formada por pequenos aglomerados de particulas de WC, apresentada

na Figura 29.

EHT=3000kv Detctor = SE1 n EHT=3000kv  Detector=SE1 S
2pm* = - 2 pm* Chamber = 4 89e-005 mbar -
o WO= 75mm Mag= 200KX Chamber = 4.28e-005 mbar E. WD = 75mm Mag= 500KX v 0]

Figura 29 - Microscopia eletronica de varredura no p6 de WC. (a) aumento de 2000x (b)
aumento de 5000x (Elaboragédo propria).

A Figura 30 apresenta uma analise quimica realizada através de mapeamento
por area do p6 de WC, com aumento de 2000x, executado pelo MEV juntamente com

o EDS, que apresenta a andlise semiquantitativa dos elementos quimicos presentes.
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Figura 30 - Mapeamento por area com espectro por EDS do p6 de WC (Elaboracéo propria).

T0um

A analise semiquantitativa mostrada na Figura 30, confirma que o p6 de WC

possui somente os elementos W e C.

4.1.2 Andlise do p6 de Co

Através da andlise de microscopia eletrénica de varredura realizada no p6 de
Co, observa-se sua forma e distribuicdo do tamanho das particulas. O pd possui

microestrutura formada por pequenos aglomerados de particulas de Co, apresentada

na Figura 31.

A o f

3 - - g P |
- Detector = SE1 o =30, Detector = SE1
2pm* EHT =30.00 kY Chamber = 2.83e-005 mbar " 2pm’ EHT =30.00 K ' Chamber = 3.03e-005 mbar
WD = 7.5 mm Mag= 2.00KX l WD = 7.5mm Mag= 5.00KX l

Figura 31 - Microscopia eletronica de varredura no p6 de Co. (a) aumento de 2000x (b) aumento
de 5000x (Elaboracéo propria).

A Figura 32 apresenta uma analise quimica realizada por mapeamento por area
do p6 de Co, com aumento de 2000x, executado pelo MEV juntamente com o EDS,

gue apresenta a analise semiquantitativa dos elementos quimicos presentes.
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Figura 32 — Mapeamento por area com espectro por EDS do p6 de Co (Elaboracéo prépria).

A andlise semiquantitativa mostrada na Figura 32, mostra que o p6é de Co
apresenta uma pequena quantidade de C, possivelmente proveniente da fita utilizada

para realizacdo do experimento.

4.1.3 Anélise da mistura WC-10%Co

Foi realizada também a andlise de microscopia eletrbnica de varredura na

mistura WC-10%Co, onde observa-se sua forma e distribuicAo do tamanho das

particulas. A mistura apresenta pequenos aglomerados, mostrado na Figura 33.

. g
EHT =30.00 kv Detector = SE1 o EHT =30.00 kv Detector = SE1

2 um’ =17 2 pm' Chamber = 1.83¢-005 mbx
= WD = 7.5 mm Mag= 200Kkx ~ CTToerT 1726008 mber r. PR |“_1 WD = 7.5 mm Mag= 5.00KX amber o e aron o

Figura 33 - Microscopia eletrdnica de varredura na mistura WC-10%Co. (a) aumento de 2000x
(b) aumento de 5000x (Elaboragéo propria).

A Figura 34 apresenta uma analise quimica realizada por mapeamento por area
na mistura WC-10%Co, com aumento de 2000x, executado pelo MEV juntamente com
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o EDS, que apresenta a andlise semiquantitativa dos elementos quimicos presentes

na mistura.

1 Map Sum Spectrum
%p o

w 86 02

c 01 02

Co 83 0,0

Figura 34 - Mapeamento por area com espectro por EDS na mistura WC-10%Co (Elaboracéo
propria).

Segundo a andlise mostrada, ap6és a mistura, se mantiveram apenas 0S
elementos W, C e Co. A Tabela 10 apresenta a analise semiquantitativa na mistura
WC-10%Co.

Tabela 10 - Analise semiquantitativa dos elementos presentes na mistura WC-10%Co
(Elaboracéo proépria).

Elemento w C Co Total (%)

(%p) 81,6 10,10 8,30 100

4.2 Caracterizacdo das amostras sinterizadas

A Figura 35 apresenta a analise de microscopia eletrénica de varredura feita na
amostra sinterizada da mistura de WC-10%Co via SPS, a 1200°C. A qual mostra uma
boa distribuicdo do ligante Co entre as particulas do WC, colaborando para uma boa
densificagéo da estrutura. Sendo as coloragdes cinza escuro, uma maior quantidade

do ligante Co, e as partes cinza mais claro, do WC.
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N EHT = 30.00 kv Detector = SE1 . EHT =30.00 kv Detector = SE1
2 pm Chamber = 1.17e-005 mbar 2 pm' Chamber = 1.36e-005 mbar
WD = 65mm Mag= 200KX S WD = 65mm Mag= 5.00KX | | -

Figura 35 - Amostra de WC-10%Co sinterizada via SPS a 1200°C. (a) aumento de 2000x (b)
aumento de 5000x (Elaboragéo proépria).

Foi feito uma andlise quimica por mapeamento por area na amostra sinterizada
com aumento de 2000x, executado pelo MEV juntamente com o EDS, mostrada na

Figura 36.

{7 Map Sum Spectrum
o

w 817 01

Co 93 00

c 80 01
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Figura 36 - Mapeamento por area com espectro por EDS na amostra WC-10%Co sinterizada via
SPS & 1200°C (Elaboracéo propria).

De acordo com os dados da analise mostrada na Figura 36, a amostra
sinterizada apresenta somente os elementos W, C e Co. A Tabela 11 apresenta uma

analise semiquantitativa dos elementos presentes na amostra sinterizada.
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Tabela 11 - Analise semiquantitativa dos elementos presentes na amostra WC+10%Co
sinterizada via SPS & 1200°C (Elaboracgao propria).

Elemento w Co c Total (%)

Amostra

(%p) 81,70 9,30 9,00 100
Wce — 10%Co

Foi feito um EDS pontual na amostra sinterizada para verificar se havia a
presenca de alguma fase fragilizante. Contudo, ndo foi identificado nenhum
aparecimento da mesma na regiao analizada. A Figura 37 mostra a microestrutura da

regido analisada por EDS pontual obtida via MEV com aumento de 2000x.

+
Spectrum 2

Spectrum 4
+

Spectrum 1 Spectrum 5
+

+
Spectrum 6

Spectrum 3
+

 sm 1

Figura 37 - Regido da amostra sinterizada (WC-10%Co) analizada com EDS pontual
(Elaboracéo prépria).

A Figura 38 exibe os espectros de raios X da regido analisada via EDS pontual
do compédsito WC-10%Co sinterizado a 1200°C via SPS. Os pontos marcados na
microestrutura sdo relativos aos espectros da emissao caracteristicos de raios X de

mesma numeragéo da Figura 37.
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Figura 38 - Espectros de raios X da regido analisada via EDS pontual do compésito WC-10%Co
sinterizado a 1200°C via SPS (Elaboragéo propria).

A Tabela 12 mostra os resultados da analise semiquantitativa pontual realizada

na amostra sinterizada, contendo os seis pontos analisados na Figura 37.
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Tabela 12 - Analise semiquantitativa, via EDS pontual, dos elementos presentes na amostra
WC+10%Co sinterizada via SPS a 1200°C (Elaboracéo propria).

Elemento w Co C Total (%)
Ponto 1 (%p) 60,70 31,90 7,40 100
Ponto 2 (%p) 62,70 30,80 6,50 100
Ponto 3 (%) 79,20 11,10 9,70 100
Ponto 4 (%p) 77,70 12,90 9,40 100
Ponto 5 (%p) 86,40 4,00 9,60 100
Ponto 6 (%p) 87,70 3,00 9,30 100

Analisando as concentragdes identificadas na Tabela 12, o ponto 1 e ponto 2
mostram uma regido cinza mais escura com uma maior concentracdo do ligante Co.
O ponto 3 e ponto 4 apresentam uma regido com cor cinza médio representada por
uma concentragcdo maior de W, e uma concentracdo mediana do Co. O ponto 5 e
ponto 6 mostram uma regido cinza claro, onde estdo representadas as menores
concentragbes do ligante Co. Todavia, em nenhum dos pontos analisados as
guantidades do W e Co foram proximas ou equivalentes, onde pode-se concluir que,

a principio, ndo ha indicacéo da fase eta (1), considerada fragilizante ao material.

4.3 Analise de densidade

A Tabela 13 mostra a densidade das amostras sinterizadas via SPS a 1200°C
através do método geométrico e do método de Arquimedes. Foram separadas um
total de 10 amostras para esta analise. E como visto, as amostras obtiveram uma boa

densificacdo tanto com o0 método geomeétrico quanto com o método de Arquimedes.

Tabela 13 - Densidade das amostras sinterizadas WC+10%Co (Elaboracé&o propria).

Densidade Geométrica Arquimedes
A t
mostra Py Densificacao Pa Densificacao
(g/cm?) P %) (g/cm®) P (%)

WC+10%Co 14,43 + 0,16 98,65 +1,11 14,51 + 0,07 99,14 + 0,47
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4.4 Ensaio de Compresséo

Mediante ao ensaio de compressao realizado nas amostras sinterizadas WC-
10%Co, o modulo de elasticidade médio encontrado para este estudo foi de 780 £ 170
GPa. Um valor relativamente alto. Entretanto, considerando o desvio padrdo, o valor
obtido esta consoante com os valores dados pela literatura, que variam de 400 & 650
GPa, conforme PRAKASH (2014).

45 Anélise da Dureza Vickers

A dureza Vickers das amostras foi analisada via microscopia confocal a laser,
com cargas aplicadas de 2kgf, 15kgf, 30kgf e 45kgf. Foram efetuadas dez indentacdes
de cada carga para calcular a dureza média das amostras.

A Figura 39 mostra a indentagédo formada nas amostras sinterizadas com as
cargas aplicadas de 2kgf, 15kgf, 30kgf e 45kgf. A Figura 39 (a) mostra uma indentacao
com aplicacdo de carga de 2kgf, com aumento de 1000x. Como pode-se observar,
essa carga nao foi suficiente para gerar trincas na amostra em estudo. Sendo assim,
a carga de 2kgf ndo foi utilizada para célculo da tenacidade a fratura, no item 4.7. A
Figura 39 (b) mostra uma indentacao com aplicacdo de carga de 15kgf, com aumento
de 500x. A Figura 39 (c) mostra uma indentacdo com aplicacdo de carga de 30kgf,
com aumento de 200x. A Figura 39 (d) mostra uma indentagdo com aplicacao de carga
de 45kgf, com aumento de 200x.



84

Figura 39 - Amostras sinterizadas WC+10%Co indentadas. (a) carga de 2kgf (b) carga de 15kgf
(c) carga de 30kgf (d) carga de 45kgf (Elaboracéo prépria).

A microscopia confocal a laser também possibilitou a andlise das profundidades
das indentagbes geradas a partir de cada carga aplicada nas amostras. A Figura 40
demostra como foi possivel esta andlise.
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Figura 40 — Esquema de medicao das profundidades das indenta¢cdes via microscopia confocal
a laser (a) vista superior isométrica (b) vista frontal (Elaboracé&o propria).

A Tabela 14 apresenta os valores das durezas calculadas com as diferentes

cargas aplicadas, juntamente com as medidas das profundidades das indentacdes.

Tabela 14 - Dureza das amostras sinterizadas WC-10%Co em func¢édo das cargas aplicadas
(Elaboracéo propra).

L. Carga aplicada Dureza HV Dureza Profundidade da
Composito
(kgf) (kgf/mm?) (GPa) indentacao (um)
2 2134,30 + 25,04 20,93 + 0,25 4,56 +0,17
15 1700,74 +£ 123,01 16,68 + 1,21 17,84 + 1,25
WC + 10%Co
30 1663,59 + 49,65 16,31 + 0,49 24,00 + 0,59

45 1607,06 + 64,67 15,76 £ 0,63 31,03 +1,27
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Como descrito por Fang, Koopman, Wang, 2014, a dureza dos carbonetos
cementados WC-Co varia entre 700HV e 2200HV (Tabela 2, item 2.4). Os resultados
obtidos nas amostras sinterizadas, com todos o0s carregamentos estdo dentro do valor
esperado para metais duros WC-Co.

Como observado na Tabela 14, os valores da dureza diminuem de forma com
que as cargas aplicadas aumentam. Esse fato ocorre devido ao aumento da area
atingida pela indentacéo por cada carga. Pois a cada aumento, a indentacdo abrange
uma area com um maiores defeitos, maior conjunto de gréos, uma maior combinacao
do WC com o ligante Co, e maior porosidade. De igual forma, com a diminuicdo da
carga aplicada, a area atingida pela indentacdo abrange uma menor area, com graos
maiores de WC, aumentando assim a dureza. Entretanto, as profundidades das
indentacdes aumentam relativamente ao aumento da carga aplicada. A Figura 41

apresenta uma melhor visualizacédo das variagdes citadas.
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Figura 41 — Relacéo entre Dureza x Carga x Profundidade da Indentac&o na amostra
WC+10%Co sinterizada via SPS & 1200°C (Elaboracé&o propria).



87

4.6 Analise do comportamento das trincas

As trincas geradas foram analisadas via MEV, juntamente com o EDS, para que
fosse verificado o seu modo de fratura, seu comportamento e trajetoria ao longo de
sua propagacao.

A Figura 42 apresenta a imagem de uma parte de uma trinca formada na amostra
WC-10%Co sinterizada com aplicacao de carga de 45 kgf, onde foi realizado um EDS

pontual, com aumento de 5000x.
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Figura 42 - EDS pontual em uma amostra trincada com carga de 45kgf (Elaboracédo prépria).

A Tabela 15 mostra os resultados da analise semiquantitativa pontual realizada
na amostra sinterizada WC-10%Co trincada com aplicagdo de carga de 45 Kkgf,

contendo os dois pontos analisados na Figura 42.

Tabela 15 - Analise semiquantitativa, via EDS pontual, dos elementos presentes amostra
sinterizada, trincada com carga de 45kgf (Elaboracgéo prépria).

Elemento w Co Cc Total (%)

Ponto 1 (%p) 83,80 7,00 9,20 100

Ponto 2 (%p) 58,60 35,70 5,70 100
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As concentra¢cdes analisadas na Tabela 15, mostram que o ponto 1 apresenta
uma regiao cinza claro, contento uma maior concentracdo do WC. O ponto 2
apresenta uma regiao cinza escuro, com uma alta concentracéo do ligante Co.

Com base nessa analise, as imagens a seguir apresentam o tipo de fratura e o
comportamento das trincas com as diferentes cargas aplicadas.

As Figuras 43-45, apresentam uma microscopia feita via MEV, com aumento
de 5000x da propagacao de um trincamento na amostra sinterizada WC-10%Co com
aplicacao de cargas de 15 kgf, 30 kgf e 45 kgf respectivamente, analisando o tipo de
fratura sucedido nas amostras. Onde C é fratura transgranular através dos graos de
carboneto, C-C é fratura intergranular da fase de carboneto ao longo dos limites de

carboneto-carboneto, C-L é fratura ao longo ou perto das interfaces carboneto-ligante

e L é fratura duactil através da fase ligante.

Diregédo da Trinca

Figura 43 — Tipo de fratura gerada na amostra sinterizada com carga de 15kgf (Elaboracéo
propria).

Diregéo da Trinca

Figura 44 - Tipo de fratura gerada na amostra sinterizada com carga de 30kgf (Elaboracé&o
prépria).
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Diregédo da Trinca

Figura 45 - Tipo de fratura gerada na amostra sinterizada com carga de 45kgf (Elaboracéo
propria).

Como visto nas Figuras 43-45, em todas as cargas, as amostras demonstram
um modo de propagacéo de trincas misto, com propagacao de trincas intergranulares
(C-C) e transgranulares (C), além de fratura ao longo ou perto das interfaces
carboneto-ligante (C-L), e fraturas ducteis (L) ocorridas na fase do ligantes Co.

A proporc¢ao relativamente alta de trincas intergranulares ocorridas em graos
grosseiros e de classificagdo média deve ser atribuida ao modulo de elasticidade alto
(780 + 170 GPa) e a estrutura cristalina especifica do WC.

Para os metais duros WC-Co, a deflexdo de trincas, pontes de trincas,
ramificac@o de trincas tém o efeito de aumentar as areas de fratura e consumir mais
energia da forca de carga. E interessante destacar que a trinca é prejudicada quando
encontra a regido de WC fina. A direcdo de propagacdo muda em torno das regides
de gréos de WC de tamanho menor e se propaga na regido de granulagdo de WC
maior. Como resultado, a trinca é desviada em grande parte em sua trajetoria. Esse
fenbmeno pode ser atribuido ao fato da regido de WC com tamanho de grdo maior ser
mais fragil em comparagcédo com o WC fino agregado (WANG, et al., 2018).

Do ponto de vista da energia consumida durante o trincamento, a tenacidade a
fratura € influenciada pela area da superficie da trinca e pela energia especifica do
trincamento, ou seja, a energia necessaria para a propagacéao da trinca por unidade
de area. A area da superficie pode ser refletida pelo comprimento da rota da trinca
dentro de uma unidade de distancia (ZHOU et al., 2015).

As Figuras 46-48, apresentam uma microscopia feita via MEV da propagacao

de trincamentos nas amostras sinterizadas WC-10%Co com aplicacéo de cargas de
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15 kgf, 30 kgf e 45 kgf respectivamente, analisando o comportamento acorrido das

trincas.

deflexdo de trinca deflexdo de trinca

ponte de
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regido de "™
graos finos

ramificacao
de trinca ponte de

trinca

Diregao da Trinca

Figura 46 - Comportamento da trinca na amostra sinterizada com carga de 15 kgf, com
aumento de 10000x (Elaboragéo propria).
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Figura 47 - Comportamento da trinca na amostra sinterizada com carga de 30 kgf, com
aumento de 5000x (Elaboracé&o prépria).
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Figura 48 - Comportamento da trinca na amostra sinterizada com carga de 45 kgf, com
aumento de 5000x (Elaboragéo propria).

Com visto nas Figuras 46-48, em todas as cargas, as trincas demonstram
deflexd@o de trinca, que € uma alteracdo no seu percurso natural, o qual € ocasionado
por grdos duros de WC, em sua maioria, por regibes com graos de pequena
granulometria (circulos amarelos). Apresenta ramificacdes de trinca, onde a trinca se
divide em duas ou mais partes, se propagando em mais de uma direcdo. E também
mostra algumas pontes de trinca, que sao formadas por grados duros de WC, os quais
as trincas nao tem for¢a, ou energia necessaria para rompé-los. Contudo, contornam
0S graos e continuam suas trajetorias.

Durante todo seu percurso a trinca vai perdendo energia de propagacéao devido
as deflexdes, ramificacbes e ponte encontradas. Para ultrapassar algumas partes
onde se depara com uma quantidade expressiva de ligante, a mesma precisa utilizar
mais energia para se propagar, perdendo sua energia de fratura.

A Figura 49 apresenta o término de uma trinca, a qual foi gerada com carga de

aplicacdo de 15 kgf.
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Figura 49 - EDS pontual no final de uma trinca com carga aplicada de 15kgf (Elaboracéo
prépria).

A Tabela 16 mostra os resultados da analise semiquantitativa pontual realizada

no final da trinca gerada com aplicacéo de carga de 15kgf.

Tabela 16 - Anélise semiquantitativa, via EDS pontual, do final da trinca gerada com carga
aplicada de 15 kgf (Elaboracao proépria).

Elemento w Co C Total (%)

Ponto 1 (%p) 59,50 33,50 7,00 100

De acordo com a andlise apresentada na Tabela 16, o ponto 1 apresenta uma
regido cinza escuro, com uma alta concentracéo do ligante Co. Onde pode-se afirmar
gue a trinca cessou por nado ter energia suficiente para continuar a fratura passando
atraves do ligante.

A Figura 50 apresenta o final de uma trinca formada com carga de aplicagéo
de 30 kgf.
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Figura 50 - EDS pontual no final de uma trinca com carga aplicada de 30kgf (Elaboracéo
propria).

A Tabela 17 apresenta os resultados da analise semiquantitativa pontual

realizada no final da trinca formada com aplicacdo de carga de 30kgf.

Tabela 17 - Andlise semiquantitativa, via EDS pontual, do final da trinca gerada com carga
aplicada de 30 kgf (Elaboracéo propria).

Elemento w Co C Total (%)

Ponto 1 (%p) 85,50 4,40 10,10 100

Segundo a andlise mostrada na Tabela 17, o ponto 1 verificado na Figura 56
apresenta uma baixa quantidade do ligante cobalto, sendo uma regiéo rica em WC.
Conclui-se gue a trinca parou devido ao encontro com um grao duro de WC, ndo tendo
energia para rompé-lo ou mesmo contorna-lo.

As duas andlises apresentadas nas Figuras 54 e 56, demostram o que ocorreu
em todas as trincas em estudo, com todas as cargas aplicadas.

Conforme o exposto, pode-se afirmar que, as trincas geradas no compdésito WC-
10%Co nédo sédo lineares, tornando pertinente o calculo da tenacidade a fratura,

considerando toda a trajetéria da trinca, como proposto nete trabalho.

4.7 Analise da Tenacidade a Fratura

Este topico apresenta os calculos da tenacidade a fratura realizados com
medidas dos comprimentos das trincas extraidas via microscopia confocal a laser,
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originadas por todas as indentagdes feitas nas amostras sinterizadas, com cargas
aplicadas de 15 kgf, 30 kgf e 45 kgf.

A Figura 51 apresenta a forma de medicéo das trincas executada neste trabalho.
A Figura 51(a) mostra uma trinca gerada em uma das quatro pontas da indentacao
Vickers, com aplicacéo de carga de 15 kgf. A Figura 51(b) apresenta a forma de
medicao linear convencional do comprimento total da trinca, comecando e terminando
nos pontos amarelos. A Figura 51(c) apresenta a forma de medicdo proposta, do
comprimento total da trinca executada neste trabalho, onde o comprimento total € a
soma de todos os comprimentos medidos, ponto a ponto, de cada caminho percorrido
pela trinca. As imagens foram obtidas com um aumento de 1000x, via microscopia

confocal a laser.

Figura 51 - Tipo de medicéo da trinca. (a) trinca gerada com 15kgf (b) medicéo linear
convencional (c) medicdo proposta (Elaboracéo propria).

A Figura 52 apresenta uma indentagéo feita na amostra WC-10%Co, com
aumento de 500x, com carga aplicada de 15kgf, a qual gerou as trincas, L;, L,,
Lye L,.
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Figura 52 - Indentacao feita na amostra WC-10%Co com carga aplicada de 15kgf (Elaboragéo
prépria).

As imagens a seguir demonstram a medicao realizada das trincas geradas por
meio da indentacdo mostrada na Figura 52. Para essa medi¢cdo as trincas foram
ampliadas com aumento de 1000x + aumento digital de 2x, via microscopia confocal
a laser. As imagens estdo giradas com uma angulacdo de 45°, para que houvesse
uma melhor visualizacdo das trincas com um maior aumento no equipamento
confocal.

A Figura 53 apresenta a medi¢cédo da trinca [;, onde medida de forma linear
obteve um tamanho total de 51,46pum (Figura 53a), e medida alternativa proposta,

obteve um tamanho total de 58,12um (Figura 53b).
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Figura 53 - Trinca l; gerada com carga de 15 kgf (a) medigé&o linear convencional (b) medigéo
proposta (Elaboracédo propria).

A Figura 54 apresenta a medi¢do da trinca [,, onde medida de forma linear
obteve um tamanho total de 50,68um (Figura 54a), e medida alternativa proposta,
obteve um tamanho total de 64,80um (Figura 54b).

Figura 54 - Trinca l, gerada com carga de 15 kgf (a) medic&o linear convencional (b) medicéo
proposta (Elaboracéo propria).
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A Figura 55 apresenta a medicdo da trinca l;, onde medida de forma linear

obteve um tamanho total de 55,60um (Figura 55a), e medida alternativa proposta,

obteve um tamanho total de 62,30um (Figura 55b).

Figura 55 - Trinca l; gerada com carga de 15 kgf (a) medicéo linear convencional (b) medicédo
proposta (Elaboracéo propria).

A Figura 56 apresenta a medi¢édo da trinca l,, onde medida de forma linear
obteve um tamanho total de 40,12um (Figura 56a), e medida alternativa proposta,
obteve um tamanho total de 48,18um (Figura 56b).

Figura 56 - Trinca l, gerada com carga de 15 kgf (a) medigé&o linear convencional (b) medicéo
proposta (Elaboragéo propria).
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A Tabela 18 apresenta a medicdo do comprimento das trincas geradas,
relacionadas as dez indentagfes formadas, com carga aplicada de 15 kgf.

Tabela 18 — Resultado da medicdo do comprimento das trincas geradas com carga aplicada de
15 kgf (Elaboracao propria).

Ne Medicao Linear Medicdo Proposta

da (éir%a Prof. (um) L1 (um) L2 (um) L1 (um) L2 (um)

Ind. & Y (um) Y (um)
L3 (um) L4 (um) L3 (um) L4 (um)
44,93 44,09 57,16 56,45

01 15 16,96 179,78 234,41
46,92 43,85 63,70 57,10
48,07 44,15 58,07 53,14

02 15 16,80 180,60 210,91
40,41 47,97 46,34 53,36
32,17 32,82 42,09 41,14

03 15 15,65 137,56 180,15
37,97 34,60 47,82 49,10
69,45 58,76 81,95 74,34

04 15 18,20 235,35 277,88
71,13 36,02 79,87 41,72
58,63 47,55 70,15 53,30

05 15 17,99 228,98 271,16
63,09 59,72 75,98 71,73
63,51 65,41 74,37 83,41

06 15 19,12 256,71 303,07
66,88 60,91 74,13 71,16
51,46 50,68 58,12 64,68

07 15 16,67 197,86 233,28
55,60 40,12 62,30 48,18
70,37 73,25 81,25 88,32

08 15 19,08 297,39 351,27
73,58 80,19 88,88 92,83
79,39 74,07 90,86 86,38

09 15 18,55 305,41 343,75
67,53 84,43 69,56 96,94
85,80 73,46 95,89 84,51

10 15 19,33 323,71 358,38
84,59 79,86 91,59 86,39

A Figura 57 apresenta uma indentagéo feita na amostra WC-10%Co, com

aumento de 200x, com carga aplicada de 30 kgf, a qual gerou as trincas, 14, l,, 5 € L,.
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Figura 57 - Indentacéo feita na amostra WC-10%Co com carga aplicada de 30kgf (Elaboracéo
propria).

As imagens adiante apresentam a medicao realizada nas trincas geradas por
meio da indentacdo mostrada na Figura 57. As trincas estdo com ampliagéo de 1000x
+ aumento digital de 1.2x, via microscopia confocal a laser. As imagens estédo giradas
com uma angulacédo de 45°, de forma que houvesse uma melhor visualizacdo das
trincas no equipamento.

A Figura 58 apresenta a medicdo da trinca [;, medida de forma linear na Figura
58a, com valor do comprimento total de 121,37um, e medida alternativa proposta na
Figura 58b, com tamanho total de 132,28um.
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Figura 58 - Trinca l; gerada com carga de 30 kgf (a) medicgéo linear convencional (b) medigéo
proposta (Elaboracéo propria).

A Figura 59 apresenta a medig&o da trinca [, medida de forma linear na Figura
59a, com valor do comprimento total de 109,52 um, e medida alternativa proposta na
Figura 59b, com tamanho total de 121,22 um.

Figura 59 - Trinca l, gerada com carga de 30 kgf (a) medigé&o linear convencional (b) medigéo
proposta (Elaboragéo propria).
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A Figura 60 apresenta a medicao da trinca 53, medida de forma linear na Figura

60a, com valor do comprimento total de 116,26 pum, e medida alternativa proposta na

Figura 60b, com tamanho total de 126,69 pum.

Figura 60 - Trinca I3 gerada com carga de 30 kgf (a) medigé&o linear convencional (b) medicdo
proposta (Elaboracéo propria).

A Figura 61 apresenta a medig&o da trinca [l,, medida de forma linear na Figura
61a, com valor do comprimento total de 116,14 um, e medida alternativa proposta na

Figura 61b, com tamanho total de 137,48 um.

Figura 61 - Trinca l, gerada com carga de 30 kgf (a) medigé&o linear convencional (b) medicéo
proposta (Elaboracgdo propria).
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A Tabela 19 exibe a medicdo do comprimento das trincas geradas,

relacionadas as dez indentacdes feitas, com carga aplicada de 30 kgf.

Tabela 19 — Resultados da medi¢cdo do comprimento das trincas geradas com carga aplicada
de 30 kgf (Elaboracéao prépria).

Medicdo Linear

Medicao Proposta

da (éi;%a ggf) L1 (um) L2 (um) L1 (um) L2 (um)

Ind. 2 (um) 2 (um)
L3 (um) L4 (um) L3 (um) L4 (um)
130,13 120,76 14393 141,81

01 30 2438 519,48 574,05
12933 139,27 136,11 152,21
122,53 118,84 13485 134,30

02 30 2369 493,03 549,47
137,05 114,62 14550 134,83
127,22 109,75 143,81 12547

03 30 2337 484,40 541,10
120,76 126,67 13405 137,77
121,37 109,52 13228 121,22

04 30 2355 463,28 517,67
11626 116,14 126,69 137,48
12450 117,18 141,15 125,05

05 30 2429 488,50 531,75
127,51 119,32 135,76 129,79
100,14 66,76 110,43 81,90

06 30 23,94 324,25 375,25
99,21 58,14 118,04 64,88
11841 113,12 13021 131,89

07 30 23,04 469,53 521,44
122,70 115,30 131,37 127,96
113,01 116,35 127,39 125,95

08 30 2422 449,31 503,88
119,15 100,80 132,89 117,65
90,39 93,77 101,68 116,08

09 30 2475 390,52 452,61
10571 100,64 119,09 11577
123,82 121,11 138,17 144,39

10 30 24,83 493,40 565,66
13456 113,91 149,44 133,66

A Figura 62 apresenta uma indentacao formada na amostra WC-10%Co, com

aumento de 200x, com carga aplicada de 45 kgf, a qual produziu as trincas, [, L5,

l;e l,.
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Figura 62 - Indentacgéo feita na amostra WC-10%Co com carga aplicada de 45 kgf
(Elaboracéo propria).

As imagens a frente exibem a medicao realizada nas trincas geradas por meio
da indentacdo mostrada na Figura 62. As trincas estdo com ampliacdo de 1000x,
obtidas via microscopia confocal a laser. As imagens estdao giradas com uma
angulacéo de 45°, para uma melhor visualizag&o das trincas no equipamento confocal
a laser.

A Figura 63 apresenta a medicéo da trinca [;, medida de forma linear na Figura
63a, com valor do comprimento total de 155,06 um, e medida alternativa proposta na
Figura 63b, com tamanho total de 179,02 um.
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Figura 63 - Trinca l; gerada com carga de 45 kgf (a) medigdo linear convencional (b) medigéo
proposta (Elaboracéo propria).

A Figura 64 exibe a medicao da trinca [,, medida de forma linear na Figura 64a,
com valor do comprimento total de 164,43 um, e medida alternativa proposta na Figura
64b, com tamanho total de 179,74 pm.

Figura 64 - Trinca l, gerada com carga de 45 kgf (a) medicéo linear convencional (b) medicédo
proposta (Elaboracgéo propria).
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A Figura 65 exibe a medicdo da trinca l;, medida de forma linear na Figura 65a,

com valor do comprimento total de 160,08 um, e medida alternativa proposta na Figura

65b, com tamanho total de 174,07 pum.

Figura 65 - Trinca I3 gerada com carga de 45 kgf (a) medigé&o linear convencional (b) medicéo
proposta (Elaboracgéo propria).

A Figura 66 exibe a medicdo da trinca l,, medida de forma linear na Figura 66a,
com valor do comprimento total de 174,41 um, e medida alternativa proposta na Figura
66b, com tamanho total de 190,56 pum.

Figura 66 - Trinca l, gerada com carga de 45 kgf (a) medic&o linear convencional (b) medicédo
proposta (Elaboracgdo propria).
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A Tabela 20 expb6e a medicdo do comprimento total das trincas formadas,

Tabela 20 — Resultados da medicdo do comprimento das trincas geradas com carga aplicada
de 45 kgf (Elaboragédo prépria).

Medicao Linear

Medicao Proposta

N2
Carga Prof.

da L1 (upm L2 (um L1 (pm L2 (um

2 (kgh)  (um) (hm) (hm) am) (hm) (hm) 5 (um)
L3 (um) L4 (um) L3 (um) L4 (um)
168,33 167,52 189,16 181,83

01 45 32,30 704,40 772,98
181,32 187,23 200,19 201,80
192,33 182,33 207,08 200,93

02 45 32,98 753,79 824,73
191,18 187,96 208,81 207,91
190,16 142,80 194,87 162,15

03 45 32,83 836,00 888,76
244,76 258,28 253,30 278,44
148,92 147,50 170,79 179,16

04 45 30,77 611,04 690,13
162,03 152,59 173,30 166,88
157,22 151,56 175,33 177,23

05 45 30,28 615,11 694,70
151,18 155,16 163,86 178,28
161,07 158,42 177,23 177,10

06 45 30,65 641,62 705,35
158,65 163,49 167,57 183,45
148,85 159,04 158,91 177,97

07 45 31,05 611,95 678,55
150,80 153,26 169,86 171,82
155,06 164,43 179,02 179,74

08 45 29,97 654,58 723,40
160,68 174,41 174,07 190,56
172,64 170,54 188,56 186,57

09 45 30,20 687,10 741,85
173,57 170,35 175,56 191,17
159,09 147,52 161,76 168,30

10 45 29,25 627,33 671,56
150,55 170,16 153,46 188,04

As Tabelas 18, 19 e 20 expuseram todos os comprimentos das trincas

formadas com as cargas utilizadas no presente estudo, 15 kgf, 30 kgf e 45 kgf,

medidas de forma convencional (linear) e medidas alternativas propostas. A diferenga

média total dos comprimentos das trincas estdo apresentas da Figura 67.
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Figura 67 - Comprimento médio total das trincas, com as diferentes cargas de aplicagao
utilizadas (Elaboracé&o propria).

Conforme visto na Figura 67, houve um aumento no comprimento total das
trincas em todas as cargas aplicadas. Afirmando que, quanto maior a carga de
aplicacdo, maior € o comprimento da trinca. Na medicdo proposta, ocorreu um
aumento médio de 42,09 um para a carga de 15 kgf, um aumento de 55,72 um para
a carga de 30 kgf e um aumento de 64,91 um para a carga de 45 kgf. Podendo-se
afirmar que, a cada aumento de carga, a diferenca do comprimento total das trincas &
aumentado.

Apébs obtencao dos dados de comprimento as trincas, e em posse dos dados
das diagonais de indentacdo e médulo de elasticidade, foram realizados os célculos
da tenacidade a fratura, utilizando as equacfes descritas no item 3.10. A Tabela 21
apresenta os resultados da tenacidade a fratura com as equacdes utilizadas, com as
cargas de 15 kgf, 30 kgf e 45 kgf, mostrando os resultados calculados com as

medic¢des das trincas de forma linear convencional e com as medi¢cdes propostas.
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Tabela 21 - Calculo da Tenacidade a Fratura na amostra WC-10%Co (Elaboragéo prépria).

Tenacidade a Fratura (MPa. ml/z)

Equacdo Medicdo Linear Medigao Proposta

15 kgf 30 kgf 45 kgf 15 kgf 30 kgf 45 kgf

Shetty 10,36 £ 0,14 1087 %+0,69 9,49+021 923+0,21 10,11+0,58 9,04 +0,22

Niihara
etal

Laugier 444+032 401+£070 243+017 339%016 334%+053 211%0,12

13,36 £ 0,32 14,07%+098 12,31+0,25 1191+0,21 13,08+0,81 11,72+0,21

ISO 28079 10,32+0,14 1083%+0,69 945+0,21 920+£0,21 10,070,558 9,00+ 0,22

Hanyaloglu
etal

Lankford 10,72 +0,37 10,79+120 811%+033 914+024 965+1,02 7,40%£0,25

11,37+ 0,05 11,54+0,25 11,05+0,08 1096 +£0,08 11,28+ 0,22 10,88 + 0,08

Todos os valores obtidos estdo de acordo com a literatura, segundo PRAKASH

(2014), onde a tenacidade a fratura varia de 7 a 25 MPa.ml/Z, exceto os valores
encontrados com a equacao de Laugier, onde os valores estdo abaixo do valor
esperado para o metal duro WC-Co. E de se notar que ha uma variacéo consideravel
nos valores da tenacidade a fratura, comparando todas as equacdes utilizadas. Sendo
0s menores valores da tenacidade a fratura dispostos na equacéo de Laugier, e 0s
maiores valores através da equacédo de Niihara.

Foi notado, com todas as equacdes utilizadas, um aumento no valor da
tenacidade a fratura da carga de 15 kgf para a carga de 30 kgf, e uma pequena
reducado do valor da carga de 30 kgf para a carga de 45 kgf.

SOLEIMANPOUR et al. (2012), realizou um estudo utilizando o WC-10%Co,
calculando a tenacidade a fratura com diferentes equacdes. Aplicaram cargas de 30
kaf, 40 kgf e 50 kgf, e encontraram em algumas equacgdes valores da tenacidade a
fratura menores em cargas maiores. Relataram que tensdes residuais na superficie
da amostra e danos ao redor da trinca podem levar a medi¢cdes imprecisas do
comprimento da trinca. Nao obstante, apesar do aumento do comprimento das trincas
com o aumento das cargas de indentacdo, os valores da tenacidade a fratura por
indentacdo séao independentes da carga de aplicacdo até 50 kfg.

SERGEJEV e ANTONOV (2006), estudaram algumas das equaches
disponiveis para o calculo dos valores de tenacidade a fratura dos sistemas de trincas

por indentacao Vickers, e utilizaram como cargas de aplicagao, forcas entre 2,5 kgf e
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50 kgf. Os valores da tenacidade encontrados para o compdsito WC-10%Co com
cargas de 50 kgf também foram inferiores aos valores encontrados com carga de
aplicacao de 30 kgf.

KARIMI (2017) sinterizou WC-10%Co e utilizou cargas de 15 kgf e 30 kgf para
determinar a tenacidade a fratura. Encontrou alguns valores de tenacidade a fratura
menores com aplicacdo de maiores cargas.

A Figura 68 demonstra a variacdo da tenacidade a fratura com a carga aplicada
de 15 kgf.
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Figura 68 - Variacdo da tenacidade a fratura convencional versus atenacidade a fratura
proposta com carga aplicada de 15 kgf (Elaboracé&o propria).

Comparando os valores da tenacidade a fratura medidas convencionalmente e

de forma proposta, a maior variagdo com a carga de 15 kgf se deu por meio da
equacao de Lankford, com uma diferenca de de 14,7%, variando de 10,72 MPa.m'/2
para 9,14 MPa.m'2. A equacao de Shetty também obteve uma diferenca relevante,
de 10,89%, com uma diminui¢cdo de 10,36 MPa.m'/2 para 9,23 MPa.m'/2. A menor
diferenca, de 3,63%, foi encontrada na equacéao de Hanyaloglu, variando de 11,37
MPa.ml/Z para 10,96 MPa.ml/Z.

A Figura 69 apresenta a variacéo da tenacidade a fratura com a carga aplicada
de 30 kgf.
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Figura 69 - Variacdo da tenacidade a fratura convencional versus a tenacidade a fratura
proposta com carga aplicada de 30 kgf (Elaborac&o prépria).

Com a carga aplicada de 30 kgf, a maior diferenca da tenacidade a fratura foi

observada na equacédo de Lankford, com valor da tenacidade a fratura linear de 10,79

MPa.ml/Z, e 9,5 MPa.m'/2 para tenacidade a fratura proposta, apontando uma
diferenca de 10,55%. A equacao de Shetty apresentou uma diferenca de 7,04% para
esta carga. A menor diferenga, de 2,31% foi vista na equagéo de Hanyaloglu.

A Figura 70 exibe a variacdo da tenacidade a fratura com a carga aplicada de
45 kof.
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Figura 70 - Variacdo da tenacidade a fratura convencional versus a tenacidade a fratura
proposta com carga aplicada de 45 kgf (Elaboracéo propria).
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A variacdo da tenacidade a fratura com a carga de 45 kgf foi inferior a carga de
30 kgf e 15 kgf. Sendo a maior diferenga de 8,75%, notada na equacéo de Lankford,
seguida pela equacédo de Niihara, com diferenca de 4,79%. A equacao de Shetty
obteve uma reducéo de 4,78%. A menor diferenca foi com a equacao de Hanyaloglu,
com reducao de apenas 1,56%.

Observando os resultados da tenacidade a fratura em todas as equacdes, a
equacao fornecida pela norma 1SO 28079 se manteve bem proxima da equacao
desenvolvida por Shetty, mantendo valores bem proximos em todas as cargas
aplicadas. As duas equagfes mostraram resultados congruentes com os encontrados
na literatura. Comparando os resultados da tenacidade a fratura convencional com a

tenacidade a fratura proposta, as duas equacdes tiveram diferenca maxima de 1,13

MPa.m'/2 e minima de 0,45 MPa.m'z.

A equacéo desenvolvida por Niihara e colaboradores subestima o valor da
tenacidade a fratura devido ao alto modulo de elasticidade (780 + 170 GPa) do
material em estudo, uma medida variavel, a qual interfere de forma significativa nos
seus resultados.

Os resultados obtidos com a equacao de Laugier se mantiveram bem abaixo
do valor esperado para metais duros e com uma diferenca significativa comparados
com as outras equagdes demonstradas.

A equacdo de Hanyaloglu, apesar de ndo ter sido desenvolvida
especificamente para metais duros WC-Co, se manteve com uma boa relacdo dos
valores resultantes em todas as cagas de aplicacdo. Comparada com o método
proposto neste trabalho, foi a equacdo que menos apresentou diferenca nos valores

da tenacidade a fratura, entre a tenacidade a fratura convencional e a tenacidade a
fratura proposta, sendo a maior diferenca de 0,41 MPa.m'/2 , variando de 11,37
MPa.m'/2 para 10,96 MPa.ml/Z, encontrada com aplicagéo da carga de 15 kgf. Com
a carga de 30kgf a diferenca foi de 0,27 MPa. m1/2, variando de 11,54 MPa.m'2 e
11,28 MPa.m /2, e com a carga de 45 kgf a diferenca foi de 0,17 MPa.m'/2, variando
de 11,05 MPa.m'/2 e 10,88 MPa.m'/z.

Os resultados encontrados através da equacdo de Lankford, se mantiveram
dentro de valores esperados para metais duros, e seus resultados foram os que mais

apresentaram variactes da medicao convencional e medi¢cdo proposta da tenacidade

a fratura, com diminuicdo de 10,72 MPa.m'’/2 para 9,14 MPa.m'/2, variando
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1,58 MPa.m'/. Contudo, é uma equacdo também dependente do moddulo de
elasticidade do material.

Baseado nas diferencas citadas, pode-se afirmar que com o aumento da carga
de aplicacéo a diferenca do valor da tenacidade a fratura convencional e tenacidade
a fratura proposta se torna menor. Entretanto, a diferenca no valor da tenacidade a
fratura ainda existe, independentemente da carga de aplicacéo.

Utilizando com base a equacédo de Hanyaloglu, com carga de aplicacdo de 30
kgf, os resultados obtidos no presente estudo estdo dentro dos encontrados na
literatura. A Tabela 22 apresenta uma combinagéo de dureza e tenacidade a fratura

obtidas com diferentes métodos de sinterizacdo, com carga de aplicacdo de 30 kgf.

Tabela 22 - Combinacéo de dureza e tenacidade a fratura obtidas com diferentes métodos de
sinterizacdo (Elaboragéo propria).

Composicio Método de Hy Kic Sin":‘eerrir;g. 30 Referéncia
posi¢ Sinterizagdo  (kgf/mm2) (MPa.m!/2) ©C) ¢
WC-10Co HFIHS 1280 16,40 1150 KIM et al, 2004
WC-10Co HPHT 1195 12,08 1500 KARIMI, 2017
WC-10Co HPHT 1373 12,94 1600 KARIMI, 2017
WC-10Co HPHT 1545 15,85 1700 KARIMI, 2017
WC-10Co HPHT 1563 16,04 1800 KARIMI, 2017
WC-10Co HPHT 1460 16,40 1900 KARIMI, 2017
MAHMOODAN,
WC-10Co CLPS 1410 11,80 1410 otal 2013
WC-11Co CLPS 1782 9,40 1390-1470 ;BIEKH' etal,
WC-12Co CLPS 1748 9,20 1390-1470 ;gféKH' etal,
WC-10,3Co HIP 1750 9,43 - FANG, 2005
WC-3,97Co HIP 1710 9,53 - FANG, 2005
WC-12Co-
0,11Cr3C2- SPS 1998 14,30 1200 ;g?;’t a,
0,3Ce02
WC-12Co-
0,11Cr3C2- SPS 1870 12,50 1200 ;gﬁem'
0,3Ce02
WC-10Co SPS 2050 11,13 1150 LIU, et al, 2012
WC (puro) SPS 2332 7,20 1300-1650  KIM et al, 2004
WC (puro) SPS 2480 6,60 1300-1650  KIM et al, 2004
WC (puro) SPS 2181 5,80 1300-1650  KIM et al, 2004
WC-10Co SPS 1664 11,28 1200 Este trabalho

CLPS (Sinterizagdo convencional em fase liquida), HIP (Sinterizagdo por prensagem isostatica a
quente), HFIHFS (sinterizagc&o por aquecimento induzido por alta frequéncia), HPHT (sinterizacdo por
altas pressoes e altas temperaturas) e SPS (sinterizacdo por plasma pulsado).
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CAPITULO 5: CONCLUSOES

A utilizacdo da técnica de sinterizacédo por plasma pulsado possibilitou uma boa
densificacdo nas amostras sinterizadas, colaborando para todas as analises
realizadas no compdésito examinado.

A principio, pelas analises via MEV/EDS, nédo foi encontrada fase eta (I]) nas
amostras sinterizadas via SPS a 1200 °C.

A técnica de indentacdo Vickers € adequada para as medicbes de dureza no
composito WC-10%Co, onde os valores minimo de 15,76 + 0,63 GPa e maximo de
20,93 + 0,25 GPa, encontraram-se dentro da faixa de valores obtidos na literatura.

Foram observadas trincas intergranulares e transgranulares na amostra
sinterizada WC-10%Co, sendo em sua maior quantidade composta por trincas
intergranulares, devido ao tamanho de grdo do WC ultra fino utilizado.

Observou-se grandes diferencas de valores de K;; mediante equacgdes distintas.
O uso de diferentes equacdes para calculos de tenacidade a fratura por indentacéo
apresentou diferencas de 33% para os valores de K, para a composicao estudada.

A equacao de Hanyaloglu, foi a equagcdo em que houve maior congruéncia entre
os valores da tenacidade a fratura calculada de forma convencional e calculada da
forma proposta, além de se mostrar pouco sensivel a variacao da carga, se mantendo
em valores intermediarios comparada a outras equacfes, sendo portanto, a mais
indicada para o metal duro WC-10%Co.

N&o houve grandes dispersdes de resultados mediante o uso da técnica vigente
da determinacao da tenacidade a fratura e a modificacao utilizada, sobretudo quando

do uso da equacado de Hanyaloglu, onde nas cargas de 15 kgf a diferenca entre os
resultados foi de 0,41 MPa.m'/2 (3,63%), variando de 11,97 MPa.m'/2 para 10,96
MPa.m'/2 . Com a carga de 30 kgf variou 0,27 MPa.m /2 (2,31%), diferenca entre
11,54 MPa.m'2 e 11,28 MPa.m'/2. E para carga de 45 kgf a variacédo foi de 0,17
MPa.m'/2 (1,56%), variando de 11,05 MPa.m /2 para 10,88 MPa.m /2.

Isto posto, este trabalho indicou que a influéncia do modo de medi¢cao proposta
dos comprimentos das trincas, utilizando a modificacdo na metologia de medic&o dos
comprimentos das trincas, ndo mostrou resultados tdo significativos para que o
método convencional fosse alterado. Logo, o método convencional de medicéo das

trincas para determinar a tenacidade a fratura pode e deve continuar sendo usado.
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CAPITULO 6: SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

1. Realizar a mesma analise da determinacdo da tenacidade a fratura executada

neste trabalho utilizando como amostra inserts de metais duros comerciais.

2. Utilizar outras técnicas de sinterizacao e comparar a anélise da tenacidade a fratura
com o método utilizado neste trabalho. Pois a SPS néo é utilizada como padrdo na

industria.

3. Realizar a analise da tenacidade a fratura proposta neste trabalho em metais duros

com ligantes alternativos.
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