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Resumo

O objetivo deste trabalho é a obtencao de compdsitos de metal duro com 10%, 15%
e 20% de cobalto a partir de compdsito comercial de WC-6%Co, através de balanco
de massa. Determinou-se a quantidade de cobalto necessaria para transformar o
compésito comercial 94 WC — 6 Co em um composito de 10%, 15% e 20% dee
Cobalto. Apds os calculos realizados, adicionou-se 1,5% de lubrificante ao
composito comercial juntamente com o cobalto, em um misturador em “Y”. Os
compdsitos com 10%, 15%, 20% Cobalto foram sinterizadas nas respectivas
temperaturas 1.420°C, 1.400°C e 1.360°C. Para analisarmos a eficiéncia da mistura
realizou-se ensaio de densidade, metalografia e microdureza.
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OBTAINING EFFECTIVE HARD METAL COMPOSITE THROUGH MASS
BALANCE

Abstract

The objective this work is to obtain hardmetal composites with 10, 15 and 20 percent
of cobalt from composite commercial WC-6% Co, through mass balance. It has been
determined the quantity of cobalt need to transform the commercial composite
94WC-6Co on a composite of 10, 15 and 20 percent cobalt. After the calculations
made, it added 1.5% of the commercial composite lubricant with the cobalt in a
blender on "Y". The composite with 10, 15, and 20 percent of cobalt were sintered at
their respective temperatures of 1420°C, 1400°C and 1360°C. In order to analyze
the efficiency of the mixture was tested for density, metallography and
microhardness.
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1 INTRODUGCAO

O Metal duro, desde o0 seu surgimento no inicio do século XX, vem cada vez
mais ganhando mercado devido ao seu excelente desempenho contra desgaste e
resisténcia a altas pressdes, em funcdo de ser um material composto de ceramico
aglomerado com um metal, que pode ser Niquel, Ferro ou mais comumente usado,
o Cobalto.")

Esta evolugéo, aliado a necessidade de um material de alto desempenho,
levou o metal duro a transpor a exclusividade de sua utilizacdo na usinagem. Este é
usado em larga escala na conformacéo a frio em geral, como: extrusao, forjamento,
estampagem, laminacao. Também usados em selos mecanicos, matrizes e pungdes
de compactacdo de pdés-metalicos ou ceramicos, e ferramentas de perfuracédo
petrolifera, mostrando que o metal duro € uma liga para inimeras utilizagées.®

Deseja-se desenvolver através de balanco de massa trés ligas de metal duro,
com 10%, 15%, e 20% de cobalto. Depois de realizado o balango de massa
determinou-se as propriedades fisicas e mecéanicas para cada mistura do compésito
como: densidade aparente, densidade a verde, contracdo volumétrica, contracéo
linear, microdureza e metalografia.®

1.1 Estequiometria e Balanco de Massa

A palavra estequiometria vem do grego stoikheion (elemento) e metria
(medida, de metron). A estequiometria baseia-se na lei da conservacdo das
massas, na das proporgdes definidas (composi¢cdo constante), e também na lei das
propor¢cdes multiplas, em geral, as reacbes quimicas combinam proporcdes
definidas de compostos quimicos. O termo "estequiometria" também é usado com
freqiiéncia para as proporcbes molares de elementos em compostos
estequiométricos. A estequiometria ndo é usada, tdo somente, para balancear
equacdes quimicas, mas também para conversées de unidades. Outro uso é
determinar a quantidade correta de reagentes a ser utilizada em uma reagao
quimica. A partir do uso geral da estequiometria restringiu-se apenas ao balanco de
massa, pois neste caso ndo ha reagdo quimica.?

Os balancos de massas ou balancos materiais sdo usados para fundamentar
quantitativamente, as eficiéncias, os rendimentos, o dimensionamento de
instalagcbes e de equipamentos, etc. Para se determinar um balango de massa
eficiente, devem ser levados em conta os principios de funcionamento deste como
um sistema, um processo, uma fronteira, e a base de célculo. O sistema é definido
como um espaco selecionado, que pode ser sujeito a definicdo e apreciagdo de
propriedades fisicas.®

O processo € uma das etapas que promove mudangas das propriedades do
sistema, esta classificagdo se baseia no procedimento de entrada e saida dos
materiais, e podem ser classificados em batelada, continua ou semicontinuo.® As
fronteiras sao limites reais ou conceituais que separam o sistema do ambiente
envolvente e a base de célculo, que se referéncia quantitativa para a qual se
processa o dimensionamento.!”

1.2 Metalurgia do P6 e o Metal Duro

A metalurgia do pé desde o seu surgimento € um processo de producao, que
cresce gradativamente, e envolve trés etapas fundamentais, como a obtencéo dos



pds, a compactacao e a sinterizacdo. A compactacado é uma quantidade de po, que
€ colocada na cavidade de uma matriz montada em uma prensa, podendo ser
mecanica ou hidraulica. Com o aumento da compressao, o atrito do material contra
as paredes da matriz e a fricgdo interna das particulas eleva a densidade do
material aos valores desejados. Ja a sinterizagéo é a etapa de consolidagao final da
peca. A massa do p6 é aquecida a temperaturas altas, mas abaixo do ponto de
fusdo do metal base, sob condicbes controladas de temperatura, velocidade de
aquecimento e resfriamento, sob atmosfera controlada. O controle da atmosfera
remove impurezas presentes, que podem alterar as propriedades fisicas e quimicas
(principalmente a oxidagdo) do material, e atua de modo a manter uma condig¢ao de
equilibrio, impedindo a nao formagao de fases indesejaveis na liga presente no
compactado.®

Metal duro € o nome dado ao compésito de um carboneto, aglomerado por
um metal. Surgiu pela primeira vez no final da década de 20, na Alemanha, quando
Karl Schréter conseguiu produzir em laboratério WC em pd, e misturou ao p6 de
cobalto. Apdés a compactagcdo, ocorre o processo de sinterizacdo, com uma
temperatura suficiente para obter a fase liquida do aglomerante, que preenche os
vazios entre os graos dos carbonetos. A Tabela 1 mostra os compdsitos de metal
duro e suas respectivas densidades e microdurezas.®

Tabela 1: Densidade e microdureza da ligas de metal duro.®

Liga Densidade g/cm® | Microdureza HV 50
94WC-6Co 14,9 1.580
90WC-10Co 14,6 1.410
85WC-15Co 14,0 1.150
80WC-20Co 13,6 1.050

2 MATERIAL E METODOS

Foi utilizado nesse trabalho o pé de 94WC-6Co com 99% da composicao,
fornecido pela empresa ALFA AESAR, -325 Mesch, que serviu como matéria-prima,
juntamente com o pé de cobalto -400 Mesch da mesma empresa. Nesse compdsito
foi adicionado estearato de zinco (1,5% em peso) como lubrificante. A Figura 1
mostra o pé do compdésito comercial de WC-6Co, enquanto a Figura 2 mostra o p6
de cobalto.
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Figura1: Pé comercial de WC-6Co 1.500X.
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Figura 2: P6 de Cobalto -400 Mesh 300X.

Utilizou-se de uma balanga de precisdo para determinar o peso exato de pé,
e um misturador em “Y” para homogeneizar a mistura do compdsito comercial, e o
p6 de cobalto com tamanho de particula menor que 37 um, durante 30 minutos a 25
rpm, objetivando uma maior integracdo do particulado. Pesou-se 100 gramas do
composito comercial de 94 WC — 6 Co por ser uma quantidade satisfatoria na
realizacdo dos testes. A partir do calculo estequiométrico (balanco de massa)
determinou-se a quantidade de cobalto a ser adicionado no compésito comercial de
94 WC — 6 Co. Apds a mistura dos péds, utilizou-se o Microscopio Eletronico de
Varredura marca JEOL modelo 5800 para avaliar a homogeneizagdo do compdsito
comercial de metal duro WC — 6 Co e o cobalto. Os pés foram colocados na
cavidade da matriz para determinar a densidade aparente (g/cm®) do compdsito
obtido pelo balangco de massa. O conhecimento dessa caracteristica determina o
verdadeiro volume ocupado por uma massa solta de pé. Em conseqliiéncia,
determina-se a profundidade da cavidade da matriz. Utilizou-se de uma matriz com
22,20 mm de altura e diametro de 14,00 mm, tendo um volume fixo de 3,41 cm®, em
um formado cilindrico. Para a compactacao foi utilizada uma matriz cilindrica de aco
temperado, utilizando-se de uma prensa hidraulica da marca Eka com capacidade
maxima de 40 toneladas. A pressado de compactacao utilizada foi 200 MPa.

Tragou-se a curva de sinterizagdo para as amostras de WC com 6%, 10%,
15% e 20% de cobalto, levando em consideracao a taxa de aquecimento, visto que,
na literatura menciona-se que nao se deva ultrapassar 10°C/min. Outro aspecto
levado em consideracdo e mantido nas curvas convencionais foi o tempo efetivo de
sinterizacdo de 60 min. Da temperatura ambiente até o patamar térmico de 580°C
foi utilizada uma taxa de aquecimento de 5,75°C por minuto, que serviu para
eliminacdo do estearato de zinco, de 580°C até o patamar térmico de sinterizagcao
foi utilizado uma taxa de aquecimento de 5,3°C, por minuto. A taxa média de
resfriamento no forno de 9,21°C por minuto, até a temperatura ambiente.

A densidade também chamada de massa especifica aparente foi
determinada através do método de Arquimedes, conforme Norma MPIF-95, que se
baseia no empuxo exercido sobre a amostra durante sua imersao em um recipiente
com agua acoplado a uma balanga de precisdo. Os didmetros das amostras
sinterizadas foram mensurados com um micrémetro marca Mitutoyo de 0 mm — 25
mm, juntamente com a altura. Determinou-se a contracao linear das pecas.

A medida de microdureza Vickers, segundo a norma ASTM E 384 — Standard
Test Method for Microhardness of Materials, define o ensaio de microdureza, como
a dureza de microindentagbes realizadas em equipamento calibrado com
penetradores de diamantes de geometrias especificas. Foi realizado o ensaio no
microdurometro do LAFUN — Laboratério de Fundicdo - UFRGS. Utilizando-se
cargas de 1000 ¢f, sobre a superficie de ensaio do material para se medir as



diagonais das indentacbes Oticas. As amostras foram analisadas no Microscopio
Eletrébnico de Varredura de marca JEOL 5800 com EDS acoplado, onde foram
realizadas as metalografias e o EDS.

3 RESULTADOS
3.1 Densidade Aparente

A partir da liga pronta determinamos a densidade média aparente dos
compositos de metal duro, obtendo os valores em g/cm?®, como mostra a Tabela 2.

Tabela 2: Densidade aparente das ligas de Metal duro

Liga Densidade g/cm?
94WC-6Co 2,57
90WC-10Co 2,63
85WC-15Co 2,55
80WC-20Co 2,45

3.2 Balanco de Massa

Utilizando o balango de massa definiram-se os percentuais dos compdsitos,
adicionando 4,5; 10,5; 17,5 gramas de cobalto, com granulometria de — 400 Mesh,
no compésito de 94 WC — 6 Co, transformando na ligas binarias em 90 WC — 10 Co,
85 WC - 15 Co e 80 WC — 20 Co, respectivamente, conforme mostra a Tabela 3.

Tabela 3: Percentual de cobalto das ligas de Metal duro

Liga do Metal | Percentual Massa adicional Massa total

Duro de Cobalto de Cobalto (g) do Cobalto (g)
94 WC -6 Co 6 0 6

90 WC -10 Co 10 4,5 10,5
85WC -15Co 15 10,5 15,5

80 WC - 20 Co 20 17,5 23,56

3.3 Densidade a Verde

As densidades a verde dos compdésitos de metal duro de 6, 10, 15 e 20%
obtidas nos ensaios sdo demonstradas na tabela 4:

Tabela 4: Densidade a verde das ligas de Metal duro

Amostra Liga de Metal Volume do Massa (g) Densidade a
Duro compactado (cm®) verde (g/cm®)
01 WC-6%Co 1,21 9,57 7,91
02 WC-6%Co 1,40 11,29 8,02
03 WC-6%Co 1,44 11,39 7,91
01 WC-10%Co 1,52 11,11 7,31
02 WC-10%Co 1,48 11,10 7,50
03 WC-10%Co 1,47 10,80 7,34
01 WC-15%Co 1,39 10,05 7,22
02 WC-15%Co 1,52 11,03 7,25
03 WC-15%Co 1,562 10,84 7,13
01 WC-20%Co 1,42 9,99 7,03
02 WC-20%Co 1,47 10,35 7,04
03 WC-20%Co 1,47 10,00 6,80




3.4 Sinterizacao

A Figura 3 mostra as curvas de sinterizagdes medidas, baseada na em uma

curva convencional,

medindo-se a cada

15 minutos,

mostrando assim o

comportamento do forno. A temperatura de sinterizagao indicada na figura é para
os compositos de WC-20Co, WC-15Co, WC-10Co, e WC-6CO, respectivamente.
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Figura 3: Curvas de Sinterizagdes dos compositos de Metal duro.

3.3 Densidade do Sinterizado (g/cm?®)

A medida da densidade do sinterizado é um aspecto muito importante a ser
avaliado, pois se obtém juntamente o valor de densificacdo. Apds as sinterizacdes
mediram-se as densidades das amostras utilizando-se o principio de Arquimedes,
conforme Norma MPIF-95. A Tabela 5 apresenta as densidades dos compdésitos no
formato cilindrico. E a Figura 4 mostra a densidade relativa das composicoes.

Tabela 5: Densidade do sinterizado dos compdsitos de Metal duro

Amostra | Liga de Metal Volume do Massa (g) | Densidade
Duro sinterizado (cm®) sinterizado (g/cms)
01 WC-6%Co 0,772 11,38 14,75
02 WC-6%Co 0,647 9,53 14,74
03 WC-6%Co 0,765 11,24 14,70
01 WC-10%Co 0,747 10,60 14,19
02 WC-10%Co 0,737 10,40 14,11
03 WC-10%Co 0,762 10,68 14,01
01 WC-15%Co 0,721 9,89 13,72
02 WC-15%Co 0,803 10,91 13,59
03 WC-15%Co 0,787 10,72 13,63
01 WC-20%Co 0,750 9,84 13,12
02 WC-20%Co 0,792 10,29 13,00
03 WC-20%Co 0,764 9,96 13,03




3.4 Contracao

A Tabela 6 apresenta a média das contracdes volumétricas e lineares dos
compositos por balanco de massa, apos a sinterizacao. As figuras 5 e 6 mostram a
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Figura 4: Densidade Relativa dos compésitos de Metal duro.

reducdo volumétrica e linear em dois compositos diferentes.

Tabela 6: ContragGes volumétricas e lineares dos compoésitos de Metal duro

Liga do Metal | Contracdo Contragéo Linear Contracao Linear

Duro Volumétrica (%) (Altura) (%) (diametro) (%)
94WC-6Co 45,9 17,4 19,7
90WC-10Co 49,8 21,9 19,7
85WC-15Co 48,2 (8.0 19,7
80WC-20Co 471 18,7 19,7

Figura 5: 12 Amostra compactada e a 22 amostra sinterizada. WC15-Co.




Figura 6: 12 Amostra compactada e a 22 amostra sinterizada. WC20-Co.

3.5 Microdureza

A obtengdo das medidas de microdureza Vickers (HV), segundo a norma
ASTM E 384 é apresentada na Tabela 7

Tabela 7: Microdureza do compésito de Metal duro.

Atmosfera e | Liga de Metal Carga (gf) Tempo de Microdureza
temperatura Duro identacao (seg) HV
H, 1.450 °C 94WC(C-6Co 1.000 of 15 seg 1.663 * 20HV
H, 1.420 °C 90WC-10Co 1.000 of 15 seg 1.437 + 20HV
H, 1.400 °C 85WC-15Co 1.000 of 15 seg 1.150 + 20HV
H, 1.360 °C 80WC-20Co 1.000 of 15 seg 1.055 + 20HV

3.6 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A Figura 7 mostra-se uma magnificacdo de 300X exibindo uma mistura
homogénea do compdsito WC-10Co. A Figura 8 com uma magnificagdo de 1500X,
exibindo também a homogeneidade da mesma, onde é possivel observar o cobalto
adicional na mistura.
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Figura7: Mistura de WC-10Co

(300X).




Figura 8: Mistura de WC-10Co (1.500 X).

A Figura 9 mostra uma magnificacdo de 300X exibindo uma mistura
homogénea do WC-15Co, A Figura 10 uma magnificagdo de 4.000X, exibindo
também a homogeneidade da mesma liga podendo observar o cobalto adicional na
mistura. A Figura 11 mostra o ponto onde foi realizado o EDS e a Figura 12 mostra
o resultado do EDS.

Figura 11:  Mistura de WC-15Co (4000 X).
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Figura 12: EDS do compésito WC-15Co.

A Figura 13 mostra uma magnificacdo de 300X exibindo uma mistura
homogénea de WC-20Co. A Figura 14 com uma magnificacao de 4000X, exibindo

também a homogeneidade do mesmo compoésito podendo observar o cobalto
adicional na mistura.

"
(2500 X).

. igur 14: Mistura de WC-20Co

Apds o processo de sinterizacdo fez-se analise metalografica com aumento
de 3.000 X para analisar a microestrutura do compésito WC-6Co sinterizado e dos
novos compositos processados no misturador “Y”.

A Figura 15 apresenta a metalografia do composito de WC-6Co sinterizado a

1.450°C. A Figura 16 mostra a metalografia do compdésito de WC-10Co sinterizado a
1.420°C.
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Figura 15: Microestrutura de C-Co (3.000 X).

Figura 16: Microestrutura de WC-10Co (3.000 X).

A Figura 17 exibe a metalografia do compédsito de WC-15Co sinterizado a
1.400°C. A Figura 18 apresenta a metalografia do compdsito de WC-20Co
sinterizado a 1.360°C.

Figura 17 Microestrutura de WC-15Co (3.000 ).
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4 DISCUSSAO

Focando analisar a eficiéncia do balango de massa com a adicdo de cobalto
menor de 37 um em num composito de 94WC-6Co, foi obtida a densidade aparente
dos compdsitos processados em um misturador “Y”, no qual se observou que a
densidade aparente ficou entre 2,45 g/cm? e 2,63 g/cm3.

Através da andlise da mistura com o microscopio eletrénico de varredura
pode-se ver a homogeneidade dos compédsitos com uma boa dispersdao do cobalto
sobre o compésito comercial.

Apés a compactacdo dos quatro  compdsitos  balanceados
estequiometricamente e com a mesma pressao de 200MPa, e massas proximas,
obteve-se a densidade a verde que diminui gradativa e proporcionalmente com o
aumento do percentual de cobalto do compdsito de metal duro. A densidade a verde
do compdsito comercial variou entre 7,91 g/cm?3 e 8,06 g/cm3. A faixa de densidade
do compédsito com 10% de cobalto variou entre 7,31 g/cm3® e 7,50 g/cm3. O
composito de WC-15Co obteve uma densidade a verde com uma faixa entre
7,13 g/cm3e 7,25 g/cm3. A densidade do compésito de WC-20Co variou entre 6,80
g/cm3 e 7,04 g/cms.

O compdsito com 20 por cento de cobalto foi sinterizado na temperatura de
1360°C, e através da densidade do sinterizado e microdureza em HV, observou-se
que os valores aproximam-se dos valores indicados na literatura. Para o compésito
WC-15Co utilizou-se a temperatura de 1400°C, observando-se que seus valores de
densidade e microdureza também se aproximam dos valores da literatura.

A temperatura de 1.420°C foi utilizada para sinterizar o composito com 10%
de Cobalto, e valores de densidade e microdureza aproximou-se dos valores da
literatura. Foi observada coeréncia comparando os valores de densidade do
sinterizado e microdureza com os da literatura, comprovando assim a eficiéncia do
processo de obtengdo do compdésito por balango de massa.

A analise metalografica dos compdsitos de metal duro mostra a distribuicao
homogénea dos grdos de carbeto de tungsténio sobre o cobalto, indicando
eficiéncia no balangco de massa em fungdo da temperatura de sinterizacao,
validando assim a curva térmica com sua taxa de aquecimento e de resfriamento.

Um comparativo metalografico também foi analisado, exibindo visivelmente
que a adicdo do cobalto se distribuiu sobre as amostras durante a sinterizacao,
mostrando claramente, que ocorreu um decréscimo gradual da quantidade de
cobalto entre as Figuras 15, 16, 17 e 18. A metalografia exibe a eficiéncia do
processo.



5 CONCLUSAO

A densidade do sinterizado, a microdureza e a metalografia sdo provas para
a validacdo do método de obtengdo de uma mistura, a partir de um compésito
comercial de metal duro através do balango de massa.

As propriedades dos compositos de metal duro a partir de uma mistura
processada, com adicdo de cobalto, no misturador “Y”, em uma sinterizagao
convencional em relacdo aos compdsitos comerciais sinterizados se mostraram
equivalentes.

O custo sera um fator importante para validar o processo a nivel industrial,
pois tendo um compédsito comercial de metal duro e pdé de cobalto elementar,
podera obter-se um compdsito com qualquer percentual de cobalto acima do
comercial, sem mencionar, a diminuicdo ou extingdo do custo direto da moagem de
alta energia em um processo industrial.
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