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RESUMO

Objetivo deste trabalho é obter uma amostra de metal duro (WC-6Co, %massa) via
SPS (Spark Plasma Sintering) e avaliar as propriedades mecéanicas por medidas de
dureza e tenacidade a fratura. O material foi sinterizado a 1100 °C com tempos de
patamar diferentes (1 min, 5 min, 10 min). A microestrutura foi avaliada por
microscoOpia Optica e eletrbnica de varredura e as propriedades mecanicas por
medidas de dureza (macro e micro) e nanoendentacdo. Uma amostra de referéncia
foi utilizada para comparar os resultados obtidos com as amostras manufaturadas
via SPS. A tenacidade a fratura foi calculada com o método de Palmqgvist. Os
melhores resultados foram obtidos no material sinterizado via SPS por um tempo de
10 minutos, no qual atingiu-se densidade relativa de 97% e dureza de

aproximadamente 1600 HV1o.

Palavras-chaves: Metal duro, sinterizacdo, SPS, tenacidade a fratura,

nanoendentacao.
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INTRODUCAO

O metal duro € utilizado como ferramenta em diversas aplicacdes, devido a
sua alta dureza e resisténcia ao desgaste. E uma liga de carboneto de tungsténio
(WC) com um ligante metalico, como por exemplo cobalto, niquel ou cromo,
produzida por metalurgia do po. A porcentagem de ligante varia em relagdo a
aplicacdo e as propriedades mecéanicas desejadas. De forma geral aumentando a
porcentagem de ligante ocorre um aumento da tenacidade do material de um lado e
do outro ocorre uma diminuicdo da dureza e da resisténcia ao desgaste. Outro
aspecto importante do ponto de vista da manufatura é que a utilizacédo do ligante faz
gue a temperatura de sinterizacdo seja inferior, devido a menor temperatura de
fusdo em relacdo ao WC (1). Neste trabalho foi estudado o metal duro (WC com 6%
em massa de cobalto), aqui denominado WC-6Co. A técnica utlizada para
consolidacdo das amostras por sua vez € conhecida como Spark Plasma Sintering
(SPS), método desenvolvido no Japdo no comeco dos anos de 1990 (2). Nesse
processo a aplicacdo simultinea de carga e a passagem de corrente elétrica
continua pulsada na amostra permitem obter elevadas taxas de aquecimento, até
100 °C/min, diminuindo assim os tempos de sinterizacao. Além disso a Sinterizacao
por Corrente Elétrica Pulsada (SPS) tem mostrado ser um método eficiente de
sinterizacdo para se obter elevada densificacdo e crescimento de graos limitada no
WC-Co (3).

Com isso apresenta-se como objetivo deste trabalho comparar a densificagao
e as propriedades mecanicas do WC-6Co entre amostras produzidas via SPS e um
material comercial utilizado como referéncia e produzido pela sinterizacao
convencional. Foram utilizados trés patamares de sinterizacdo, com o objetivo de
atingir grau de densificacao diferente. A tenacidade a fratura foi medida pelo método
de Palmgvist, sendo uma Otima aproximacdo para o0 metal duro com essa
composicdo quimica (4,5,6). Também foi utilizada a técnica de endetacdo

instrumentada como forma de se avaliar os materiais estudados em microescala.

MATERIAIS E METODOS

O material estudado foi WC-6%Co em massa, com tamanho médio das

particulas de 2 um, fornecido pela Sandvik. Este material (11,4 g de WC-6Co) foi
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colocado em um molde de grafite de alta densidade. Este molde consiste em um
cilindro de 50 mm de diametro externo e 14 mm de didmetro interno, onde o pé é
acondicionado entre dois punc¢des também de grafite de alta densidade.

O molde é entdo posicionado entre os puncdes na camara de sinterizacao.
Foi utilizado o equipamento de sinterizacdo por corrente elétrica pulsada,
denominado de Spark Plasma Sintering (SPS), modelo DR.SINTER® SPS1050, de
fabricacdo SPS Syntex Inc. (antiga Sumitomo). Este equipamento opera com
corrente de até 5000 A, tensdo maxima de 10 V, carga maxima de 100 kN, vacuo de
aproximadamente 10 Pa, sendo que 1700 °C é a maxima temperatura de operacao.
As amostras foram sinterizadas a 1100 °C, 60 MPa de pressdo e o tempo de
patamar foi de respectivamente 1, 5 e 10 minutos. A taxa de aquecimento foi de 100
°C/min até a temperatura de sinterizacdo. Os ciclos térmicos sdo esquematizados na
figura 1. As amostras obtidas via SPS tem diametro de 14 mm e altura de
aproximadamente 5 mm.
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Figura 1 — Ciclos de sinterizacao via SPS: a) temperatura e b) pressao.

Depois da sinterizacdo a densidade relativa das amostras foi medida
utilizando o método de Arquimedes. A amostra de referéncia é uma broca comercial
de metal duro - WC-6Co - produzida pela Datron (7).

A caracterizacdo microestrutural foi avaliada utilizando microscopia Optica —
Leika DCM3D, Eletrénica de Varredura (MEV) — Jeol JSM 6010LA, espectroscopia
de raios X por dispersédo de energia (EDS). Com o objetivo de obter imagens com
otima resolucéo, devido ao tamanho pequeno dos graos, foi utilizado um MEV com
fonte de elétrons de emissédo de campo (FEG, Fiel Emission Guns), Inspect 50.

Ja a avaliacdo das propriedades mecéanicas foi conduzida utilizando medidas

de dureza Vickers (30 kgf, 10 kgf) e nanoendentacao instrumentada — HYSITRON TI
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950® triboindenter, sendo que a endentagéo instrumentada foi utilizada para calcular
a dureza e o modulo elastico reduzido do material (Er), seguindo o método de Oliver
e Pharr (8). Foi utilizada uma ponta Berkovick. O modulo elastico é calculado com
base na equacdo 1, em que E e v sdo o modulo elastico e de Poisson,
respectivamente do material endentado. Os parametros do penetrador sao
conhecidos, sendo Ei=1140 GPa e v=0,07, respectivamente.

i_(l—v2)+(1—vi2)
E E E. )

r 1

RESULTADOS
Densidade relativa

A densidade relativa foi calculada considerado uma densidade de 14,8 g/cm?
para 0 WC-6Co sem poros. Os valores obtidos através do método de Arquimedes
séo resumidos na tabela 1.

Tabela 1 — Densidade relativa das amostras sinterizadas via SPS e de referéncia.

Amostra de referéncia SPS (1 min) SPS (5min)  SPS (10 min)

99% 95% 96% 97%

Microestrutura e analise do p6

A figura 2 mostra a caracterizacédo inicial do pé de partida. As imagens foram
obtidas utilizando um microscopio FEG. Pode ser observado na figura 2, que tanto
as particulas de cobalto como de WC tem dimensdes aproximadas entre 0,5 e 3 um,
as guais estdo homogeneamente distribuidas. A composi¢do quimica foi confirmada
por uma analise utlizando energia dispersiva (EDS), obtendo valores de
aproximadamente 5,4 % em massa de Co e 94,6% de W, desconsiderando na
analise o carbono, figura 3.

Na figura 4 temos os resultados das amostras sinterizadas e também do
material comercial. As micrografias mostram que n&do ha uma diferenga significativa
entre as microestruturas. O efeito de maior tempo de sinterizagdo leva a um
pequeno aumento da densidade, mas influencia muito pouco o tamanho de gréo do

material, 0 que do ponto de visto tecnholdgico € bastante positivo.
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Figura 2 — imagens com fonte FEG do po utilizado na sinterizacdo via SPS com
aumento de a) 10’000 vezes e b) 30’000 vezes, elétrons retroespalhados.

C——J120um SEI C—120um CoK C—3120um WM
Figura 3 — analise EDS da amostra sinterizada via SPS por 10 minutos, aumento de
2000 vezes.

(c) (d)
Figura 4 — imagens de FEG das amostras consolidadas via SPS com tempos de a)
1, b) 5 ¢) 10 minutos e d) da amostra de referéncia, elétrons retroespalhados.
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Dureza

A tabela 2 mostra resultados de dureza na amostra de referéncia e nos
materiais sinterizados via SPS. Sao observados valores bastante préximos, o que
mostra que os diferentes processos de consolidacdo e a aparente diferenca de
densidade nao teve muita influéncia nas propriedades mecénicas de forma
macroscopica. Ja com as cargas mais baixas, que € o caso de endentacdo
instrumentada, sdo observadas maiores diferencas e fica mais claro o efeito do
tempo na densificacdo dos materiais estudados. Isto sera aspresentado na

sequéncia.

Tabela 2 — Dureza das amostras sinterizadas via SPS e de referéncia, com carga de
30 kgf, 10 kgf e 1N.

Amostra de referéncia SPS (1 min) SPS(5 min) SPS(10min)

HV 30 kgf 1650 + 20 1630 + 20 1630 + 20 1660 + 25
HV 10 kof 1650 + 25 1635 + 15 1600 + 35 1630 + 30
HV 1IN* 1700 + 45 1500 + 84 1600 + 55 1800 + 84

*Nanoendentacdo com ponta Berkovich

Tenacidade a fratura

Além da dureza, a tenacidade também é muito importante em materiais
utilizados como ferramentas, pois além da resisténcia ao desgaste as ferramentas
sdo normalmente sujeitas ao impacto. As medidas de dureza foram apresentadas na
tabela 2 e a avaliacdo da tenacidade foi conduzida utilizando o método de Palmqyvist
para calcular a tenacidade a fratura do material (Kic):

Kic = 0,0246 (E/H)?5 (H*W)Y2 ()

sendo E o médulo de elasticidade, H a dureza, W a relac&o entre carga aplicada (P)
e a soma do comprimento das trincas no ensaio de dureza (L=l1+l2+I3+ls), também
chamado de tenacidade de Palmqvist (W=P/L). O modelo teérico e as medidas
experimentais feitas no material podem ser observadas na figura 5. A medida c
representa a soma da semi-diagonal da endentacédo (a) e do comprimento da trinca

(), sendo c= |+a.
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SEl 20kV WD15mmSS40 x220 100pm  —
WC-6Co_10min

Figura 5 — a) esquema do modelo tedrico de Palmqvist (6), b) e c) medidas
experimentais feita utilizando o MEV, elétrons secundarios.

Foram feitas 5 medidas de dureza em cada amostra, com carga de 10 kgf e
30 kgf. Foram medidas as duas diagonais da endentacéo (2a1 e 2a2) e o parametro
c. Da diferenca algébrica entre c e a (I=c-a) obteve-se o valor do comprimento das
trincas (l1, I2, Is e la) e sucessivamente o valor soma L (L=lit+l2+ls+ls). Os valores
médios de L obtidos nas diversas condi¢des sdo mostrados na tabela 3.

Tabela 3 — valores médios do comprimento das trincas L (L=li+l2+I3+ls) para as
amostras sinterizadas e de referéncia, carga de 10 kgf e 30 kgf.

Valor médio do comprimento das trincas L (um)

10 kgf 30 kgf
Amostra de referéncia 83,6 + 16,6 269,4 £ 37,5
1 min 119,4 + 22,6 336,8 42,6
5 min 59,0 + 13,3 186,0 + 27,8

10 min 54,7+125 200,0 + 33,4
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Com base nos resultados de dureza Vickers, antes de utilizar o método de
Palmqvist, foi observado que a relacdo entre os parametros geométricos l/a
(tamanho da trinca e metade da diagonal da endentacdo) tem valores entre 0,25 e
1,25. E importante comentar que através de uma carga suficientemente elevada no
ensaio de dureza € possivel produzir trincas no material fragil. Para essa
composicdo do metal duro e as cargas de 10 e 30 kgf, essa condicao foi obtida e o
método de Palmqvist aproxima bem os resultados de Kic (6). Os resultados sdo
apresentados na tabela 4. Os valores obtidos de Kic sé@o de acordo com a literatura
(5,10,11,12,13).

Tabela 4 — Tenacidade a fratura das amostras sinterizadas via SPS e de referéncia,
com carga de 10 kgf e 30kgf.

Ref. SPS 1 min SPS 5min SPS 10min
10 kgf  Kic (MPa m°®?%) 12,8 11,0 14,5 14,8
30 kgf  Kic (MPa m°5) 12,4 11,4 13,5 14,5

Endentacdo Instrumentada

Para a avaliacdo utilizando nanoendentagdo instrumentada, as amostras
passaram por um superpolimento em silica coloidal de 1 uym por 15 minutos. Os
ensaios foram feitos com carga de 1 N em areas pré-definidas ao microscopio
Optico, do Tribo-indenter Hysitron, como regiées com menor quantidade de poros,
mas ainda assim de forma aleatéria dentro dessa regidao. Foram feitas 5 medidas
para cada amostra. As endentacGes foram conduzidas no médulo High Load (HL),
com tempos de: carregamento de 5 segundos, patamar de 5 segundos e
descarregamento de 5 segundos.

A tabela 5 mostra os resultados do mddulo de elasticidade obtidos utilizando
nanoendentacdo instrumentada, metodo de Oliver e Pharr (8). Esse resultados
foram obtidos com carregamento de 1 N e a curva de carregamento esti

apresentada na figura 6.

Tabela 5 — Modulo de elasticidade das amostras sinterizadas via SPS e de
referéncia.

Ref. SPS 1 min SPS5min SPS 10min
E (GPa) 450 + 30 380 + 15 420 + 15 480 + 15
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Figura 6 — Curva de carregamento e descarregamento durante o ensaio de
nanoendentacao instrumentada.

Da figura 6 é possivel observar somente duas curvas, enquanto as curva de
carregamento no material produzido por SPS estéo sobrepostas.

J& para ser feita a avaliacdo de tenacidade, ha a necessidade de se produzir
trincas e utilizar o método de Palmqvist. Com esse objetivo de produzir trincas nos
carbonetos foi utilizada uma ponta Berkovich. Essas analises seguiram
procedimentos semelhantes a de Casellas et al. (9), que estudou a tenacidade a
fratura de um aco ferramenta, produzindo trincas na nanoendentacdo em carbetos
de cromo através uma ponta Berkovich. No entanto, na analise conduzida neste
trabalho nédo foi possivel usar essa técnica, pois WC-Co ndo apresentou formacédo
de trincas, mesmo com o0s carregamento de 2 N, que a carga limite do equipamento.
Como ndo foi possivel observar a fratura nas nanoendentagdes feitas nas amostras,
o célculo da tenacidade foi conduzido apenas com base nas macroendetacdes
(Vickers).
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CONCLUSOES E COMENTARIOS ADICIONAIS

Os principais resultados deste trabalho permitiram concluir que:

1. A densidade obtida nas amostras sinterizadas via SPS teve valores
crescentes a medida que aumentou o tempo de sinterizagdo, chegando até
97% no caso de um tempo de 10 minutos de patamar. A amostra de
referéncia apresentou quase a total auséncia de poros, tendo uma
densidade relativa de 99%, considerando uma densidade tedrica de
14,8 g/cm?3.

2. O maior tempo de patamar parece nao ter afetado de maneira significativa
no tamanho de gréo.

3. A macrodureza (10 e 30 kgf) teve valores proximos de 1600 HV para todas
as condi¢cdes. Na nanoendentacdo ndo foi possivel obter trincas nos
carbonetos. Na literatura (9) os carbonetos estudados tem dimensao
maiores (10-20 um) e apresentam valores de Kic ao redor de 2,2 e 3,7 MPa
mP®5, Essas duas condicdo podem justificar a ndo ocorréncia de trinca no
carboneto de WC estudado, sendo de dimensdes menores,
aproximadamente 2-3 um, e com tenacidade maior, superior a 10 MPa m°5,

4. Com relacéo a tenacidade a fratura os melhores resultados foram atingidos
pela amostra sinterizada via SPS com tempo de 10 minutos. Apesar de
mais poros, as condicdes de 5 e 10 minutos apresentaram maior Kic que a
amostra de referéncia, embora os resultados tenham sido préximos. Os
mesmos valores de Kic foram obtidos utilizando cargas diferentes (10 kgf e
30 kgf), o que confirma a possibilidade de utilizar o método de Palmqvist

independentemente da carga utilizada (6).
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MECHANICAL CHARACTERIZATION OF CEMENTED CARBIDE WC-6Co (%wt)
MANUFACTURED BY SPS (SPARK PLASMA SINTERING)

ABSTRACT

This work aimed to manufacture cemented carbide (WC-6%wtCo) obtained by SPS
(Spark Plasma Sintering) process and to carry out the mechanical characterization by
hardness and fracture toughness. The material was consolidated at 1100 °C for
different holding times (1 min, 5 min, 10 min), in order to evaluate the densification. A
reference sample was also used to be compared to SPS. Optical and scanning
electron microscopy were carried out to characterize the microstructural features of
the samples and mechanical properties were obtained by hardness measurements
(micro and macro) and instrumented indentation. The fracture toughness was
calculated with the method of Palmqgvist. Best results were found in the material
sintered by SPS for 10 minutes of holding time, in which 97% of relative density and
about 1600 HV1o was reached.

Keywords: Cemented carbide, sintering, SPS, fracture toughness, instrumented

indentation.
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