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Resumo

O metal duro apresenta, em termos de propriedades mecanicas, um balanco adequado
entre elevada dureza (do carboneto, geralmente carboneto de tungsténio) e alta
tenacidade (do ligante metalico, tradicionalmente cobalto).

Contudo, o seu processamento pode induzir nao conformidades que tornam o produto final
inapto para desempenhar a sua funcao. Os problemas mais comuns sdo os defeitos a nivel
microestrutural como a formacao de “lagos” de cobalto, crescimento de grao, ocorréncia
de porosidades, excesso de carbono livre e presenca de fase n_e defeitos a nivel estrutural
como as tensodes residuais.

As tensoes residuais podem advir da influéncia de factores intrinsecos ao metal duro como
o teor de cobalto e o tamanho das particulas de carboneto de tungsténio. Porém, também
podem surgir durante algumas etapas do seu processamento, sendo o corte por
electroerosao por fio a principal causa.

Como consequéncia, ha a necessidade de recorrer a tratamentos que proporcionem uma
reducao de porosidade, uma maior homogeneidade da estrutura e a eliminacao/atenuacao
das tensdes residuais. Vulgarmente recorre-se ao HIP (Hot Isostatic Pressing) e diversos
tratamentos de alivio de tensdes apos sinterizacao.

Este trabalho teve como principais objectivos a caracterizacao de diferentes graus de
metal duro produzidos na empresa DURIT e a caracterizacao de um componente de metal
duro proveniente de uma outra empresa.

Como estudo complementar, analisou-se, para cada um dos graus de metal duro da DURIT,
a influéncia de trés programas de corte de electroerosao por fio (programa de “desbaste”,
“acabamento” e “rectificacao e polimento posterior”) e de diversos tratamentos térmicos
pos-sinterizacao (HIP e tratamentos de alivio de tensdes a 800, 1000 e 1355°C) nas suas
propriedades mecanicas e tensoes residuais. A medicao das tensoes residuais foi realizada

por difraccao de raios-X, recorrendo ao método comummente designado por sen’y.

Palavras-chave
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Abstract

Hard metals (cemented carbides) are composite materials in which hard carbide particles
(usually tungsten carbide) are bounded together by a ductile and tough metallic binder
(generally cobalt).

However, during the processing of hard metals, there may appear some non conformities
that render the material incapable for its function. The most commom defects are cobalt
lakes, grain growth, residual porosity, excess of free carbon, presence of n phase and
residual stresses.

Residual stresses may arise due to the influence of hardmetals intrinsic parameters as the
cobalt content and size of the tungsten carbide particles. However, they may also appear
during some stages of hard metals processing, being the wire electrical discharge
machining the most important source.

As a consequence, some treatments should be used in order to counteract some of the
defects before mentioned; HIP (Hot Isostatic Pressing) and various treatments for residual
stresses relieve after sintering are commonly used.

The main objectives of this work were the characterization of different hardmetals grades
produced by DURITas well as one component supplied by another company. As a
complementary study, it was analysed for each of the DURIT grades, the influence of three
different wire EDM cutting operations (“thinning”, “finishing” and “grinding and
polishing”) and various post-sintering heat treatment (HIP and residual stresses relief
treatments at 800, 1000 and 1355°C) in their mechanical properties and residual stresses.
The measurement of residual stresses was done by using X-ray diffraction, specifically by

the sin’y technique.

Key-words

Hardmetal, residual stresses, residual stresses relief, post-sintering treatments, HIP, sin’y
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| - Introducao

A producdao de componentes em materiais metalicos assenta numa vasta gama de
técnicas de fabricacao. A utilizacao destas técnicas depende de varios factores, dos quais
se destacam as propriedades do metal, o tamanho e forma do produto final e, obviamente,
o seu custo [1].

A sua classificacao é dividida em cinco grandes grupos, existindo diferentes técnicas
alternativas para cada um deles: operacées de conformacao plastica, fundicao,
maquinagem, soldadura e metalurgia de pos. Este trabalho centrar-se-a sobre este Ultimo
grupo, a metalurgia de pés (pulverometalurgia).

A tecnologia pulverometallrgica, também conhecida como P/M (“Powder
Metallurgy”), pode ser definida como um conjunto de processos usados principalmente
para a producdao de materiais metalicos a partir de misturas de pds metalicos através da
aplicacao de elevadas pressoes de compactacao e, simultanea ou subsequentemente,
aquecimento dos aglomerados de modo a obter produtos mais densos. A conjugacao destas
duas etapas proporciona uma compactacao dos pods, conferindo aos materiais produzidos
uma resisténcia mecanica elevada [1],[2].

Esta tecnologia de producdao de componentes metalicos apresenta varias vantagens
econdémicas comparativamente as outras referidas anteriormente [2]:

v" Excelente aproveitamento das matérias-primas, com diminuicao, quase

eliminacao, de desperdicios;

v' Grande flexibilidade para a producao de componentes com geometrias e

dimensoes diversas, com custos de producao relativamente reduzidos;

v Possibilidade de preparacao de diversas misturas de pds metalicos e nao

metalicos, com propriedades mecanicas distintas, adaptando-se a uma gama

alargada de aplicacoes.

Esta tecnologia acarreta custos de producao relativamente baixos visto que os
processos convencionais envolvem geralmente um numero significativo de operacdes de
maquinagem. Sao estas etapas que tornam, na grande maioria dos casos, um processo
dispendioso por serem grandes consumidoras de materiais e energia. A Tabela 1 apresenta
alguns valores relativos ao rendimento de utilizacdo de matérias-primas e consumo

especifico de energia para algumas das tecnologias de producao [2].



Tabela 1: Rendimento de utilizacdo de matérias-primas e consumo especifico de energia para algumas

tecnologias de producao [2].

Rendimento de utilizacdo de matérias-primas e consumo especifico de energia

Tecnologia de producao Rendimento de utilizagao Consumo especifico de
de matérias-primas (%) energia (MJ/kg)
Fundicao
P/M
Extrusao
Forjagem
Maquinagem

Apesar das vantagens anteriormente referidas, a tecnologia de pulverometalurgia
exige um elevado custo de investimento em termos de equipamentos (por exemplo fornos
de sinterizacdo, prensas isostaticas e centros de maquinagem), elevado custo dos moldes,
das matérias-primas (pds) comparativamente a outros materiais de base, e também de
manutencao de equipamentos [2].

Muitas vezes produzem-se componentes por pulverometalurgia que, caso fossem
obtidos por recurso a outras tecnologias de producao, dificilmente se conseguiriam obter
as mesmas propriedades. E aqui que se insere o material em foco neste trabalho, o metal
duro. Este é um material que apenas pode ser produzido através desta tecnologia [2].

O metal duro é um composito que possui uma combinacao muito interessante entre
elevada dureza e uma tenacidade a fractura razoavel. A producao destes materiais inicia-
se com a mistura de particulas de pos ceramicos que apresentam elevada resisténcia ao
desgaste (carbonetos de tungsténio, titanio, molibdénio ou nidbio) embebidas numa matriz
de um metal ligante (geralmente cobalto) [2],[3],[4].

O grande interesse que impera sobre este tipo de material passa muito pela gama
de combinacdes de propriedades que se podem alcancar durante o seu desenvolvimento.

Um pouco mais a frente sera feita uma apresentacdo mais detalhada destes
materiais, em particular para o sistema de metal duro mais comummente utilizado: WC-
Co.

Muito embora estes materiais apresentem normalmente valores elevados de dureza,
resisténcia ao desgaste, resisténcia ao impacto e a fractura, poder-se-ao obter, em alguns
casos, perdas acentuadas de propriedades em consequéncia de problemas associados ao
processamento e até ao proprio material que conduzem a falha do mesmo em situacoes em
que nao seria de esperar.

Os problemas mais vulgares que podem surgir durante o processamento do metal
duro sao os defeitos a nivel estrutural tais como: “lagos” de cobalto, crescimento de grao,
existéncia de porosidade residual, tensdes residuais, presenca de grafite ou de fase n,

resultantes, respectivamente, de um excesso e de um défice de carbono [5],[6].



De realcar que um dos principais problemas com que a indUstria se depara ha
muitos anos € o das tensbes residuais induzidas no material em consequéncia do seu
processamento e densificacao.

A fim de promover uma melhoria a este nivel é necessario ter um melhor controlo
das etapas do ciclo produtivo que, de alguma forma, tém influéncia na introducao de
tensoes residuais no material; uma alternativa sera a inclusao no ciclo produtivo de etapas
para alivio/eliminacao dessas tensoes.

Para atenuacao das tensoes residuais recorrem-se a tratamentos pos-sinterizacao de
alivio de tensdes ou a equipamentos proprios para este efeito, nomeadamente os sistemas
de alivio de tensoes por vibracao.

Para os problemas que surgem a nivel da qualidade microestrutural, ou para as
situacoes em que se exija uma maior resisténcia do metal duro, recorre-se normalmente a
tratamentos de prensagem isostatica a quente (HIP - “Hot Isostatic Pressing”) apos
sinterizacao [6].

Apesar do interesse destes tratamentos pods-sinterizacdo, nao se pode menosprezar
0 aumento de custos de producdo que acarretam, pelo que a sua aplicacao so se justifica
para produtos cujo desempenho é extremamente dependente da obtencdao de pecas com
densificacdes na ordem dos 100% e grande resisténcia mecanica [6],[7].

Actualmente, para a etapa de sinterizacao do metal duro a opcao mais viavel e que
assegura uma melhor qualidade do material em termos microestruturais passa pela
realizacao de sinterizacao e HIP numa etapa conjunta: a tecnologia Sinter-HIP [7].

Comparativamente a sinterizacao convencional (tecnologia Sinter-Vac), a realizacao
de um ciclo Sinter-HIP garante uma maior homogeneidade da microestrutura, uma reducao
mais eficaz da porosidade e até mesmo um aumento da resisténcia mecanica do material.

O recurso ao Sinter-HIP permite que, regra geral, nao seja necessaria a realizacao
de HIP apos sinterizacao. Comparando o Sinter-HIP com o HIP realizado apés sinterizacao,
o primeiro apresenta algumas vantagens tais como [7]:

v Reducao das pressoes de compactacao e da duracao da operacao;

v Menor consumo de gas;

v' Dispensa de tratamento de componentes que ja haviam sido sinterizados, sem a

consequente diminuicao de produtividade.



I.1 - Metal duro

O metal duro apresenta, em termos de propriedades mecanicas, um balanco
adequado entre a elevada dureza do carboneto usado (geralmente carboneto de
tungsténio) e a alta tenacidade de um ligante metalico ductil (tradicionalmente cobalto).
E considerado o compdsito de Engenharia de maior sucesso alguma vez produzido, devido a
sua combinacdo Unica de resisténcia, dureza e tenacidade, capaz de satisfazer uma vasta
gama de aplicacoes [3],[4],[7]-

O ligante metalico vai funcionar como matriz ligando os carbonetos. A combinacao
Unica da elevada dureza e resisténcia dos carbonetos (WC, TiC, TaC) com a tenacidade e
plasticidade do ligante (Co, Ni, Fe) torna-os de grande interesse para a industria de
ferramentas. Existe uma grande gama de aplicacbes possiveis que passa pelo corte de
metais, maquinagem de madeiras, plasticos, compositos, ceramicos macios, componentes
que requerem grande resisténcia ao desgaste, brocas, componentes estruturais, de
desgaste, construcao e de uso militar, entre outras aplicacdes. A principal area de
aplicacao do metal duro é a das ferramentas de corte, que corresponde a cerca de 67% do
volume total das aplicacées [7],[8].

Nos compositos de metal duro o teor de cobalto situa-se tradicionalmente na gama
3-13 % (em peso) em aplicacOes para corte, aumentando para valores na casa dos 30% para
componentes que requerem grande tenacidade a fractura. O tamanho de grao de WC varia
desde dimensoes sub-micrométricas até aproximadamente 30 ym [8].

A capacidade de variar a composicdo quimica do metal duro possibilita a obtencao
de diferentes propriedades quimicas e fisicas. Este controlo permite atingir, por exemplo,
uma maximizacao das resisténcias ao desgaste, deformacao, fractura, corrosao e oxidacao
[4].

O carboneto de tungsténio (WC), tal como ja referido, € a fase dura mais usada,
assim como o cobalto é considerado o melhor ligante metalico devido a sua capacidade de
dissolver uma maior quantidade de carboneto de tungsténio durante a sinterizacao,
proporcionando maiores valores de dureza [4],[8].

A nivel metaldrgico, as diferentes fases dos carbonetos cementados apresentam as
seguintes denominacdes: o carboneto de tungsténio (WC) é a fase-a; o ligante (Co, Ni, etc)
a fase-B; qualquer outro carboneto, para além do carboneto de tungsténio, ou a
combinacao de varios carbonetos € designado por fase-y [4].

Existem diferentes composicoes quimicas de WC-Co, sendo classificados como graus
consoante o teor de cobalto e a granulometria dos graos de carboneto de tungsténio. Para
além dos dois elementos principais (WC e Co), podem adicionar-se ainda pequenas

quantidades de outros elementos com vista a uma optimizacao de propriedades [4].



Pode ainda proceder-se a subdivisao do metal duro tendo em consideracao apenas a
granulometria das particulas de carboneto de tungsténio, tendo em conta as
categorias/areas de aplicacao [4]:

v Nano, ultra-fino e micrograo;

v Fino e médio;

v/ Médio e extra grosseiro.

A Tabela 2 apresenta, a titulo de exemplo, as dimensdes das particulas de WC e
teores de Co, assim como as principais propriedades de cada um dos graus anteriormente
descritos. Por sua vez, a Figura 1 apresenta algumas microestruturas relativas a alguns
desses graus.

Uma diminuicdo no tamanhdo de grao do WC induz um aumento de dureza, da
resisténcia a compressao e da resisténcia a rotura transversa. Por sua vez, um aumento do
teor de cobalto resulta numa diminuicao da dureza, do mddulo de elasticidade e da
resisténcia a compressao, verificando-se assim um aumento da tenacidade a fractura. A
elevada relacao dureza-tenacidade apresentada pelo metal duro é consequéncia da forte
ligacao entre as particulas de WC e de Co [7],[8].

Durante a preparacao dos graus € importante (e o mais adequado) que as misturas
apresentem uma distribuicao granulométrica adequada a obtencao de uma elevada

densificacao e, consequentemente, de um grau de porosidade inferior dos prensados [4].

Tabela 2: Caracteristicas de alguns graus de metal duro (WC-Co) [6].

% Tamanho de Observacoes

ligante grao

Nano, ultra-fino e [ERE{ <1 ym - Maior dureza e resisténcia a compressao;
micrograo - Alta resisténcia ao desgaste.

Fino e médio 6-30 1-3um - Ligeira diminuicdo da dureza e resisténcia
mecanica, enquanto se verifica um aumento da
sua tenacidade

Médio S 6 - 15 >3 um - Utilizado principalmente quando é necessaria
grosseiro e extra uma elevada resisténcia ao impacto.

grosseiro




Figura 1: Microestruturas relativas a diferentes graus de WC-Co da empresa DURIT: a) micrograo; b)
granulometria média; c) granulometria grossa [9].

No que diz respeito a aplicacdes, poder-se-ao encontrar produtos de metal duro
numa extensa diversidade de sectores: industria automoével, quimica, petrolifera,
mineracao, industria de embalagens metalicas, farmacéutica, entre outras areas. Dentro
desta vasta gama de sectores, podem-se encontrar diversas aplicacoes, variando o peso
dos produtos desde a ordem das dezenas de grama até as centenas de quilograma. Alguns

exemplos podem ser observados na Figura 2 [9]:

a) b)

Figura 2: a) Matriz de corte; b) transportador sem fim; c) prato perfurado; d) e e) matrizes para producao de

compridos; f) anel de vedacao [9].

1.2 - Processamento/producao de metal duro
Na producao de metal duro impée-se um controlo apertado de todas as suas etapas
para que no final do ciclo produtivo se garantam as propriedades desejadas.



A Figura 3 apresenta o fluxograma relativo ao ciclo produtivo da empresa DURIT; as

diferentes etapas que o compdéem serao descritas detalhadamente de seguida.

Processo de producao

Figura 3: Fluxograma do processo produtivo da empresa DURIT [10].

I.2.1 - Preparacao de pos/graus

Na preparacao dos pds, a mistura de carboneto de tungsténio (com a granulometria
especificada) e cobalto € colocada em reservatorios juntamente com os chamados
produtos de adicao temporaria, tais como os lubrificantes (parafina), solventes organicos
(acetona, heptano ou solventes similares - para evitar o sobreaquecimento e/ou oxidacao
localizada das particulas, assim como facilitar a dispersao e mistura dos pds), carbono
(com o intuito de compensar eventuais perdas por oxidacao do WC durante o processo
produtivo) e inibidores de corrosao e/ou de crescimento de tamanho de grao; estes Gltimos

sao adicionados apenas quando necessario [6],[7],[8].
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1.2.2 - Mistura e Moagem

A mistura processa-se em meio liquido a fim de obter uma homogeneizacao dos pos,
evitar a sua oxidacao, para além de promover a dissolucao da parafina, caso esta seja
solivel nesse mesmo liquido. A percentagem de parafina adicionada ronda 1 a 3% (1,5% na
DURIT) do peso total da carga para facilitar a etapa de compactacao/prensagem, evitando
a obtencao de prensados com graus de densificacao variaveis, assim como para aumentar a
resisténcia em verde, proteger a superficie dos poés da reaccao com o oxigénio e assegurar
uma retraccao uniforme na sinterizacao. No final desta etapa, os solventes podem ser
reutilizados [6],[8].

A moagem das matérias-primas pode ser processada de duas formas: moagem
rotativa ou moagem por atrito.

Por ser um processo menos enérgico, a moagem rotativa necessita de um maior
tempo de trabalho até que se atinja a homogeneidade das misturas. Para além de ser um
processo menos enérgico, tem o inconveniente de promover uma maior contaminacao da
mistura por desgaste das cubas (de aco inox) [6].

A moagem por atrito ja € um processo mais enérgico, atingindo-se a homogeneidade
das misturas de uma forma mais rapida, o que implica uma reducao no desgaste dos
equipamentos, nao se verificando tanta contaminacao como no caso anterior. No entanto,
o custo do equipamento é significativamente mais elevado [6].

De realcar ainda que outro factor que tem grande influéncia no tempo de
processamento € a granulometria dos pos de WC e o teor de cobalto. Quanto menores
forem a granulometria de WC e o teor de cobalto, mais dificil sera garantir uma boa
distribuicao do cobalto sobre o primeiro. Sendo assim, os graus que apresentam micrograos
necessitam de um tempo de processamento mais extenso [6].

No final desta etapa a mistura é encaminhada para um sistema de crivagem para
que se removam as impurezas; as principais impurezas sao fragmentos das esferas/roletes

dos equipamentos de moagem.

1.2.3 - Secagem

Terminada a moagem da mistura, procede-se a sua secagem e a granulacao dos pos.
A secagem pode entdao ser feita de duas formas: em vacuo ou por atomizacao das
suspensoes - “Spray Drying”. E o p6 granulado que vai facilitar o enchimento das cavidades
moldantes mediante o controlo da fluidez da mistura [5],[6].

Relativamente a secagem ha quem defenda que o primeiro processo € o mais
indicado para o sistema WC-Co porque, ao mesmo tempo que promove a eliminacao da

humidade da mistura, previne a oxidacao ou qualquer reaccao entre os solventes e o



oxigénio. Neste processo o calor é gerado sobre o reservatorio onde se encontra a mistura
e o vapor gerado é extraido através do sistema de vacuo, sendo recuperado a posteriori
[5],[6].

Ja a secagem por atomizacdao € um processo que consiste na producao de pod
granulado (granulos esféricos) com uma distribuicao granulométrica adaptada ao processo
de prensagem posterior. Este sistema tem um interesse acrescido por ser ambientalmente
limpo [5],[6],[11].

Este processo consiste na pulverizacao da mistura (proveniente de misturadoras que
impedem a sedimentacdo da mistura) para o interior de uma camara de atomizacao,
submetendo-a a uma corrente controlada de azoto. Este gas é introduzido pelo topo da
camara a uma temperatura entre os 180 e 200°C de forma a provocar a evaporacao dos
solventes; de relevar que o gradiente de temperaturas a que a mistura € sujeita devera ser
minimo para nao danificar o produto final. No final do processo procede-se a recuperacao
do produto ja transformado em pd. A Figura 4 apresenta alguns equipamentos usados para

a moagem, secagem em vacuo e atomizacao [11].

¥ Y

,‘,J-Jmmg )

-ar

Figura 4: Equipamentos de: a) Moagem; b) Secagem em vacuo; c) Atomizacao - “spray drying” [5].

1.2.4 - Prensagem

Os métodos para este processamento variam consoante as necessidades ou
disponibilidades; sao eles a extrusdo, a injeccao, a prensagem unidireccional e isostatica
[81,[12].

Nesta etapa de compactacdo, os pos nao sofrem qualquer deformacao pelo que a
densidade em verde do prensado é cerca de 65% da densidade teérica - porosidade entre
os 35 e 50%. As pressdes de prensagem variam entre os 100 e 400 MPa, consoante a
composicao do grau e o tamanho médio de grao [6],[8].

No caso da prensagem unidireccional (ver Figura 5.a)), geralmente produzem-se

componentes ja sob a sua forma final, estando apenas condicionado a pequenas operacoes
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de maquinagem e/ou rectificacdo superficial. E um processo rapido que permite a
prensagem de grandes séries. Por outro lado, durante a conformacao dos pds, € habitual e
menos dispendioso efectuar a compactacao sob formas padrao (cilindros ou blocos),
permitindo assim a producao de uma maior variedade de produtos. No final da prensagem
sao entdo realizadas operacdes de maquinagem dos prensados [8].

Na prensagem isostatica (Figura 5.b)), a mistura é compactada dentro de moldes de
borracha inseridos no interior de um reservatorio em meio liquido, que serao colocados sob
pressao; o uso de liquido garante que a pressao seja exercida uniformemente em todas as
direccoes permitindo que a compactacao ocorra sem atrito dos pés com as paredes da
camara de prensagem. Podem ser processados produtos com baixa e elevada complexidade

geométrica, sendo necessaria a realizacao de operacdes de maquinagem posteriores

[61,[8].

a) b)

Inicio
Inicio do ciclo da compactagio

Enchimento

da cavidade
Final

da compactagio

emogdo Enchimento
do componente da cavidade

Bomba de pressurizagio

| Cavidade fléxival

Figura 5: Representacao esquematica de: a) prensagem unidireccional; b) prensagem isostatica [13],[14].

1.2.5 - Desparafinacao/pré-sinterizacao

A pré-sinterizacdo, também denominada desparafinacdo, ¢ realizada a
temperaturas inferiores a de sinterizacao (500 - 800°C) e serve para eliminar lubrificantes,
ligantes e solventes organicos, antes da etapa de sinterizacdo. Esta etapa permite conferir
alguma resisténcia em verde aos prensados caso estes precisem de ser maquinados. A
temperatura escolhida vai depender do tipo de parafina usado assim como da resisténcia
em verde pretendida. E importante referir que esta etapa pode ser inserida no mesmo
ciclo da sinterizacao ou num ciclo a parte nos casos em que € necessaria a ja mencionada

maquinagem em verde [6],[12].
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1.2.6 - Sinterizacao/ sinter-hip

A sinterizacao é realizada com o intuito de se produzirem componentes densos e
com as propriedades esperadas. Esta etapa é executada no intervalo de temperaturas 1275
- 1600°C [12].

No intervalo de temperaturas 1100 - 1250°C ocorre a sinterizacao em fase sélida. A
observacao da Figura 6, relativa a representacao grafica de parte do diagrama de fases do
sistema pseudo-binario WC-Co, permite compreender melhor a seleccao da gama de
temperaturas anteriores [6],[15],[16].

Durante esta fase inicial de sinterizacao em fase sdlida, a densificacao ocorre por
mecanismos de rearranjo microestrutural, ou seja, por difusdao no estado soélido das
particulas para os poros. Com o aumento da temperatura, o cobalto comeca a dissolver
superficialmente as particulas de WC, suavizando a sua superficie. Esta suavizacdo ocorre
nos pontos de maior energia superficial, como as arestas, rugosidades, entre outras
protuberancias. Este fenomeno vai facilitar o deslizamento das particulas, promovendo

uma maior reducao de porosidades inter e transgranular [6],[12],[15].
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Figura 6: Diagrama de fases parcial do sistema pseudo-binario WC-Co [17].

Na Figura 7 estao representadas as diferentes fases da sinterizacao em fase solida.
Inicialmente ocorre um rearranjo das particulas dos pos, verificando-se, nas zonas de
contactos entre elas, a formacao de ligacdes fortes (Figura 7.b)). Numa segunda fase,
verifica-se o crescimento das ligacdes, levando a uma aproximacdo entre particulas e
consequente reducao das porosidades (Figura 7.c)). Numa etapa final a porosidade é
eliminada quase na sua totalidade, assistindo-se a um crescimento de grao (Figura 7.d))
[15].
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Figura 7: Representacao das diferentes fases da sinterizacao no estado sélido [15].

Durante esta fase de sinterizacao ocorre uma pronunciada densificacao dos
materiais, verificando-se que, para os graus de metal duro que apresentam micrograos,
grande parte da sua densificacao se da no estado solido [18].

Assim que se atingem temperaturas proximas dos 1275°C da-se inicio a sinterizacao
em fase liquida. Muito embora o cobalto apresente uma temperatura de fusao na casa dos
1495°C, verifica-se, a partir dos 1275°C, a formacao de fase liquida, na ordem dos 30% (em
volume). Isto acontece devido a solubilizacao do carboneto de tungsténio no cobalto; é
este liquido rico em cobalto, contendo WC em solucao (liquido eutéctico), que vai
promover a densificacdo no estado liquido uma vez que permite uma excelente
molhabilidade do WC [6],[17].

Nesta fase as particulas de carboneto de tungsténio comecam a ficar facetadas, e,
devido a maior dispersao da fase liquida, ha uma maior aproximacao entre as particulas de
WC [6],[15],[16].

Um aspecto importante a ter em atencao durante a etapa de sinterizacdao é o
possivel crescimento de grao. Durante a sinterizacao no estado sélido pode observa-se este
fenomeno por coalescéncia das fronteiras de grao ou, durante o arrefecimento, por
reprecipitacdo de WC sobre a superficie das particulas que nao foram dissolvidas
[6],[16],[17],[19].

Como alternativa a sinterizacdo convencional, surgiu um método que proporciona
uma homogeneidade estrutural e densificacdo mais eficazes do metal duro, sem
necessidade de recorrer a nenhum tratamento pos-sinterizacao - Sinter-HIP. Esta técnica
conjuga a sinterizacao e HIP num processo so, sendo actualmente o estado da arte [16].

Na sua execucao sao usadas pressdes mais reduzidas (6 - 10 MPa) comparativamente
as do HIP pos-sinterizacdao. O tempo de aplicacdo de pressao é também 4 a 6 vezes

inferior. Para além destas reducdes, permite também uma diminuicado do consumo
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especifico de gas protector, alcancando-se elevadas reducdes ao nivel dos custos de

operacoes [5],[16].

1.2.7 - Tratamentos po6s-sinterizacao

Logo apds a sinterizacao sao realizadas as etapas convencionais de acabamento dos
produtos. Porém, em determinadas situacdes, sao necessarios tratamentos pos-
sinterizacao.

Apesar do grande interesse dos tratamentos pos-sinterizacao, ha que ponderar o
acréscimo de custos associados pelo que a sua aplicacao centra-se apenas em componentes
cujo desempenho é extremamente dependente da homogeneidade estrutural ou nos casos
em que o seu tempo de vida tenha de ser maximizado [6],[20].

O processo de pos-sinterizacao mais utilizado para correccao e/ou consolidacao do
metal duro é a prensagem isostatica a quente - HIP [16],[21].

O recurso ao HIP permite produzir componentes com densidades iguais ou
praticamente iguais as tedricas e aumentos de resisténcia mecanica dos materiais.
Entretanto, outra grande aplicacdo deste processo € na recuperacao de lotes que, do
ponto de vista da porosidade, foram reprovados apds a sinterizacao.

Apesar da recuperacao que pode ser conseguida com a utilizacdo do HIP pos-
sinterizacao, este procedimento também acarreta algumas desvantagens tais como [5]:

v Diminuicao da produtividade em consequéncia do tratamento de componentes ja

sinterizados;

v" Aumento dos custos operacionais em consequéncia de trabalhar em camaras de

pressao diferentes ou em momentos distintos;

v Ocorréncia de um aumento do tamanho dos graos de WC.

I.3 - Propriedades do metal duro

Como referido anteriormente, o compdsito WC-Co apresenta uma elevada dureza e
resisténcia ao desgaste, aliadas a uma elevada tenacidade. A Figura 8 apresenta uma
analise comparativa entre as durezas de diferentes materiais que permite revelar a
importancia da excelente resisténcia ao desgaste do metal duro em consequéncia da sua

elevada dureza [4],[7].
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Figura 8: Analise comparativa das durezas (HV) de diferentes materiais [10].

As caracteristicas microestruturais deste composito estdo relacionadas com dois
factores: tamanho de grao do WC e fraccao volumica de ligante. Uma boa conjugacao
destes dois parametros confere propriedades adequadas para cada tipo de aplicacao pelo
que as propriedades desses compodsitos podem ser facilmente alteradas e ajustadas a
aplicacao desejada [22].

A caracterizacdao do metal duro é realizada segundo a determinacao de uma série
de propriedades, onde se destacam a resisténcia a rotura transversa, tenacidade a
fractura, resisténcia a traccao e compressao, resisténcia ao impacto, modulo de Young,
densidade, dureza e uma série de propriedades magnéticas. De seguida serdao
apresentadas, de uma forma resumida, algumas dessas propriedades. Porém, dever-se-a
desde ja realcar que, durante o desenvolvimento deste trabalho, nem todas essas

propriedades foram determinadas.

I.3.1 - Propriedades mecanicas

1.3.1.1 - Resisténcia a rotura transversa

A resisténcia a rotura transversa (Transverse Rupture Strength - TRS), ou também
conhecida como resisténcia a flexao em trés pontos, € a propriedade mecanica mais
importante do metal duro. A fractura do material da-se geralmente na regidao sujeita a
traccao visto que a resisténcia a compressao é, regra geral, superior. Esta propriedade
permite entdao medir a resisténcia do material a iniciacao de fissuras assim como a sua

propagacao [18],[23].
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Os ensaios de flexao em trés pontos sao fortemente influenciados pela qualidade
superficial e microestrutural dos materiais a ensaiar. Como tal, é imperativo ter grandes
cuidados quanto ao nivel de porosidade residual. Quando a porosidade residual é elevada,
o valor da resisténcia a rotura transversa (TRS) vai ser muito baixo, atingindo valores
irrelevantes para a caracterizacao do material [23].

Porém, como actualmente na producao de metal duro se obtém componentes
praticamente no seu estado de maxima densificacao, a resisténcia a rotura transversa é
usada para analisar outras propriedades intrinsecas deste material como por exemplo o
tamanho de grao de WC, o teor de cobalto e comprovar o balanceamento do teor de
carbono [23].

A determinacdo desta propriedade do metal duro é realizada segundo a norma 1SO

3327, através da equacao [24]:

onde:

Rbm - resisténcia a rotura transversa (N/mm?);
F - forca maxima aplicada (N);

| - distancia entre os apoios (mm);

k - factor de correccao para os chanfros;

b - largura do provete (mm);

h - altura ou espessura do provete (mm).

A norma recomenda a execucao de chanfros de forma a evitar a concentracao de
tensoes nas arestas dos provetes. Para que se reduza quase na sua totalidade a influéncia
do grau de acabamento dos chanfros nos valores da tenacidade a fractura, deve proceder-
se ao polimento das suas superficies. Assim evita-se a accao de defeitos extrinsecos ao
material como as fissuras e/ou rugosidades.

A determinacao da resisténcia a rotura transversa pode ser feita de uma forma mais
simples e rapida usando softwares acoplados aos equipamentos de ensaio. Na Figura 9 é
apresentado um equipamento usado para a realizacao dos ensaios de resisténcia a flexao

em trés pontos.
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Figura 9: Equipamento de ensaio de resisténcia a rotura transversa.

1.3.1.2 - Tenacidade a fractura

A tenacidade a fractura (Kc) € uma medida da quantidade de energia que um
material pode absorver antes de atingir a fractura. Esta energia corresponde a resisténcia
do material a propagacao de fissuras, permitindo também avaliar a capacidade do material
para resistir ao impacto sem ocorréncia de fractura. Tanto a tenacidade a fractura como a
rotura transversa sao muito sensiveis ao estado de tensdes de um material, percebendo-se
o crescente interesse na analise destas duas propriedades [18],[21].

O valor da tenacidade a fractura dos graus comerciais de metal duro situa-se
tradicionalmente na gama 7 - 25 MPa.m'’2. Este valor corresponde, por norma, a 1/10 do
modulo de Young do material em questao; porém, na pratica, essa relacdo nao se verifica.
Essa diferenca deve-se a presenca de defeitos na estrutura dos materiais que levam a
concentracao de tensodes, resultando na fractura dos materiais. Entao a resisténcia de um
material vai ser determinada em funcao do maior defeito presente na sua estrutura pelo
que, quanto menor a dimensao do defeito critico, maior sera a resisténcia do material
[25].

Tendo em consideracao a presenca deste tipo de defeitos foi estabelecida uma
relacdo entre a tenacidade a fractura e as dimensdes dos defeitos criticos; esta relacao

denomina-se de equacao de Griffith [26]:

K = Yo/ma )
onde:
K - tenacidade a fractura (MPa.m'"?);
Y - constante adimensional, com valor préximo de 1;
o - tensao de fractura (MPa);

a - metade do comprimento da maior fenda no interior do material (m).
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Para a determinacao da tenacidade a fractura, segundo a relacao de Griffith, seria
necessaria a producao de provetes de traccao com uma fenda de dimensées conhecidas;
porém, foi desenvolvido um método alternativo, extremamente expedito, que se centra
nas fissuras que surgem nos vértices de uma indentacao (ver Figura 10) de um ensaio de
dureza Vickers - determinacao da tenacidade a fractura pelo método de indentacao. Este
ensaio pode ser perfeitamente realizado sobre o metal duro devido a sua fragilidade,
sendo de esperar obter fissuras de maiores dimensdes para aqueles que apresentam

maiores valores de dureza.

)

Figura 10: Representacao grafica das fissuras provocadas pela indentacdo num ensaio de dureza Vickers sobre

um composito de WC-Co.

A tenacidade a fractura, baseada na indentacao de um ensaio de dureza Vickers,
pode ser determinada por recurso a dois modelos distintos: modelo das Fissuras Medianas e
modelo de Palmqyvist.

A diferenca entre os dois modelos baseia-se na caracterizacao das fissuras
resultantes da indentacao. No caso do modelo das Fissuras Medianas, as fissuras situam-se
num hemiciclo centrado na indentacao, enquanto o modelo de Palmqvist considera um
hemiciclo em cada um dos vértices da indentacao. Cada um dos modelos é apresentado de
forma esquematica na Figura 11.

Para a determinacao da tenacidade a fractura pelo método das Fissuras Medianas

recorre-se a seguinte expressao [18]:

Kic = 0,018 (%)1/2 (65/2) (3)

onde:
Kic - tenacidade a fractura (MPa.m'’?);

E - modulo de Young (N/m?);
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HV - dureza Vickers (Kgf/mm?);
P - carga aplicada (N);

C - metade do comprimento total da fissura (m).

Ja no caso do modelo de Palmqvist, a tenacidade a fractura pode ser estimada a
partir da expressao 4 [27]:

Wi= AVAV x [Wg (4)
P

Wg= T (5)

T=lL+L+l+l4 (6)

onde:

W - tenacidade a fractura estimada pelo método de Palmqvist (MPa.m''?);
A - constante adimensional (0,0028);

HV - dureza Vickers (Kgf/mm?);

W, - tenacidade Palmvist (N.mm™);

P - carga aplicada (N);

T - somatorio dos comprimentos de todas as fissuras (mm);

ln - comprimento de cada fissura (mm).

a) b)

W

Figura 11: Representacao grafica dos modelos para determinacdo da tenacidade a fractura: a) modelo das

Fissuras Medianas; b) modelo de Palmqvist.

1.3.1.3 - Dureza

A dureza é a propriedade que indica a resisténcia que um material apresenta a
penetracao ou deformacao plastica da sua superficie. Para a caracterizacao do metal duro

€ usado o ensaio de dureza Vickers, descrito na Norma ISO 3878. Este ensaio consiste na
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realizacao de uma indentacao com um penetrador (em forma de piramide) de diamante
numa superficie plana, rectificada e polida [18],[28].

A dureza do material é determinada em funcdo das dimensdes das diagonais da
indentacao resultante. A dureza é entdo inversamente proporcional a dimensao das
diagonais; quanto maior a dureza, menor sera a dimensao das diagonais.

O valor da dureza é determinado, de forma manual ou por recurso a softwares

associados aos equipamentos a partir da expressao [29]:

P )
HV = 1,85443
onde:
HV - dureza Vickers (Kgf/mm?);
P - carga aplicada (Kgf);

d - média dos comprimentos das diagonais da indentacao (mm).

No caso do metal duro, a carga aplicada neste ensaio é, geralmente, de 30 Kgf (294
N).

Os parametros que mais influenciam a dureza do WC-Co sao o tamanho de grao do
carboneto de tungsténio e o teor de cobalto. Verifica-se um aumento da dureza para uma

diminuicao das dimensdes dos graos de WC e do teor de Co - ver Figura 12.

1800
- 1700 4 . #+ Fses-1 !.im
£ 1500 e ® Fsss-1.5 pm
-g 1500 o ] & Fsss-2 pm
X 1400 4 * Fsss-J3 um
’E 1300 1
d 1200 A
& 1100 1
& 1000 \
Q00 A
800 T T T
n] 5 10 5 20
% Co

Figura 12 - Variacao da dureza em funcao do tamanho de grao do carboneto de tungsténio e do teor de cobalto
[19].

Para os graus de metal duro produzidos na DURIT os valores de dureza Vickers estao
compreendidos entre 730 e 2020 Kgf/mm?®.



I.3.2 - Propriedades fisicas

1.3.2.1 - Densidade

Partindo de um composito de metal duro do sistema WC-Co, a sua densidade
permite obter informacdes quanto a sua composicao quimica. Nestes materiais existe uma
forte relacdo entre a densidade e o teor de cobalto; sendo o peso especifico tedrico do
carboneto de tungsténio (15,7 g/cm?) bastante superior ao do cobalto (8,9 g/cm?), sera
expectavel que a densidade do metal duro seja tanto maior quanto menor for a quantidade
de cobalto - ver Figura 13 [6],[18].

g/cm?

=i Peso especifico
15,0

14,5

14.0

13,5

13,0

% Co

Figura 13: Variacao do peso especifico de um composito de metal duro do sistema WC-Co em funcéo do teor de
cobalto [6].

E possivel estimar o peso especifico tedrico dos diferentes graus de metal duro
através da seguinte equacao [30]:

B 1 8)
p= wWC_I_wCo
rWC * rCo

onde:
w - concentracao (em peso) de cada constituinte;

r - peso especifico tedrico de cada constituinte.

A determinacao da densidade real destes materiais é estabelecida a partir do
modelo de Arquimedes, presente na norma ISO 3369. Desta norma é retirada a seguinte
equacao [30]:

mar
l=——XpH20 ©)
prea mar —mH20 P
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onde “mar” representa a massa da amostra ao ar e “mH20” a massa da amostra quando
imersa em agua.

Naturalmente, no calculo da densidade real dos diversos graus, o valor determinado
sera sempre inferior ao seu valor teodrico. Isto deve-se principalmente a presenca de
alguma porosidade residual no material. Por tudo isto, o recurso a esta comparacao é uma

boa ferramenta para avaliar a porosidade existente.

I.3.3 - Propriedades magnéticas:

Os diversos graus do metal duro sdao considerados materiais ferromagnéticos, uma
vez que os ligantes usados (cobalto e niquel) apresentam propriedades ferromagnéticas
semelhantes as do ferro [28].

O comportamento magnético dos materiais varia consoante a sua composicao
quimica e, como tal, devido a presenca de elementos ferromagnéticos no metal duro,
podem ser determinadas diferentes grandezas magnéticas com o intuito de o caracterizar
em termos da sua composicao quimica ou de tomar uma decisao relativamente a qualidade
final do produto. As grandezas medidas sdo a saturacao magnética, forca coerciva (HC) e
teor de ferrite (FG) [28],[31].

1.3.3.1 - Saturacdo magnética

Recorrendo a uma forma bastante simplista, poder-se-a afirmar que os materiais
ferromagnéticos possuem varios dominios que contém dipolos magnéticos elementares
permanentes. Geralmente, estes dipolos magnéticos apresentam-se alinhados segundo
diferentes direccées, anulando-se entre si, dando origem a um campo magnético
permanente nulo. Porém, quando se aplica um campo magnético externo (H), podem
atingir-se elevados niveis de magnetizacao devido ao alinhamento dos dipolos segundo a
direccao desse campo, dando origem a um campo magnético induzido (M) [18],[31],[32].

Verifica-se que, num material desmagnetizado, um aumento crescente da
intensidade do campo magnético externo promove um aumento continuo do campo
magnético induzido. Porém, esse crescimento nao € linear. Uma analise detalhada do anel
de histerese da inducao magnética (Figura 14) permite constatar que o campo magnético
induzido atinge um valor maximo de magnetizacao (curva 0-1), a partir do qual, para um
aumento do campo magnético externo, nao se verifica um aumento do campo magnético
induzido. Este valor maximo é denominado de Saturacao Magnética (Ms) [18],[31],[32].

No metal duro os principais factores que influenciam a saturacao magnética sao o

tamanho de grao e a percentagem da fase ferromagnética. Esta grandeza é proporcional a
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quantidade de fase ferromagnética e, no caso do sistema WC-Co, o seu valor esta
directamente associado a quantidade de cobalto nao ligado [18],[28],[31].

Quer isto dizer que a saturacao magnética vai ser influenciada pela dissolucao de
tungsténio na fase metalica durante o processo de sinterizacdo do metal duro.
Apresentado o cobalto puro uma saturacao magnética da ordem dos 162,6 e.m.u/g,
observa-se uma diminuicao do seu valor a medida que o tungsténio se dissolve nesta fase.
Na DURIT foi estabelecido um valor minimo para aprovacao de um produto: 130 e.m.u/g
[28],[31].

Durante a sinterizacao do metal duro, se o teor de C for suficiente para reagir com
todo o W dissociado, obtém-se elevados valores de saturacao magnética, valores
correspondentes a presenca de Co praticamente no estado puro. Porém, se houver uma
deficiéncia de C, ocorre uma reaccao do tungsténio nao ligado com o cobalto livre (maior
dissolucao de W na fase ligante), originando uma diminuicao da concentracao de fase

ferromagnética, resultando em valores de saturacao magnética inferiores [18],[28],[31].

M

Figura 14: Anel de histerese da inducao magnética (M) em funcao do campo aplicado (H) [32].

1.3.3.2 - Forca coerciva

Uma vez atingida a saturacao magnética, a remocao do campo magnético externo
promove uma diminuicdo do campo magnético induzido, sem contudo se atingir a
desmagnetizacao total (curva 1-2). Quer isto dizer que, com a remocao do campo
magnético externo (H=0), subsiste uma magnetizacao remanescente (M) [18],[31],[32].

Para que essa magnetizacao remanescente seja anulada é necessario o recurso a um
campo magnético de direccao oposta a do inicialmente aplicado. A forca coerciva é entao
definida pela resisténcia que um material ferromagnético oferece a sua completa
desmagnetizacao; o mesmo sera dizer que pode ser definida pela intensidade do campo

magnético (H.) necessario para atingir um estado de magnetismo nulo [18],[31].
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A forca coerciva é sensivel a todos os parametros que impedem uma nova
magnetizacao. No caso do metal duro, os principais obstaculos ao movimento dos dominios
magnéticos sdo o tamanho dos graos de WC, o teor de ligante e a presenca de fase n
[18],[28].

Uma diminuicao do tamanho dos graos de WC origina obviamente um aumento do
numero total de graos e o consequente aumento da quantidade de dominios passiveis de
magnetizacao, ocorrendo assim um aumento na resisténcia do material a uma alteracao a
nivel magnético [18],[28].

Para um aumento do teor de cobalto, verifica-se uma diminuicao do valor de HC,
devido a diminuicdao da concentracdao de obstaculos a movimentacdao dos dominios
magnéticos [33].

No que diz respeito a fase n, a sua presenca induz um aumento da forca coerciva, e
dai a relevancia da determinacao da forca coerciva na deteccao da eventual presenca
desta fase no produto final [18],[33].

Os valores de HC podem variar dos 50 aos 475 O.e.; os graus da DURIT apresentam

valores na ordem dos 450 +40 O.e..

1.3.3.3 - Teor de ferrite (FG)

Apesar de na indUstria do metal duro se fazer comummente referéncia ao “teor de
ferrite” do metal duro, é importante referir que, na realidade, esse parametro nao
corresponde ao teor de ferrite (nao presente neste tipo de material) mas sim a uma
estimativa da percentagem de fase ferromagnética.

O grau de ferromagnetismo é apresentado sob a forma de um valor percentual
relativamente a um material padrao, 100% ferromagnético. Isto implica que o valor
determinado nunca sera o valor real, mas apenas um valor relativo [18].

Entao o valor de FG reflecte a composicao aproximada da fase ligante, sendo este
valor ligeiramente inferior a real percentagem de cobalto. Esta medida é bastante sensivel
a quantidade de tungsténio dissolvida no cobalto, bem como a potencial ocorréncia de
descarburacbes e precipitacao de fases paramagnéticas (n) na fase liquida. Estes dois

factores promovem uma reducao do ferromagnetismo do cobalto [18].

I.4 - Nao conformidades associadas ao processamento
Durante o processamento do metal duro podem surgir defeitos interiores nao
detectaveis que tornam o produto final inapto para desempenhar a sua funcao ou, noutros

casos, embora seja aprovado no final do processo, mais tarde verifica-se a sua rotura. Quer
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isto dizer que pode ocorrer a rotura do componente durante o seu processamento final ou
até ja mesmo em servico.

Tal como referido anteriormente, os problemas mais comuns no metal duro sao os
defeitos a nivel estrutural como a ocorréncia de porosidades, a formacao de “lagos” de
cobalto, crescimento de grao, excesso de carbono livre, presenca de fase n e tensdes
residuais [5].

Como tal, existe a necessidade de recorrer a tratamentos que proporcionem uma
reducao de porosidade tanto quanto possivel, uma maior homogeneidade da estrutura
(eliminacao de “lagos de cobalto”, controlo do crescimento do tamanho de grao ou do teor
de carbono) e eliminacao/atenuacao das tensées residuais.

As tensOes residuais, por norma, acarretam sérios problemas em termos de
sanidade estrutural de componentes de metal duro. E por este facto que, desde ha muitos
anos, tém vindo a ser desenvolvidos esforcos no sentido de aprofundar o conhecimento
sobre as causas/efeitos das tensées residuais. Os estudos realizados compreendem:

v Identificacdao das origens da formacao das tensdes - etapas do processo

produtivo: sinterizacao, polimento e/ou operacdes de maquinagem;

v Analise das alteracbes a nivel estrutural que acompanham o aparecimento das

tensoes: influéncia de parametros intrinsecos ao metal duro, como o teor de

cobalto e o tamanho das particulas dos graos de carboneto;

v' Andlise dos efeitos das tensoes residuais e dos tratamentos utilizados para

promover a sua relaxacao.

De forma a combater esta questao, tém sido desenvolvidos diversos ciclos térmicos
para promover a atenuacao ou até mesmo a eliminacao dessas tensoes.

Para além destes ciclos de alivio de tensdes, ha também outros tratamentos pos-
sinterizacao que permitem uma recuperacdao de componentes a nivel microestrutural
(reducao de porosidade, controlo do crescimento de grao, etc.).

O tratamento mais comummente utilizado é o HIP visto que proporciona melhorias
tanto a nivel microestrutural como de propriedades mecanicas.

Estudos ja realizados mostram que as alteracées dimensionais que o material sofre
durante esta etapa (contraccao, expansao e alteracao de forma) sao acompanhadas por

alivio das tensoes residuais induzidas por etapas anteriores [16].

I.4.1 - Tensbes residuais e alteragées microestruturais
Para que se possa controlar, anular e/ou eliminar as tensdes residuais no metal
duro é preciso saber onde actuar. Para tal, torna-se imperativo identificar as origens das

tensoes residuais e quantifica-las.
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No processamento do metal duro a primeira causa, e de mais facil compreensao, da
geracao de tensdes residuais centra-se na diferenca entre os coeficientes de dilatacao
térmica do carboneto de tungsténio e do cobalto. Assim, a temperatura ambiente,
existirao sempre, por mais diminutas que sejam, tensbes residuais resultantes dessa
diferenca [34].

Os varios estudos ja desenvolvidos sobre as tensdes residuais de origem térmica
apontam para a existéncia de tensdes compressivas sobre as particulas de carboneto de
tungsténio e de traccao sobre o cobalto [34].

Por vezes, na producao de metal duro, quando os componentes a produzir
apresentam geometrias complexas e o volume de encomendas ndo justifica o fabrico de
um molde de prensagem especifico para essas geometrias, produzem-se ferramentas de
metal duro a partir de blocos em bruto com formas geométricas simples; os prensados
entao obtidos sao posteriormente maquinados ou na unidade fabril ou nas instalacées do
consumidor final [34].

E aqui que intervém a maquinagem por electroerosao por fio - EDM pois, para além
de apresentar uma grande aptidao para maquinar geometrias complexas, permite atingir
elevados ganhos de tempo de operacao e econdémicos. Contudo, afigura-se, como ja
anteriormente mencionado, como uma das principais causas de inducao de tensées
residuais no metal duro.

Como se trata de um processo de erosao que atinge temperaturas muito elevadas,
introduzem-se bastantes tensdes residuais devido aos grandes gradientes de temperatura
atingidos no decorrer da operacao, e dai o potencial aparecimento de microfissuras. Por
outro lado, esses sobreaquecimentos localizados podem induzir a volatilizacao do cobalto
superficial, a deplecao em carbono do carboneto de tungsténio, e a difusao do cobalto de
camadas inferiores para que sejam ocupados os poros deixados pelo cobalto superficial
[34].

Verifica-se entao a formacao de crateras a nivel superficial e o aparecimento de
porosidade em camadas sub-superficiais, visto que o cobalto é removido da sua posicao
inicial (entre os graos de carboneto de tungsténio). A Figura 15 apresenta a microestrutura
relativa a um grau de metal duro onde se pode observar o aparecimento de alguma

porosidade sub-superficial resultante da maquinagem por EDM [34].
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Figura 15: a) Microestrutura de uma estrutura relativa a um grau de metal duro onde se regista o aparecimento

de alguma porosidade sub-superficial; b) detalhe de a) a maior ampliacao [34].

Para além das diferentes etapas do processamento de metal duro que tém
influéncia directa na formacao de tensdes residuais térmicas, existem determinados
parametros intrinsecos ao metal duro que podem favorecer o surgimento dessas tensoes,
como € o caso do teor de cobalto e o tamanho das particulas de carboneto de tungsténio
[35].

Verifica-se que o valor das tensdes compressivas sobre as particulas de WC aumenta
com o aumento do teor de Co, ou entao, para um dado teor de cobalto, com a diminuicao
do tamanho das particulas de WC [35].

Em relacao ao cobalto, observa-se um aumento das tensoes de traccao a que esta
sujeito quando o seu teor diminui ou, para um mesmo teor, quando diminui o tamanho das
particulas de WC. Este Ultimo aumento esta relacionado com o chamado “caminho livre do
cobalto”. Este valor varia com o teor de cobalto e a dimensao média das particulas de
carboneto de tungsténio, e representa a espessura da pelicula de cobalto que cobre as
particulas de WC. Este valor diminui ao reduzir o tamanho das particulas visto que resulta

numa diminuicao do espaco livre entre particulas [35].

I.4.1.1 - Medicao das tensdes residuais

As tensdes residuais sao conhecidas por influenciarem algumas propriedades do
metal duro, sendo as mais importantes as resisténcias a fractura e a fadiga [36].

A técnica mais utilizada para o controlo e medicao das tensdes residuais é a
difraccdo de raios-X, mais concretamente a técnica comummente designada por sen’y
[36].

Este € um método muito sensivel e preciso usado para a medicao de tensdes

residuais presentes em materiais policristalinos [36].
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Tal como esquematizado na Figura 16, a posicao do feixe de difraccao vai sofrer
uma deslocacao a medida que se promove uma rotacao da superficie da amostra em torno
do angulo y [36].

A magnitude da deslocacao sera funcao da intensidade das tensoes residuais, pelo
que, no caso das tensoes residuais serem nulas, o pico de difraccao nao sofrera qualquer

deslocacao [37].

Figura 16: Representacdo esquematica da deslocacao do feixe de difraccao em funcao da variacao do angulo y
[36].

A equacao usada por este método para o calculo das tensdes residuais € a seguinte
[34],[36]:

dey = do X (lEﬂ) X osin2y — dop X% (o1 +02) + do (10)

onde:

d - espaco interplanar (parametro de malha);

do - espaco interplanar do material livre de tensoées;

01, 07 - tensdes principais no plano da superficie da amostra;

$ - angulo no plano superficial da amostra;

Y - angulo entre os planos examinados e a superficie da amostra;
E - mddulo de Young;

v - coeficiente de Poisson.
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Esta equacdo prevé um comportamento linear de dgy Vs. sen’y. Através deste
grafico é determinada a linha tendéncia dos resultados obtidos anteriormente. Entao,
conhecendo o declive desta recta, as tensdes residuais podem entao ser estimadas

aplicando a equacao 12 [34],[36].

1+
m:de( Ev>a ()
_mx( E) (12)
ob =0Ty

Il - Desenvolvimento experimental

Tal como oportunamente mencionado, este trabalho teve como principal objectivo
o estudo comparativo entre as propriedades de um grau de metal duro disponivel no
mercado e de diferente graus de metal duro produzidos na empresa DURIT. Esse estudo
envolveu, numa fase inicial, a caracterizacdo da microestrutura (ataque quimico
Murakami) e a determinacao da densidade (ISO 3369), porosidade (ISO 4505), dureza
Vickers (ISO 3878), tenacidade a fractura (ISO 28079), forca coerciva (ISO 3326),
ferromagnetismo e saturacao magnética dos diferentes materiais.

Para o desenvolvimento deste estudo, e a partir dos materiais anteriormente
referidos, procedeu-se ao fabrico de blocos paralelepipédicos semelhantes aos
comercializados para corte por EDM.

Na indlstria do metal duro, estes blocos sdao usados frequentemente para a
producao de componentes de corte, puncionamento, embutidura e conformacao de chapa
metalica. A producdo desses componentes implica operacdes, mais ou menos extensas, de
corte por electroerosao por fio que, tal como ja abordado, induzem tensdes superficiais
que potenciam a rotura desses componentes.

Analisou-se assim a influéncia desse corte nas tensoes residuais geradas nos blocos
produzidos a partir de cada um desses graus de metal duro. No caso particular dos graus da
DURIT, foi ainda estudada a influéncia de diversos tratamentos térmicos pds-sinterizacao

nas propriedades mecanicas e nas tensoes residuais desses produtos.

Il.1 - Materiais ensaiados
Tendo em consideracao os diversos casos de sucesso atingidos na producao de
blocos para o corte por electroerosao, iniciou-se o estudo com o material produzido pela

empresa CB Carbide, com a referéncia WF40.
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No que diz respeito aos materiais produzidos pela DURIT, o estudo incidiu sobre seis
graus: GD03, GD10, GD13, GD18, GD20 e GD30, a que correspondem tamanhos de grao de

carboneto de tungsténio e/ou teor de cobalto distintos.

II.1.1 - Produto comercial
Os dados facultados pelo fornecedor relativamente a caracterizacao do material ja

disponivel no mercado sao apresentados nas Tabelas 3 e 4.

Tabela 3: Composicdo quimica e tamanho médio das particulas de WC do produto comercial.

Composicao quimica
WC (% peso) Co (% peso) VC + Cr3C2 (% peso)
84,3 - 85,1 14,5 - 15,5 0,5-0,7

Tamanho médio das particulas (Fisher sub sieve sizer)

Fsss = 0,8

Tabela 4: Propriedades fisicas e mecanicas, e porosidade.

Propriedades Porosidade
Peso especifico Dureza Resisténcia a Rotura A B C
(g/cm?) Transversa (MPa)
13,95+ 0,1 1415 HV30 3500 A02 BOO Ccoo

11.1.2 - Produtos da DURIT
Na tabela 5 sdo apresentados os dados relativos ao tamanho médio das particulas de

WC bem como a composicao quimica dos diferentes graus da DURIT que foram objecto de

estudo.

Tabela 5: Dimensoes das particulas de WC e teor de Co de cada um dos graus estudados.

WC (% peso) Co (% peso)

94,25 5,75
94 6
90 10
85 15
90 10
85 15

Para a producao de cada um destes graus foi necessario fazer a chamada “seleccao
de grau” com a finalidade de escolher a mistura de cada grau que mais se adequava a cada
um dos graus. Esta seleccao foi realizada apos a caracterizacao e aprovacao das misturas

segundo critérios internos da empresa.
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Para essa seleccao recorreu-se a registos da empresa de forma a confirmar quais as
misturas disponiveis que satisfaziam os requisitos para a producao dos blocos. Os dados em

registo para cada uma das misturas seleccionadas sao apresentados na Tabela 6.

Tabela 6: Dados em registo para cada uma das misturas seleccionadas.

Mistura* Densidade

* - denominacao das misturas atribuida internamente.

II.2 - Metodologia experimental

Para cada um dos graus da DURIT seleccionados produziram-se trés blocos, a que
foram atribuidas as designacoes “Bloco 1”, “Bloco 2” e “Bloco 3”. Estes blocos, todos com
as mesmas dimensdes (45x30x40mm), foram obtidos por prensagem isostatica a 1375 bar.
Cada um dos blocos foi submetido posteriormente a uma sinterizacao Sinter-HIP, a uma

pressao de 20 bar; as temperaturas de sinterizacao sao apresentadas na Tabela 7.

Tabela 7: Temperaturas utilizadas na sinterizacao dos blocos.

Sinter-HIP (°C)
1460
1460
1370
1370
1460
1370

Tal como se podera observar, foram usados dois ciclos Sinter-HIP distintos: o
SinterHIP1 (temperatura inferior - 1370°C) e o SinterHIP2 (temperatura superior - 1460°C);
as Figuras 17 e 18 apresentam, respectivamente, os perfis de temperatura e de pressao

para cada um desses ciclos.
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Temperatura ("C)

Temperatura (" C)

De uma maneira geral, para os graus produzidos a partir de pés com micrograo,
aplica-se um ciclo para uma temperatura de sinterizacao inferior. Porém, de realcar que,
com base na experiéncia da DURIT, o grau GD30 pode ser perfeitamente sinterizado a

temperaturas mais baixas e que, em contrapartida, no caso do GD03, é conveniente

1500
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Figura 17: Ciclo Sinter-HIP1 (1370°C).
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Figura 18: Ciclo Sinter-HIP2 (1460°C).

sinterizar a temperaturas mais elevadas.

No final da sinterizacao, cada um dos blocos (ver Fig. 19) teve um encaminhamento
distinto, para analise da influéncia de diferentes tratamentos sobre as propriedades dos

materiais; a Figura 20 apresenta o fluxograma relativo as etapas pos-sinterizacdao para

cada um dos blocos.
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Figura 19: Blocos produzidos a partir dos graus da DURIT.
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Figura 20: Fluxograma das etapas pos-sinterizacao para cada um dos seis graus da DURIT.
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Foram assim desenvolvidos uma série de ensaios visando analisar:
a) a influéncia do tratamento HIP pés-sinterizacdo sobre a microestrutura,
propriedades mecanicas e tensbes residuais dos graus da DURIT; o ciclo utilizado esta

representado na Figura 21.

HIP
- 1600 a00
) 1400 - % FLLH
S 1200 — . N 00 3
& 1000 — 7 AN sop 2
g a00 _..--’"f _/'/_ \‘1\ a00 ig
=~ §00 300 :
Z 400 i \ o0 W
% 200 "'/ 100 E
s . .
= 0 ; ; ; ; s
a 100 200 300 400 500
Tempo (min)
Figura 21: Ciclo HIP pos-sinterizacao.
b) a evolucao das tensdes residuais em blocos que foram submetidos a

diferentes tratamentos térmicos para alivio de tensdes. O tratamento térmico usado pela
DURIT é designado por G60 e é realizado a 1355°C, com um estagio de sinterizacao de 90

minutos - ver representacao na Figura 22.
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Figura 22: Ciclo do tratamento de relaxacao G60.

Foi ainda desenvolvido um estudo comparativo entre os efeitos de outros dois
tratamentos térmicos de alivio de tensdes a temperaturas inferiores, mais concretamente

a 800 e 1000°C com estagio de 60 minutos. Estes ciclos estao representados na Figura 23.
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Figura 23: Ciclos dos tratamentos térmicos de relaxacao de tensées residuais a 800 e 1000°C.

Os provetes utilizados na determinacao da resisténcia a rotura transversa foram
maquinados por electroerosao por fio, de acordo com a norma ISO 3327, tendo-se tomado
igualmente todos os cuidados ja anteriormente descritos. Estes ensaios de resisténcia a
rotura transversa foram realizados em parceria com Universidade de Aveiro

Cada grupo de blocos foi objecto de corte segundo trés programas distintos:

desbaste, acabamento e programa para rectificacao e polimento posterior (Figura 24).

Figura 24: Provetes cortados por EDM por fio. Em ambas as figuras sao apresentados, da esquerda para a
direita, os provetes referentes aos programas de corte seguintes: desbaste; acabamento; rectificacao e

polimento.

A utilizacao destes trés programas permitiu avaliar a influéncia dos diferentes graus
de acabamento superficial atingidos em cada um deles sobre a resisténcia a rotura
transversa. Para tal, mediu-se, através de um rugosimetro, a rugosidade superficial dos
provetes, seguindo-se a observacao em Microscopia Electrdonica de Varrimento com sistema
de microanalise de raios-X (SEM/EDS) das superficies resultantes de cada um dos programas

de corte.
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A etapa seguinte consistiu na observacao minuciosa, com uma lupa de ampliacao
até 30x, das superficies dos provetes para assegurar que nao apresentavam qualquer
fissura que pudesse interferir com os resultados.

Realizados os ensaios de rotura transversa, efectuou-se uma analise das superficies
de fractura (analise fractografica) de cada um dos provetes com o propdsito de averiguar a
natureza dos defeitos (superficiais ou intrinsecos) criticos de fractura.

Uma vez concluidos todos os ensaios para determinacao da resisténcia a rotura
transversa, e sabendo que a partida as tensoes residuais estariam presentes em todos os
provetes, procedeu-se a sua analise e medicao por difraccao de raios-X, nomeadamente
através do método sen’y. A semelhanca dos ensaios de resisténcia a rotura transversa,
esta analise foi realizada em parceria com Universidade de Aveiro

Apresentam-se no Anexo 1 todos os detalhes para cada um dos ciclos referidos
anteriormente, nomeadamente as temperaturas, taxas de aquecimento, tempos de estagio

e pressoes utilizadas, bem como a relacao dos equipamentos usados nos diferentes ensaios.

lll - Analise e discussao dos resultados experimentais

No final da etapa de sinterizacao (Sinter-HIP) dos graus da DURIT, deu-se inicio, tal
como mencionado anteriormente, a sua caracterizacao; os resultados obtidos sao
apresentados nas Tabelas 8 a 13; no Anexo 1 sao apresentadas as respectivas

microestruturas.

Tabela 8: Caracterizacao dos blocos do grau GD03.

Propriedades

Bloco 1 2 3
Peso especifico (g/cm’) 14,9

Dureza (HV30) 1889 + 14,5 1906 =+ 3,8 1906 + 8,1
Kic (MN.m*?) 7,6 £0,1 7,6 £0,1 7,8+£0,2
HC (O.e.) 399 401 398
FG (%) 3,5 3,5 3,4
Sat. Mag. (e.m.u/g) 110

Porosidade (ISO 4505) <A02

Tabela 9: Caracterizacao dos blocos do grau GD10.

Propriedades

Bloco 1 2 3
Peso especifico (g/cm’) 14,8

Dureza (HV30) 1565 + 12,3 1576 + 10,5 1564 + 2,2
Kic (MN.m*?) 9,9 £ 0,1 9,9 £ 0,4 9,9+0,3
HC (O.e.) 208 205 206
FG (%) 4,9 4,9 5,1
Sat. Mag. (e.m.u/g) 145

Porosidade (ISO 4505) <A02
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Tabela 10: Caracterizacao dos blocos do grau GD13.

Propriedades

Bloco 1 2 3
Peso especifico (g/cm?) 14,5

Dureza (HV30) 1506 + 5,4 1508 + 4,4 1507 1,0
Kic (MN.m*?) 10,1 £ 0,2 10,1 + 0,1 10,2 + 0,1
HC (O.e.) 247 240 240
FG (%) 7,5 7,5 7,5

Sat. Mag. (e.m.u/g) 127
Porosidade (ISO 4505) <A02

Tabela 11: Caracterizacao dos blocos do grau GD18.

Propriedades

Bloco 1 2 3
Peso especifico (g/cm?) 14,1

Dureza (HV30) 1285 + 3,7 1284 + 2,3 1284 + 2,4
Kic (MN.m*?)

HC (O.e.) 156 163 164
FG (%) 12,5 12 12,5
Sat. Mag. (e.m.u/g) 136

Porosidade (ISO 4505) <A02

Tabela 12: Caracterizacao dos blocos do grau GD20.

Propriedades

Bloco 1 2 3
Peso especifico (g/cm?) 14,5

Dureza (HV30) 1383 +9,9 1383 + 3,6 1384 + 8,4
Kic (MN.m*?) 11,7 £ 0,4 12,1+ 0,5 12,0 £ 0,1
HC (O.e.) 178 166 170
FG (%) 9,2 9,4 9,4
Sat. Mag. (e.m.u/g) 140

Porosidade (ISO 4505) <A02

Tabela 13: Caracterizacao dos blocos do grau GD30.

Propriedades

Bloco 1 2 3
Peso especifico (g/cm?) 13,9

Dureza (HV30) 1153 £ 6,6 1157 £ 6,4 1186 + 12,3
Kic (MN.m*?)

HC (O.e.) 116 116 117

FG (%) 14,9 15,9 15,5
Sat. Mag. (e.m.u/g) 147

Porosidade (ISO 4505) <A02

A fim de complementar a caracterizacao do produto comercial WF40, procedeu-se a
determinacdo, nos laboratorios da DURIT, de algumas propriedades mecanicas, fisicas e
magnéticas bem como da sua porosidade (ver Tabela 14). Esse estudo serviu igualmente

para confirmar alguns dos valores fornecidos pela empresa CB Carbide.
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Tabela 14: Propriedades mecanicas e fisicas do WF40 determinadas na DURIT.

Propriedades
Peso especifico (g/cm?) 13,95 £ 0,1
Dureza (HV30) 1407 + 4,3
KIC (MN.m3/2) 11 ,85
HC (O.e.) 212
FG (%) 11
Sat. Mag. (e.m.u/g) 144

lll.1 - Dureza e peso especifico

Em termos de composicao quimica (ver Tabela 3), o WF40 é similar ao GD18 da
DURIT. No entanto, apresenta uma dureza mais elevada, assemelhando-se, nesse aspecto,
a um outro grau da DURIT, o GD16 (Tabela 15). O aumento de dureza no WF40 pode ser
justificado pelo facto da sua composicao compreender agentes (VC e Cr(y)

controladores/inibidores do crescimento de grao.

Tabela 15: Composicdo quimica e propriedades do grau GD16 da DURIT.

WC (% peso) Co (% peso)
87 13
Fsss = 0,8
Propriedades fisicas e mecanicas
Peso especifico (g/cm’)
Dureza (HV30)
HC (O.e.)
FG (%)

Por sua vez, no que diz respeito aos graus da DURIT, os valores de dureza obtidos
(ver Tabelas 8 a 13) apresentam a coeréncia esperada tendo em consideracao o tamanho
de grao de carboneto de tungsténio e o teor de cobalto (ver Tabela 5); a Tabela 16

apresenta a variacao da dureza em funcao destas duas variaveis.

Tabela 16: Influéncia do tamanho de grao de WC e teor de Co na dureza do metal duro dos graus da DURIT.

Grau %Co Dureza Vickers

(HV30)
GDO3 0,8 1906 + 3,8
GD10 2,5 1576 + 10,5
GD13 [T 0,8 1508 + 4,4
GD20 [T 2,5 1383 £ 3,6 l
GD18 LS 0,8 1284+ 2,3
GD30 [T 2,5 1157 + 6,4 l

Em relacao ao peso especifico dos seis graus da DURIT, foi determinado o seu valor
tedrico para comparar com o real. Na Tabela 17 sao apresentados os valores dos pesos

especificos tedricos e reais e ainda a densificacao alcancada em cada um dos graus.
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Tabela 17: Peso especifico teorico, real e densificacdo dos diferentes graus da DURIT estudados.

Peso especifico (g/cm?)

Teorico Real % Densificacao
15,0 & 14,9 99,3
15,0 & 14,8 98,7
146 & 14,5 99,3
14,1 ¥ 14,0 99,3
14,6 & 14,5 99,3
141 % 13,9 98,6

Como seria de esperar, o peso especifico real apresentou sempre valores inferiores
ao tedrico. Isto deve-se sobretudo a presenca de alguma porosidade residual no material.
Ainda em relacao ao peso especifico sabe-se que este sera tanto menor quanto maior for o
teor cobalto, o que esta perfeitamente comprovado pelos resultados patentes na Figura
25.

Peso especifico em funcido do teor de cobalto
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Figura 25: Variacao do peso especifico dos graus da DURIT em funcéo do teor de cobalto.

lll.2 - Resisténcia a rotura transversa e fractografia

l11.2.1 - Resisténcia a rotura transversa

Tal como anteriormente referido, foi medida a rugosidade superficial dos provetes
para avaliar a influéncia do grau de acabamento superficial na resisténcia a rotura
transversa.

Nas Tabelas 18 a 20 sao apresentados, para os trés programas de corte, os valores
médios de rugosidade superficial dos provetes ensaiados e os respectivos valores de

resisténcia a rotura transversa.
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Tabela 18: Valores médios da rugosidade superficial e da resisténcia a rotura transversa dos provetes

magquinados a partir do bloco de WF40.

Programa de corte Rugosidade (um) Resisténcia a rotura transversa (MPa)

Desbaste 2,20+0, 10 1091 + 63
Acabamento 0,27 + 0,03 1289 + 120
Rectificacao 0,08 + 0,01 3646 + 190

Tabela 19: Valores médios da rugosidade superficial dos provetes maquinados a partir dos blocos dos graus da
DURIT.

Grau (%Co) Rugosidade (um)
Desbaste = Acabamento Rectificacao

(O kNCWwAYm 1,00 + 0,14 0,43+0,04 0,09 £ 0,01
GD10 (6) 1,13+0,12 0,44+0,03 0,09 £ 0,01
GD13 (10) 1,26 + 0,20 0,53+0,02 0,09 + 0,01
GD20 (10) 1,20+ 0,10 0,50 = 0,01 0,09 = 0,01
GD18 (15) 1,77 + 0,06 0,58 + 0,01 0,09 + 0,01
GD30 (15) 1,52+0,16 0,750,199 0,09 + 0,01

Tabela 20: Valores médios da resisténcia a rotura transversa dos provetes maquinados a partir dos blocos dos

graus da DURIT (valores para provetes sujeitos apenas ao Sinter-HIP inicial, ver Figura 20).

Resisténcia a Rotura Transversa (MPa)
Desbaste Acabamento Rectificacao

814 + 27 1031 + 110 1860 + 371
996 + 245 1303 + 300 2747 £ 160
1022 + 273 1249 + 97 2924 + 253
1158 + 54 1485 + 70 2671 £ 95

933 +28 1134 + 390 2895 + 196
1167 + 157 1498 + 251 2976 + 516

Constata-se que, tal como seria de esperar, a medida que se melhora o grau de
acabamento superficial dos provetes, ocorre um aumento da resisténcia a rotura
transversa do material em consequéncia da eliminacao de zonas potenciadoras da iniciacao
de fissuras; esse impacto do grau de acabamento na resisténcia a rotura transversa é bem

mais perceptivel da observacao dos graficos da Figura 26.
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Figura 26: Valores médios de: a) rugosidade superficial; b) resisténcia a rotura transversa para os provetes
maquinados, a partir do bloco WF40, por cada um dos programas de corte por EDM.

Assim, por exemplo, somos levados a afirmar que os valores obtidos nos programas
de desbaste e acabamento nao reflectem a verdadeira resisténcia do material.

No entanto, o valor de rotura transversa respeitante aos blocos que foram alvo de
rectificacao e polimento permite afirmar que os valores obtidos se aproximam da
resisténcia intrinseca do material.

Por ultimo, de realcar que, muito embora o programa de acabamento proporcione
um ligeiro aumento da resisténcia mecanica relativamente ao programa de desbaste, nao
constitui uma alternativa plausivel ja que acarreta tempos de maquinacao que poderao ser
quatro vezes superiores aos de desbaste. Por outro lado, o programa de acabamento
conduz a formacao de uma saliéncia a superficie na zona de entrada e saida do fio de
corte, constituindo um ponto preferencial para a iniciacao da fractura.

Verificou-se ainda que, para além da rugosidade superficial ser superior no
programa de desbaste e inferior para o programa de rectificacao e polimento, esta sofre
alteracoes consoante o grau de metal duro em questado; a rugosidade aumenta para graus
com maior teor de cobalto. Isto acontece devido a remocao electroquimica do cobalto da
superficie e consequente difusdao. Entdao, quanto maior a quantidade de cobalto maior sera
a difusao deste para um nivel superficial.

A fim de ajudar a perceber as diferencas entre os graus de acabamento, foram
analisadas, em SEM/EDS, as superficies dos provetes maquinados, a partir do bloco de
WF40, por cada um dos trés programas de corte por EDM. A Figura 27 apresenta imagens da

superficie de uma amostra maquinada com o programa de desbaste.
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Figura 27: Superficie de corte efectuado com programa desbaste: a) imagem de electrées rectrodifundidos,

ampliacao x300; b) imagem de electroes secundarios, ampliacao x1500.

Esta analise topografica permitiu confirmar a ocorréncia de elevada rugosidade
superficial. Na imagem para maiores ampliacdes (Figura 27.b)), constata-se a presenca de
algumas micro-cavidades superficiais resultantes da difusao de cobalto para a superficie.

A analise semi-quantitativa (ver Figura 28) dessa superficie permitiu detectar, para
além do cobalto, tungsténio e carbono, uma elevada quantidade de cobre e algum zinco
residual. Uma vez que o fio de corte usado na electroerosao € de uma liga Cu-Zn, a
presenca destes dois elementos demonstra que, durante o corte dos provetes, podera

ocorrer uma fusao parcial do fio. Este é outro factor que tera influéncia na rugosidade
superficial.
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Figura 28: Difractograma relativo a uma zona de uma superficie de corte efectuado com programa de desbaste.
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A Figura 29 apresenta, por sua vez, imagens da superficie de uma amostra

maquinada com o programa de acabamento.

Figura 29: Superficie de corte efectuado com programa de acabamento: a) imagem de electroes

rectrodifundidos, ampliacdo x300; b) imagem de electrdes secundarios, ampliacdo x1500.

Comparando as imagens das Figuras 27.a) e 29.a), é possivel observar uma
diferenca significativa entre a rugosidade superficial das duas superficies. O programa de
acabamento, como os valores de rugosidade o comprovam (Tabela 18), conduz a obtencao
de uma superficie mais suave, com menor rugosidade; uma analise dessa superficie (Figura
29.b) a ampliacées mais elevadas permite observar um facies do tipo de um produto que
sofreu uma fusao parcial. Sendo este programa de corte mais rigoroso e preciso que o de
desbaste, recorre a frequéncias de corte mais elevadas e velocidades de avanco mais
lentas, atingindo-se assim temperaturas de corte bastante elevadas, dai resultando uma
fusao parcial do cobalto e também do carboneto de tungsténio.

Uma analise mais cuidada dessa superficie de corte (Figuras 29.b e 30) permitiu
detectar a presenca de microfissuras caracteristicas do corte por electroerosao por fio

distribuidas por toda a superficie.
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Figura 30: Microfissura presente na superficie de corte efectuado com programa de acabamento, ampliacao da
Figura 29.b).

A analise semi-quantitativa dessa superficie de corte revelou igualmente a presenca
de cobre e zinco resultantes da fusao do fio de corte.
Finalmente, a Figura 31 apresenta imagens da superficie dos provetes rectificados e

polidos.

Figura 31: Superficie de corte dos provetes rectificados e polidos: a) imagem de electrées rectrodifundidos,

ampliagao x300; b) imagem de electrdes secundarios, ampliagao x1500.

Observando a figura anterior é possivel confirmar que a rugosidade superficial sofre
uma reducao muito significativa quando se efectua a rectificacao e polimento da superficie
dos provetes. Assim, por exemplo, na Figura 31.a), a Unica rugosidade que consegue ser
identificada é relativa aos riscos, com orientacao bem definida, introduzidos pela mé de
polimento. Esta é uma superficie praticamente “limpa” comparando com as superficies dos

programas de desbaste e acabamento.
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Nesta superficie nao foram detectados quaisquer indicios de cobre ou zinco visto

que a camada criada pelo corte de erosao é removida pela rectificacao posterior.

l11.2.2 - Fractografia

Tal como ja mencionado, efectuou-se uma analise da superficie de fractura de
todos os provetes ensaiados a flexao em trés pontos.

Na Figura 32 sao representadas esquematicamente as superficies de fractura
susceptiveis de serem observadas em metal duro: com defeito superficial (a), com defeito
sub-superficial (b) e com defeito intrinseco (c). Nestas superficies sdao identificaveis quatro
zonas distintas: de origem de fractura (I), espelhada ou de fractura lenta (ll), mista (lll) e

de propagacao de fissura fragil (V) [38].

a) b) ]

Figura 32: Representacao esquematica de diferentes superficies de fractura apds ensaios de resisténcia a
rotura transversa do metal duro: a) com defeito superficial; b) com defeito sub-superficial; c) com defeito
intrinseco. Nessas superficies sao identificaveis quatro zonas: | - de origem da fractura; Il - espelhada (zona de

fractura lenta); Ill - mista; IV - de propagacao de fissura fragil [38].

Nestas superficies, a primeira diferenca que salta a vista € a localizacao do defeito
critico ou da chamada “zona de origem da fractura”.

De referir que, no caso dos provetes rectificados e polidos de WF40, durante a
analise fractografica nao foi possivel tirar qualquer conclusdao quanto ao tipo de defeito
critico uma vez que, aquando dos ensaios, se partiram em varios fragmentos (Figura 33).
Tal ocorreu porque, ndao havendo qualquer ponto de iniciacao de fissura a superficie, a
fractura do material tera sido originada por defeitos intrinsecos do material. Um outro
aspecto importante a ter em consideracao, e que sera alvo de analise posterior, é o estado
de tensoes do material.
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Figura 33: Fractura de um provete maquinado com programa de desbaste (a esquerda) e de rectificacao e

polimento (a direita).

Em relacao aos provetes maquinados com os restantes programas de corte, a
analise fractografica revelou que o defeito critico de cada um desses provetes era do tipo
superficial.

Esta analise demonstra a importancia do acabamento dado aos provetes. Para estes
dois programas constatou-se que o acabamento que cada um proporciona nao é suficiente
para promover a eliminacao de potenciais fissuras criadas pelo corte de electroerosao ou
outras zonas preferenciais de iniciacao de fissuras. Na Figura 34 sao apresentados alguns
exemplos de superficies de fractura de provetes maquinados com programa de desbaste e

de acabamento.
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Figura 34: Superficies de fractura dos provetes maquinados a partir do bloco WF40: a) e b) com programa de
desbaste; c) e d) com programa de acabamento. Sdo ainda mais ou menos identificaveis as seguintes zonas: | -
de origem da fractura; Il - espelhada (zona de fractura lenta); Ill - mista; IV - propagacao de fissura fragil.

Nestas imagens poder-se-a identificar as regides caracteristicas deste tipo de
fractura. A zona de iniciacao da fractura (zona |) situa-se sempre a superficie dos provetes.
Sao igualmente visiveis as zonas de propagacao de fractura lenta (zona espelhada - Il) e de
propagacao de fractura fragil (IV). Ja a nivel da zona mista (lll), a sua deteccao torna-se
bem mais dificil; estara compreendida entre a zona espelhada e de fractura fragil, nao
tendo sido possivel identificar os seus limites.

Em relacao aos provetes maquinados a partir dos blocos dos graus da DURIT, os
resultados da analise fractografica sao bastante idénticos aos anteriormente apresentados:
nas superficies de fractura dos provetes maquinados com programas de desbaste e
acabamento, os defeitos criticos eram do tipo superficial (ver Figuras 35.a) e 35.b)). Ja no
caso dos provetes rectificados e polidos, registou-se igualmente grande dificuldade em
analisar as superficies de fractura. Contudo, foram detectados defeitos criticos intrinsecos
(ver Figura 36) e do tipo superficial. O facto de se ter conseguido detectar este tipo de
defeitos leva-nos a admitir que o polimento mecanico final nao tera sido suficiente para

eliminar por completo todos os defeitos presentes a superficie dos provetes.
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Figura 35: Superficie de fractura de provetes maquinados a partir de blocos dos graus da DURIT: a) defeito
critico superficial de um provete com programa de desbaste; b) defeito critico superficial de um provete com

programa de acabamento.

Figura 36: Defeito intrinseco observado na superficie de fractura de um provete rectificado e polido a partir de

blocos dos graus da DURIT.

lll.3 - Tenacidade a fractura

Para a determinacdo da tenacidade a fractura foi necessario comecar por
seleccionar o modelo de calculo a adoptar: Fissuras Medianas ou de Palmqvist. Para tal,
realizou-se um polimento das superficies sobre as quais ja tinham sido feitas algumas
indentacdes para determinacao da dureza.

Para os graus GD03, GD10, GD13 e GD20, concluiu-se que se deveria usar o modelo
de Palmqvist uma vez que se verificou um afastamento de algumas das fissuras
relativamente aos vértices da indentacao ver (Figura 37). Ja para os graus GD18 e GD30,
nao foi possivel determinar qual dos métodos se deveria escolher por auséncia de fissuras
ou por apresentarem dimensdes abaixo do valor minimo estabelecido pela norma. Esta
situacao era de esperar tendo em conta que estes dois graus apresentam valores de dureza

muito reduzidos comparativamente a todos os outros.
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Figura 37: Exemplo das fissuras de uma indentacéo antes e depois de um ligeiro polimento da superficie.

Sendo a tenacidade a fractura a medida da resisténcia do material a propagacao de
fissuras sera de esperar que cresca com o aumento do teor de cobalto e que, para um
mesmo teor de cobalto, aumente para os graus com maior tamanho de grao. Na Tabela 21
sao apresentados os valores da tenacidade a fractura, em funcdo do teor de cobalto e
dimensao das particulas de carboneto de tungsténio, dos graus da DURIT que permitem

confirmar parcialmente tais correlacoes [18],[21].

Tabela 21: Tenacidade a fractura em funcao do teor de Co e tamanho de grao de WC.

Grau %Co

GD30
GD18

GD20
GD13
GD10
GDO3

* - impossivel de determinar face a ductilidade do material.

Por outro lado, e tal como anteriormente abordado quanto menor for a dureza
maior devera ser a tenacidade a fractura; o grafico da Figura 38 permite também

confirmar essa afirmacao para o caso dos graus da DURIT estudados.
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Figura 38: Relacao entre a tenacidade a fractura e a dureza para os graus da DURIT estudados.

lll.4 - Efeito do tratamento HIP pés-sinterizacao

A Tabela 22 apresenta os valores do peso especifico, dureza e resisténcia a rotura

transversa dos seis graus da DURIT antes e apos aplicacdo de HIP pos-sinterizacao (ver

fluxograma da Figura 20).

Tabela 22: Peso especifico, dureza e resisténcia a rotura transversa dos graus da DURIT antes e apos aplicacao

Peso especifico (g/cm?)

de HIP pos-sinterizacao.

Dureza Vickers (HV30)

Resisténcia a rotura
transversa (MPa)

GDO3
GD10
GD13
GD18
GD20
GD30

Sinter-HIP

14,9
14,8
14,5
14,0
14,5
13,9

Sinter-
HIP+HIP

15,0
14,9
14,6
14,1
14,5
14,1

Sinter-HIP Sinter-
HIP+HIP

1906 + 3,8 1920 +
1576 + 10,5 1579 +
1508 + 4,4 1484 +
1284 + 2,3 1269 +
1383 £ 3,6 1386 +
1157 + 6,4 1193 +

7,
11
10

5,
3,
3,

8
,0
)1
0
8
0

Sinter-HIP

1860 + 371
2747 + 160
2924 + 253
2671 + 95
2895 + 196
2976 + 516

Sinter-
HIP+HIP
2873 + 275
2844 + 117
2848 + 84
2731 + 140
2733 + 99
2762 + 85

Tabela 23 - Densificacao dos diversos graus da DURIT ap6s aplicacao de HIP pos-sinterizacao.

100
99,3
100
100
99,3
100

% Densificacao apos HIP

Uma analise dos valores relativos ao peso especifico permite confirmar que a

aplicacao de um ciclo HIP pos-sinterizacao promove uma diminuicao de alguma da

porosidade residual desses materiais uma vez que, apds aplicacao do HIP, se registou uma
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subida dos valores (a excepcao do GD20) para niveis muito proximos do peso especifico
real de cada um desses graus - ver Tabela 23.

Visando o ciclo HIP um aumento da resisténcia mecanica do material, procedeu-se a
determinacado das durezas dos diferentes graus. Era esperado um aumento de dureza apds
a aplicacao do HIP. Contudo, esse aumento nao foi registado para os graus GD13 e GD18
muito provavelmente devido a um crescimento de grao.

Por vezes pode verificar-se esse aumento do tamanho dos graos de WC, sendo mais
frequente para os graus com micrograo. Isto ocorre pelo facto dos graus serem sujeitos a
temperaturas elevadas e suficientes para promover o crescimento de grao. Na Figura 39
sdo apresentadas duas microestruturas do grau GD18 onde é possivel visualizar, embora

com alguma dificuldade, um ligeiro crescimento dos graos de WC.

Figura 39: Microestrutura do GD18: a) antes de ser sujeito ao ciclo HIP; b) apds ser sujeito ao ciclo HIP.

Em relacao a resisténcia a rotura transversa, esperava-se um aumento do seu valor
para todos os graus apos a aplicacao do HIP. Contudo, tendo em atencao os valores do
desvio padrao, so se podera afirmar que esse aumento tenha ocorrido para o grau GDO03.
Por outro lado, todos os valores de TRS, a excepcao do relativo ao GD03, ficaram aquém
do expectavel face aos resultados ja atingidos com esses mesmos graus da DURIT (ver
Tabela 24).
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Tabela 24: Valores expectaveis para a resisténcia a rotura transversa dos graus da DURIT ap6s HIP.

Resisténcia a rotura

transversa (MPa)

2700 £ 150
3100 + 150
3574 + 150
3650 + 150
3000 + 150
3150 + 150

A explicacdo para esta discrepancia podera prender-se com a ocorréncia de defeitos
superficiais que permaneceram na superficie dos provetes mesmo apos rectificacao e
polimento. Efectivamente, o polimento mecanico aplicado nao sera tao eficaz
comparativamente ao polimento manual. O primeiro alcancou, como foi referido,
rugosidades na ordem dos 0,09 pm, enquanto com o polimento manual, poder-se-a atingir
os 0,01 - 0,02 um. Para além disso, ndao podera ser descartada a influéncia de potenciais
defeitos nas superficies dos chanfros.

De qualquer modo, de relevar uma menor dispersao dos resultados dos ensaios apos
HIP, o que aponta para uma diminuicao de defeitos intrinsecos ao material.

Para além disso, regista-se uma tendéncia para um aumento da resisténcia
mecanica dos materiais apo6s aplicacao do ciclo HIP; efectivamente, observa-se uma subida

da tenacidade a fractura (ver Tabela 25) apds aplicacao desse ciclo.

Tabela 25: Valores de tenacidade a fractura dos diversos graus antes e apos aplicacao de HIP pds-sinterizacao.

K|c (MN.mjlz)
Sinter-HIP Sinter-HIP+HIP

7,6 £ 0,1 8,4+0,3
9,9+0,4 10,3+ 0,4
10,1 £ 0,1 11,9+0,3
12,1+0,5 12,7 + 0,7

* - impossivel determinar face a ductilidade do material.

.5 - Efeito dos tratamentos térmicos de alivio de tensdes sobre as
propriedades mecanicas dos materiais

A fim de nao estender excessivamente o desenvolvimento do trabalho, a analise do
efeito destes tratamentos recaiu Unica e simplesmente sobre amostras dos graus GD13 e
GD18 da DURIT pois sao os que mais se assemelham ao material WF40 da CB Carbide.

Uma analise dos resultados patentes nas Tabelas 26 e 27 permite verificar que
apenas o tratamento de alivio de tensées a 1000°C proporcionou um aumento, embora

muito ligeiro, da dureza e da resisténcia a rotura transversa do GD18 sobre o qual ja tinha
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sido aplicado um tratamento HIP pos-sinterizacao. No geral, observa-se uma reducao da
dureza e da resisténcia a rotura transversa a medida que se aumenta a temperatura e a

duracédo do tratamento térmico de alivio de tensdes.

Tabela 26: Efeito dos tratamentos térmicos de alivio de tensdes sobre a dureza dos graus GD13 e GD18.

Dureza Vickers (HV30)

GD13 GD18

Sinter-HIP 1508 + 4,4 1284 +2,3
Sinter-HIP + G60 1458 + 4,4 1242 + 3,8

Sinter-HIP + HIP 1484 + 10,1 1269 + 5,0
Sinter-HIP + HIP + 800 1455 + 6,8 1225+ 1,4
NS IR IR 1447 + 6,1 1272 + 1,4
Sinter-HIP + HIP + G60 1435+8,0 1209 +7,1

Tabela 27: Efeito dos tratamentos térmicos de alivio de tensoes na resisténcia a rotura transversa dos graus
GD13 e GD18.

Resisténcia a rotura transversa (MPa)
Ciclo GD13 GD18

Sinter-HIP 2924 + 253 2671 £ 95
Sinter-HIP + G60 2748 + 82 2651 + 105

Sinter-HIP + HIP 2848 + 84 2731 + 140
Sinter-HIP + HIP + 800 2823 + 85 2723 + 193
Sinter-HIP + HIP + 1000 2741 + 91 3077 + 127
Sinter-HIP + HIP + G60 2573 + 62 2282 + 212

Apesar de ocorrer uma perda aparente de resisténcia mecanica do grau GD13 apds
aplicacao dos diversos tratamentos térmicos de alivio de tensoes, verifica-se a subida da
sua tenacidade a fractura (ver Tabela 28) a medida que aumenta a temperatura e a

duracao desses tratamentos.

Tabela 28: Efeito dos tratamentos térmicos de alivio de tensoes sobre a tenacidade a fractura do grau GD13.

Kic (MN.m*?)
Ciclo GD13 GD18
Sinter-HIP 10,1 £ 0,1 *
Sinter-HIP + G60 *

Sinter-HIP + HIP

Sinter-HIP + HIP + 800

Sinter-HIP + HIP + 1000

Sinter-HIP + HIP + G60 13,8 + 0,1

* - impossivel determinar face a ductilidade do material.

O facto de os materiais estarem sujeitos a temperaturas elevadas (800, 1000 e
1355°C) por periodos de tempo mais ou menos extensos (60 e 90 minutos) durante os

tratamentos de alivio de tensdes, potencia a ocorréncia de um aumento do tamanho de
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grao de WC. Como se sabe, para um dado teor de cobalto, a dureza diminui com o
aumento do tamanho de grao e dai um aumento da tenacidade a fractura do material (ver
Figura 40).

GD13 - HV vs Kic

1520 16
1500 -

1480 [z

1460 -

1440 1508 .
1420 14358
1400 - '
1380 4 ;
Sinter-HIP Sinter-HIP +
GED HIP HIP+ 800 HIP+1000 HIP+G60D

Dureza Vickers (HY30)
KiC (MN.m3/2)

Figura 40: Variacao da tenacidade a fractura e da dureza do grau GD13 em funcao dos tratamentos térmicos de

alivio de tensoes.

lll.6 - Medicdo das tensdes residuais

Em relacdo as tensodes residuais, foram realizadas analises sobre as superficies
resultantes dos trés programas de corte por electroerosao por fio assim como sobre as
superficies em bruto de provetes apos os diferentes tratamentos térmicos de alivio de
tensoes.

A Tabela 29 apresenta, a titulo exemplificativo, os resultados relativos a deslocacao
sofrida pelo feixe de difraccao calculados, a partir da Equacao 10, pelo software associado

ao equipamento de raios-X utilizado.

Tabela 29: Valores obtidos na analise por raios-X para a amostra do grau GD18 logo apés o ciclo de sinterizacao
Sinter-HIP.

GD18 Sinter-HIP (SH)

senZy Deslocacdao média

d(¢y)
0,883 1,14476

0,773 1,146145
0,662 1,14761
0,552 1,148415
0,441 1,14902
0,331 1,149455
0,221 1,149795
0,11 1,14995
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De seguida, procedeu-se a determinacao do declive das diferentes rectas
representativas da variacdo de d(®y) vs. sen?y (ver Figura 41) e, finalmente, a
estimativa, com base na equacao 12, da magnitude das tensdes residuais. No Anexo 1 sao
apresentados os valores respeitantes ao Modulo de Young e do Coeficiente de Poisson para
cada um dos graus estudados.

A Figura 41 apresenta as curvas relativas a variacao de d(®y) vs. sen?y para cada

um dos ciclos térmicos a que o grau GD18 foi sujeito ao longo deste trabalho.

d(¢yw)vs. sen2y

1,1515
1,151 -—IEIH_. + GD18-5H
'\,H -
1,1505 3 !-ql = B GD18-SH+G60
115 - e B SH = HIP
- .- T -.“-u,,q__
3 11495 e = SH+ HIP + 800
& 110 MH’"‘_Q - SH < HIP +1000
© 1,1485 = =3 g ——Linear (GD18 - 5H)
1,148 ™ —— Linear (GD18 - 5H+G60)
1,1475 & ——Linear{5H + HIF}
1147 ; i i : Linear(5H = HIF)
0 0,2 0,4 0,6 08 —Linear(SH+HIP « 800)
Linear (5H+ HIP + 1000)
senzy

Figura 41: Curvas relativas a variacao de d(®y) vs. sen?y para cada um dos ciclos térmicos a que o grau

GD18 foi sujeito.

Na Tabela 30 sao apresentados os valores das tensdes residuais medidas nas
superficies dos provetes que foram maquinados, recorrendo aos trés programas de corte
EDM, a partir dos blocos dos graus GD13 e GD18.

Tabela 30: Variacao das tensdes residuais nos provetes dos graus GD13 e GD18 em funcao do programa de corte
por EDM.

Tensdes residuais (GPa)

Desbaste = Acabamento Rectificacao e polimento

-1,8 £ 0,2 -0,7+0,2 -0,7 £ 0,2
-1,3+0,3 -1,2 + 0,1

Ao longo da medicdo das tensbes residuais das superficies de corte subsistiu a
davida se os valores obtidos corresponderiam ao verdadeiro estado superficial do material

uma vez que no, programa de desbaste, as superficies resultantes apresentam uma elevada
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rugosidade e uma grande quantidade de cobre (resultante da fusao do fio de corte). Nestas
condicoes criam-se grandes obstaculos a penetracao do feixe de electrdes usado no ensaio
que, como se sabe, so alcanca profundidades na casa de alguns micrémetros.

Contudo, da analise dos valores apresentados na Tabela 30, constata-se que, para o
grau GD13, a superficie de desbaste apresenta um nivel de tensdes mais elevado (-1,8 GPa)
que o das superficies de acabamento e de rectificacao e polimento que, por seu turno,
apresentam um mesmo valor (-0,7 GPa), o que esta em consonancia com o que seria de
esperar.

Assim, fica comprovado o beneficio resultante da utilizacdo do programa de
acabamento no que toca a reducdo das tensdes residuais na superficie de corte dos
materiais. Por outro lado, no caso das superficies rectificadas e polidas, as tensoes
residuais medidas nao tém origem no corte por erosao mas sim na propria operacao de
rectificacao e polimento.

Para o grau GD18, nao foi possivel determinar o valor das tensodes residuais das
superficies obtidas com o programa de desbaste; porém constata-se que, para as
superficies de acabamento e rectificadas, o nivel das tensoes residuais € muito semelhante
(respectivamente -1,3 e -1,2 GPa; ver Tabela 30).

Foi ainda desenvolvido um estudo visando:

a) a analise do impacto dos diferentes tratamentos térmicos sobre as tensoes

residuais de superficies em bruto de diversos blocos;

b) estabelecer, para um mesmo tamanho de grao de WC, a relacao entre as

tensoes residuais e o teor de cobalto.

Esse estudo incidiu sobre os graus GD03, GD13 e GD18. No caso do grau GDO3,
analisou-se Unica e simplesmente a influéncia da sinterizacao (Sinter-HIP) e do ciclo HIP
posterior. No caso dos dois graus restantes, o estudo ja abrangeu todos os tratamentos
térmicos a que foram submetidos todos os graus da DURIT.

A Tabela 31 apresenta os valores das tensoes residuais medidas nas superficies em
bruto dos provetes dos blocos produzidos a partir dos graus GD03, GD13 e GD18 em funcao

dos diferentes tratamentos.
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Tabela 31:Variacdo das tensoes residuais na superficie em bruto dos provetes dos blocos produzidos a partir dos

graus GD03, GD13 e GD18 em funcao dos diferentes tratamentos pds-sinterizacao.

Tensdes Residuais (GPa)

Sinter-HIP
Sinter-HIP + G60

Sinter-HIP + HIP
Sinter-HIP + HIP + 800
Sinter-HIP + HIP + 1000
Sinter-HIP + HIP + G60

-

-
-

ocooo
_ N

+ + + +

-

SO o~
N 00 =

Tal como ja anteriormente constatado (ver Tabelas 30 e 31), continua a verificar-se
que as tensoes sao do tipo compressivo sobre as particulas de carboneto de tungsténio. Tal
facto resulta da diferenca entre os coeficientes de expansao térmica dos componentes das
misturas (W = 5x107° (1/°C), C = 3x107° (1/°C)) e Co (12x10°¢ (1/°C)). Efectivamente, sendo
o coeficiente de expansao térmica do cobalto superior a dos outros elementos, assistir-se-
a, durante a solidificacao da mistura, ao desenvolvimento de tensdes compressivas sobre
as particulas de carboneto de tungsténio.

Assim, para um mesmo tamanho de grao, dever-se-a obter valores de tensao mais
elevados com o aumento do teor de cobalto das amostras. Ora, essa correlacao pode ser
perfeitamente comprovada com os resultados obtidos (ver Tabela 31 e Figuras 42 e 43)
com os tratamentos térmicos de alivio de tensdes efectuados sobre os blocos de GD13 e
GD18.

Tal como ja mencionado, o tratamento HIP pos-sinterizacao, para além de permitir
recuperacdes a nivel microestrutural, pode igualmente proporcionar melhorias ao nivel das
tensdes residuais [16]. Os resultados obtidos (ver Tabela 31) parecem apontar para uma
ligeira diminuicao das tensoes residuais apos a aplicacdo do HIP pds sinterizacdo. No
entanto, haveria que ter desenvolvido um maior nimero de ensaios que permitisse
confirmar essa tendéncia.

No que diz respeito a influéncia dos outros tratamentos térmicos de alivio de
tensoes ensaiados, regista-se, tal como esperado, uma tendéncia para a sua diminuicao das
tensoes residuais a medida que aumenta a temperatura e tempo de tratamento (ver Tabela
31 e Figuras 42 e 43).
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Figura 42: Evolucao da magnitude das tensdes residuais, a superficie dos blocos produzidos com o grau GD13,

em funcao dos diversos tratamentos pos-sinterizacao ensaiados.
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Figura 43: Evolucao da magnitude das tensdes residuais, a superficie dos blocos produzidos com o grau GD18,

em funcao dos diversos tratamentos pos-sinterizacao ensaiados.

Sao dignos de particular relevo os bons resultados alcancados com o tratamento a
1355°C  (G60), confirmando-se assim como sendo o mais eficaz para a
atenuacao/eliminacao de tensdes residuais, pelo menos na série de tratamentos
analisados.

Esta analise permitiu ainda confirmar que o aumento da resisténcia do material a

propagacao de fissuras (Kic; ver Figura 40) podera estar relacionado com a diminuicao das

tensoes residuais dos produtos.
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Verificou-se ainda que, para o grau GD18, ao longo dos tratamentos de alivio de
tensdes os valores das tensdes residuais sao sempre superiores comparativamente ao grau
GD13. Isto acontece porque para um dado tamanho de grao (0,8 ym para estes graus), as
tensdes compressivas sobre as particulas de carboneto de tungsténio aumentam com o
aumento do teor de cobalto [35].

Por ultimo, procedeu-se a medicao das tensoes residuais (ver Tabela 32) presentes

a superficie do bloco de WF40 fornecido pela CB Carbide.

Tabela 32: Tensoes residuais medidas a superficie do bloco de WF40.

Tensdes Residuais (GPa)
WF40 -2,6 + 0,6

Se admitirmos que este material ndo sofreu qualquer tipo de tratamento térmico
pos sinterizacao, podemos afirmar que existe uma certa similitude entre os valores das
tensoes residuais deste produto e as determinadas para o GD18 (ver Tabela 31). Contudo,
tendo em atencdao os valores relativos a resisténcia a rotura transversa do produto
comercial (ver Tabela 18), somos levados a admitir que este alvo de um ciclo HIP pds-
sinterizacao.

No entanto, regista-se que o valor das tensdes residuais no GD18, apos ciclo HIP, é
inferior (ver Tabela 31) ao do WF40. Uma possivel justificacao para esta diferenca passa
pelo ja referido crescimento de grao que tera ocorrido no GD18 durante a aplicacao do HIP
pois, como ja é bem conhecido, as tensdes compressivas sobre as particulas de WC

diminuem com o aumento das suas dimensoes [34].

IV - Conclusdes

Este estudo, tendo conduzido a caracterizacao de varios graus de metal duro, tanto
da producao da DURIT como da CB Carbide, permitiu ainda apurar a influéncia do corte por
electroerosao por fio bem como dos diversos tratamentos pos-sinterizacdo nas
propriedades e tensdes residuais desses produtos.

A aplicacao de diferentes programas de corte por electroerosao por fio na
maquinacao dos provetes ensaiados permitiu confirmar que, a medida que se melhora o
seu grau de acabamento superficial, promove-se um aumento da resisténcia a rotura
transversa dos produtos em consequéncia da eliminacdo de zonas susceptiveis a iniciacao
de fissuras.

A analise fractografica das superficies de fractura possibilitou constatar que, tanto
para o WF40 como os graus da DURIT, para os programas de desbaste e de acabamento, o

defeito critico era sempre do tipo superficial, comprovando-se assim a deficiente
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qualidade do acabamento alcancado. Ja para o programa de rectificacao e polimento, para
o WF40 nao foi possivel determinar o tipo de defeito critico uma vez que os provetes se
partiram em varios fragmentos. Para os graus da DURIT foram detectados defeitos criticos
intrinsecos e do tipo superficial; estes Ultimos podem ser resultando do facto do polimento
mecanico efectuado nao ter sido suficiente para eliminar por completo os defeitos a
superficie dos provetes.

A medicao da rugosidade das diferentes superficies de corte permitiu verificar que
esta € superior nos provetes maquinados com programa de desbaste e inferior para os
provetes rectificados e polidos, sendo igualmente muito influenciada pela quantidade de
cobre a superficie resultante da fusao parcial do fio de corte. A medicao da rugosidade
permitiu igualmente verificar que esta sofre alteracées consoante o grau de metal duro,
aumentando com o teor de cobalto.

Em relacao a outras propriedades do metal duro, foi possivel comprovar o aumento
da dureza com o abaixamento do teor de cobalto e/ou a diminuicao do tamanho dos graos
de carboneto de tungsténio. Por sua vez, o peso especifico é tanto menor quanto maior é a
quantidade de cobalto, sendo a densidade real sempre inferior a teodrica devido a presenca
de porosidade residual. Verificou-se ainda que a tenacidade a fractura aumenta com a
diminuicao da dureza, o aumento do teor de cobalto e que, para um mesmo teor de
cobalto, com o aumento do tamanho de grao.

A aplicacdo de um HIP pds-sinterizacdo mostrou-se eficaz ndao s6 em termos da
melhoria da densificacdo dos materiais (reducdo de porosidade residual) como também do
aumento da sua resisténcia mecanica. Este tratamento tem o inconveniente de
proporcionar, em determinadas condicoes, um crescimento de grao do carboneto de
tungsténio. Apos aplicacao deste ciclo, constata-se uma tendéncia para o aumento da
resisténcia mecanica dos materiais. A comprovar este facto estao os valores da tenacidade
a fractura obtidos que apontam para uma melhoria significativa da resisténcia mecanica de
todos os graus.

Relativamente aos tratamentos para alivio de tensoes, apesar de se ter registado
uma aparente perda de resisténcia a rotura transversa apos esses tratamentos, assistiu-se
a um aumento da tenacidade a fractura dos materiais a medida que foi sendo aumentada a
temperatura e a duracao desses tratamentos térmicos.

Em relacao as tensoes residuais, apurou-se que sao todas do tipo compressivo sobre
as particulas de carboneto de tungsténio, sendo o seu valor maximo para o programa de
desbaste. Foi ainda possivel observar que, ao longo de todos os tratamentos de alivio de

tensoes, o grau GD18 apresenta sempre valores de tensoes residuais superiores ao GD13.
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Isto acontece porque, para um dado tamanho de grao, as tensdes compressivas sobre as
particulas de carboneto de tungsténio aumentam com o aumento do teor de cobalto.

Analisada a influéncia dos diversos tratamentos pos-sinterizacao na evolucao das
tensdes residuais, constata-se, tal seria de esperar, que o ciclo HIP, para além de
possibilitar recuperacoes a nivel microestrutural, pode também proporcionar melhorias ao
nivel das tensdes residuais. Foi ainda possivel observar uma tendéncia para a diminuicao
das tensoes residuais a medida que aumenta a temperatura e a duracao do tratamento de
alivio de tensoes.

Por Gltimo, foi possivel chegar a conclusao de que o tratamento de alivio de tensdes
ja implementado na DURIT (T=1355°C) € o mais eficaz, pelo menos de entre os tratamentos

que foram estudados.

V - Trabalhos futuros

Neste ponto sao apresentadas algumas sugestoes de trabalhos a desenvolver no
futuro que permitiam complementar o estudo desenvolvido.

Seria interessante estender os mesmos tratamentos térmicos agora ensaiados para o
alivio de tensdes aos restantes graus da DURIT (GD03, GD10, GD20 e GD30) o que
permitiria ter uma maior percepcao do efeito da dimensao das particulas de WC e/ou do
teor de cobalto nas suas propriedades.

Entretanto, tendo em atencao que os valores da resisténcia a rotura transversa
agora determinados sao inferiores aos expectaveis, somos de opinido que deveriam ser
repetidos os ensaios apds polimento mais profundo dos chanfros e superficies dos provetes
a ensaiar. Para além disso, nao seria de descartar a hipétese de vir a ensaiar novos
tratamentos HIP pos-sinterizacao, aplicando pressdes de compactacao mais elevadas.

De modo a completar a caracterizacao dos diversos graus ensaiados, seria
igualmente interessante proceder a determinacao de outras propriedades do metal duro
tais como a resisténcia a compressao, modulo de Young, entre outras.

Finalmente, seria interessante testar novos ciclos de tratamento de alivio de
tensdes, com temperaturas e duracdes de ciclo diferentes das agora ensaiadas. Esse estudo
deveria ser complementado com a realizacao de tratamentos no sistema de alivio de

tensoes por vibracao recentemente adquirido pela DURIT.
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Anexo 1
1.1 - Equipamentos utilizados
Forca coerciva: Coercimetro Koerzimat CS 1.096
Teor de ferrite: Ferritgehaltmesser 1.054
Dureza Vickers: Durometro Wolpert
Ensaios de resisténcia a rotura transversa: Zwick \ Roell Z020
Pesagens/densidade: Balanca Mettler AE200
Saturacdao magnética: Multimetro magnético LDJ Model 702
Analise metalografica: Microscopio optico Leica DMLM
Andlise da superficie de fractura: Lupa Stemi 2000-C - ZEISS associado a camara Leica EC3
Analise SEM/EDS: JSM - 6301F Scanning microscope - Oxford INCA Energy 350

Rugosidade: Rugosimetro Rehr

1.2 - Parametros dos ciclos térmicos aplicados

Gama de Taxade Tempo Pressao Gama de Taxade Tempo

Ciclo temperaturas aq. (min) (bar) Ciclo temperaturas aq (min)

(°C) (°C/min) (°C) (°C/min)
25 - 900 25 - 900

4,5

900 30 900 30
SNl 900 - 1370 900 - 1355 4,5 101
HIP1 1370 90 1355 90
1370 20
25 - 900 25 - 800 5 155
900 30 800 60
SOl 900 - 1460
HIP2 1460 90
1460 20
25 - 200 35 25 - 1000 5 195
1000 1000 60

1000
1275
1275
1360
1360

10 1000°C
55
15
17
60

* - valor em crescendo desde os 375 até os 750°C.
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1.3 - Analise metalografica apés ciclo de sinterizacao Sinter-HIP

Figura 1.3.1 - a) Microestrutura do grau GDO03; b) Microestrutura do grau GD10.

b)

Figura 1.3.2 - a) Microestrutura do grau GD13; b) Microestrutura do grau GD18.

Figura 1.3.3 - a) Microestrutura do grau GD20; b) Microestrutura do grau GD30.
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1.4 - Médulo de Young e Coeficiente de Poisson de todos os graus estudados (valores

referéncia da empresa Kennametal Inc. [39])

Modulo de Young Coeficiente de
(GPa) Poisson (v)
0,23
0,23
0,23
0,23
0,23
0,23
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