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RESUMO

A MP ¢ constituida de, pelo menos, trés etapas: obtengdo do po, conformagdo e sinterizagdo. Na etapa de
obtencdo dos pds uma técnica de amplo uso é a Moagem de Alta Energia (MAE) que além de propiciar a
quebra das particulas preexistentes, também pode melhorar a dispersdo dos componentes. Um material obtido
pela técnica é WC-Co, o metal duro, que apesar de ter propriedades interessantes, como por exemplo, alta
dureza e resisténcia a compressdo, ndo consegue manter tais caracteristicas quando colocado em trabalho em
altas temperaturas, como o corte na usinagem. Como alternativa ao sistema compoésito WC-Co, estuda-se a
substituicdo do cobalto pelo niquel, entretanto, 0 composito WC-Ni apresenta uma baixa dureza quando
comparado ao WC-Co. Para minimizar tal efeito, o presente estudo investigou a possibilidade da adi¢do do
oxido de aluminio (Al,O3) aos pos de WC e Ni. O estudo estabeleceu a influéncia da moagem de alta energia
(MAE) nas caracteristicas dos p6s compositos de WC-Ni-Al,O3; com 5 e 10%p de Al,O,. Fez-se moagem de
alta energia (400 rpm) em via imida pelos tempos de 1, 2, 4, 10 e 20h. As amostras foram caracterizadas por:
DRX, particulometria a laser e MEV/EDS. Os resultados mostraram-se promissores uma vez que houve re-
ducdo de até 50% do tamanho mediano de particula com os tempos estudados, bem como, formagéo de parti-
culas compositas.

Palavras-chave: Particulas Compésitas. MAE. Ferramenta de Corte.

ABSTRACT

The PM consists of at least three stages: obtaining the powder, consolidation and sintering. In the stage of
obtaining the powders, a widely used technique is the High Energy Ball Milling (HEM) which, besides
providing the breakdown of the pre-existing particles, can also improve the dispersion of the components. A
material obtained by the technique is WC-Co, the hard metal, which despite having interesting properties,
such as, for example, high hardness and resistance to compression, cannot maintain such characteristics when
put to work in the presence of high temperatures, such as cutting in machining. As an alternative to the WC-
Co composite system, the replacement of cobalt by nickel is studied, however, the WC-Ni composite has a
low hardness when compared to the WC-Co. To minimize this effect, the present study investigated the pos-
sibility of adding aluminum oxide (Al,O3) to WC and Ni powders. The study established the influence of
high energy ball milling (MAE) on the characteristics of the composite powders WC-Ni-Al,O; with 5 and
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10% w of Al,O3;. HEBM (400 rpm) was carried out in a wet way, and samples were taken at 1, 2, 4, 10 and
20h. The samples were characterized by: XRD, laser granulometry and SEM / EDS. The results were promis-
ing since there was a reduction of up to 50% in the median particle size with the studied times, as well as the
formation of composite particles.

Keywords: Composite particles. High energy ball milling. Cutting tool.

1. INTRODUCAO

Um compoésito conhecido pelas suas propriedades e aplicages na indistria é o carbeto de tungsténio e cobal-
to (WC-Co) [1, 2], também chamado de metal duro. A literatura apresenta como caracteristicas do metal du-
ro: alta dureza, resisténcia a compressdo e ao desgaste, além de apresentar boa tenacidade e estabilidade tér-
mica em temperatura ambiente [3-5]. O metal duro é comumente requisitado para fabricacdo de ferramenta
de corte, especialmente as usada em processo de usinagem, tais como: torneamento, aplainamento e fresa-
mento [6, 7].

As ferramentas de corte podem ficar submetidas a severas condicdes de trabalho, especialmente tér-
micas, visto que durante o processo de desbaste, estes que ocorrem a altas velocidades, a temperatura da ferr-
ramenta pode atingir 1100°C [8-11]. Segundo LAY (1986) [12] e NDLOVU (2009) [13], a dissociacéo do
Co no compdsito WC-Co, pode ocorrer a partir de 1000 °C, influenciando a formag&o de novas fases e ocasi-
onando a diminuigdo abrupta de tenacidade, tendo como consequéncia a quebra da ferramenta durante a ope-
racdo de trabalho. LEAL (2020) [7], visando solucionar tal problema, adicionou a alumina ao sistema, isso
em virtude de apresentar caracteristicas, tais como: baixa densidade, elevada dureza, inércia quimica, alta
resisténcia a abrasédo e baixo coeficiente de expansdo térmica, quando submetido a altas temperaturas [14-19].
Considerando-se a problematica e a busca por solugdes, atualmente, séo estudados possiveis substitutos para
0 cobalto no metal duro WC-Co, e o niquel é apontado para tal funcéo, porém salienta-se que 0s compdsitos
WC-NIi, apresentam baixa dureza quando comparado ao WC-Co [4, 5].

Ja o composito Al,Os-Ni foi estudado e obtido por diferentes metodologias [20-23], mas 0 mesmo in-
tuito: a de melhorar a propriedade de tenacidade da alumina. Nos estudos os autores relataram a baixa intera-
¢do entre 0s materiais, ocasionando uma baixa molhabilidade da alumina pelo niquel. No entanto, percebeu-
se que o tamanho das particulas foi em todos os trabalhos o fator mais importante para ocasionar uma melho-
ra na propriedade requerida, quanto menor o tamanho das particulas melhor foi a resposta & tenacidade confe-
rida pelo sistema.

O principal objetivo deste trabalho € investigar o efeito da substituicdo parcial do WC pela Al,O3 du-
rante a MAE na obtencéo de particulas do sistema WC-Ni-Al,O3, bem como, compreender seu efeito na mor-
fologia e dispersao das particulas formadas pelo pé composito.

2. MATERIAIS E METODOS

Para obtencdo do sistema WC-Ni-Al,O5; 0s materiais de partida, pés de WC, Ni e Al,O3, foram processados
pela técnica de metalurgia do p6 com uso da moagem de alta energia (MAE). Os pos utilizados no presente
trabalho foram o carbeto de tungsténio (WC) fornecido pela Cervin S.A., alumina (Al,O3) em estado natural
proveniente do Rio Grande do Norte (RN) e o niquel (Ni) com pureza 99,999% da Aldrich Chemical Com-
pany.

Os materiais, procedimentos e técnicas de caracterizagdo usados na obtencdo do sistema WC-Ni-
Al,O; foram representados no fluxograma abaixo, Figura 1:
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Figura 1: Fluxograma do Procedimento Experimental empregado para obtengdo do comp6sito WC-Ni-Al,Os.

As trés composigdes utilizadas na pesquisa foram descritas na Tabela 1:

Tabela 1: Composicao dos pos.

Composicado Carbeto de Tungsténio Niquel Alumina
WC-Ni —05%Al,05 92%p 3%p 5%p
WC—Ni —10%Al,05 87%p 3%p 10%p

As composicBes anteriormente indicadas foram processadas em moinho de alta energia do tipo plane-
tario Pulveristte-7. Os cadinhos e as esferas utilizadas na moagem foram de metal duro e a relagéo de massa
bola/pé foi de 10:1, em cada ciclo de moagem usou-se 7g de p6. Os p6s foram moidos & mido (alcool etili-
co), com velocidade de rotacdo de 400 rpm. Os tempos de moagem foram: 1, 2, 4, 10 e 20h; a fim de obser-
var a formacéo das particulas compositas e a relagdo com o tamanho medio de particula obtido.

2.1 Técnicas de caracterizacéo dos pés

Para caracterizar os pés de partida e as composi¢des apds moagem foram realizadas anélises da distribuicdo
do tamanho médio de particulas por granulometria a laser via Umida, com o equipamento Cilas 920, determi-
nacdo da morfologia e dispersdo do tamanho de particulas através de observagdo em microscopia eletrdnica
de varredura (MEV) no microscopio da marca JOEL JSM-6380LV e determinacéo de fases por difratometria
de raios-x no equipamento marca RIGAKU, modelo MINIFLEX 1, utilizando-se radiacdo Cu-ka. (1.540598)
com um passo de 0.05%/mim.

3. RESULTADOS E DISCUSAO

Nesta sessdo serdo apresentados e discutidos o efeito dos parametros empregados para obtencdo dos p6s do
sistema WC-Ni—Al,Os, com énfase na dispersdo dos pds, tamanho médio de particula e fases formadas, em
suas propriedades finais

Referente aos pds de partida tem-se na Figura 2 (a) o MEV do p6 de WC, que apresentou uma morfo-
logia arredondada com tamanhos de particulas homogéneos formando aglomerados. A analise de DRX, na
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Figura 2 (b), foi realizada para o p6 inicial de WC, gerando um difratograma, notou-se picos bem definidos e
de alta intensidade, e sem a presenca de impurezas, referente a ficha cristalografica JCPDS nimero 150-1516.
Séo condizentes com os padrdes DRX em p6 do WC pelo descrito na literatura [24, 25]. A empresa CERVIN,
produtora do p6é de WC, forneceu um tamanho médio de particula de 2,95 um.
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Figura 2: Caracterizagdo do Pd de Carbeto de Tungsténio como recebido pelo fabricante, (a) Micrografia Eletronica de
Varredura, (b) Difratograma de Raios-X.

Na figura 3 (a), observou-se 0 MEV para o p6 de Al,Os, esse que apresentou uma morfologia achatada,
assemelhando-se com as estruturas lamelares, em estado de aglomeracéo esférica, tipica de p6s obtidos por
meios mecanicos [21]. A analise de DRX, na Figura 3 (b), notou-se que esta ceramica apresenta picos bem
definidos, de alta intensidade e sem a presenca de outros componentes ou contaminantes, referente a ficha
cristalografica JCPDS nimero 900-9671. O tamanho médio de particula da alumina foi determinado pela
analise de particulometria a laser tendo como resultado um tamanho médio de particula de 4,27um.
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Figura 3: Caracterizagdo do P6 de Alumina (a) Micrografia Eletronica de Varredura e (b) Difracdo de Raios-X.

Na Figura 4 (a), observa-se 0 MEV para o p6 de Ni, que apresentou formato tipico arredondado leve-
mente achatado formando placas, comportamento tipico de p6s ddcteis obtidos por meios mecanicos como é
0 caso da MAE. O tamanho médio de particula do niquel foi obtido por analise de particulometria a laser que
forneceu um tamanho médio de particula de 35,22 um. A Figura 4 (b), corresponde a um difratograma de
raios-x do p6 de Ni, como resposta obteve-se um padrao de difracdo com picos bem definidos e de alta inten-
sidade, e sem a presenca de impurezas, referente a ficha cristalografica JCPDS nimero 210-0646. Houver
identificacdo de pico para Ni nas regides de reflexdo em 26 = 44,4°; 51,8°; 76,3°, confirmado descrito na lite-
ratura [4].
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Figura 4: Caracterizacdo do P4 de Ni como recebido pelo fabricante (a) Micrografia Eletronica de Varredura, (b) Difra-
tograma de Raios-X.

3.1 Caracterizacdo dos p6s de WC-Ni-Al,O3

A eficiéncia da moagem de alta energia (MAE) ¢ influenciada por diversos fatores, sendo os principais a na-
tureza da composicdo dos pds e o tempo de moagem. A técnica escolhida para a obtencdo dos pés, MAE, do
sistema WC-Ni-Al,O; permitiu avaliar o tamanho médio, a morfologia e o grau de aglomeracdo das particu-
las de cada composicdo em funcdo do tempo de moagem: 1, 2, 4, 10 e 20h, bem como o efeito da substituicdo
parcial do WC pela Al,Os.

A Figura 5 (a, b) mostra o p6 do sistema WC-Ni-5%Al,03 ap6s 1h de moagem a 400 rpm. Percebeu-
se particulas mais claras de WC, de tamanhos variados, morfologia irregular e distribuida por toda a amostra.
Pode-se ainda perceber aglomerados formados por particulas menores do carbeto. J& os constituintes mais
escuros sdo particulas de alumina de tamanho maior se comparadas as de WC, e referente a morfologia, tém-
se particulas achatada, tipico de particulas obtidas por processos mecénicos. O niquel aparece ja aglomerado,
em virtude da soldagem a frio comum para materiais ducteis, na forma de lamelas com uma coloragao cinza
claro.

Nota-se que WC que apresenta particulas de tamanho inferior ficou dispersa em toda a amostra, no en-
tanto, uma 1h de moagem néo foi suficiente para tornar a distribuicdo dos materiais homogénea, sendo noté-
rio a aglomeracéo do p6 de WC e niquel. Ja na Figura 6 (a, b) a mesma composi¢cdo WC-Ni-5%Al,0; foi
moida por 20h. Sendo possivel notar a diminuicdo do tamanho das particulas dos componentes frageis WC e
Al,O3, bem como, um aumento na aglomeracdo de cada um dos elementos constituintes. As placas de niquel
aumentaram de tamanho confirmando a intensificacdo do processo de (micro) soldagem na fase ductil [21,
26]. O mesmo comportamento existe para a composi¢do WC-Ni-10%Al,0s.

20 um

Figura 5: MEV da composicdo WC-Ni-5%AIl,0; com 1h de moagem com aumento de 3000x (a)
e com aumento de 5000x (b).
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Figura 6: MEV da composicdo WC-Ni-5%AI,0; com 20h de moagem com aumento de 3000x (a)
e com aumento de 5000x (b).

Uma das técnicas para reafirmacdo da dispersdo dos componentes na amostra é o EDS, por meio da
técnica de mapeamento, realizado durante a andlise de MEV. Na Figura 7 (a), foi representado os elementos
quimicos, em sua forma elementar, constatados na amostra durante a analise, sdo eles: W, C, Al, O e Ni. Na
Figura 7 (c), por meio da técnica de mapeamento dos componentes da amostra 7 (b), percebeu-se que a alu-
mina e o carbeto de tungsténio apresentaram tamanho médio de particulas pequenos. Referente a dispersao
dos componentes pode-se constatar uma predominancia de continuidade do carbeto (Cor verde claro), ja o
oxido de aluminio (Cor vermelha) e o niquel (Cor verde escuro) se apresentaram predominantemente na con-
figuracdo de aglomerados.
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Figura 7: a) EDS da composi¢do WC-Ni-5%Al,0; com 10h de moagem, (b) e (c) Micrografia de WC-Ni-5%Al,0s.

As andlises de particulometria a laser quando associadas as imagens de MEV possibilitaram analisar a
influéncia do percentual de alumina na aglomeracgdo e no comportamento quanto a quebra dos p6s. Como se
pode perceber nas Figuras 8 (a, b) e 9 (a, b) os componentes frageis tendem a fragmentar-se com maior faci-
lidade.

A andlise de granulometria a laser auxiliou a entender o processo de fratura das particulas, uma vez
gue proporciona uma analise percentual do tamanho médio de particula. As composi¢es apds uma hora de
moagem apresentaram os seguintes comportamentos: com 5%p de alumina tem-se que 90% da amostra apre-
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sentou tamanho mediano de particula inferior a 3,32um e com 10%p de alumina, 90% da amostra apresentou
um tamanho mediano de particula inferior a 3,09um. Apesar de a granulometria fornecer uma discreta dimi-
nuicdo no tamanho médio de particulas ndo pode-se desconsiderar o efeito da aglomeracéo que é visivel
guando compara-se as Figuras 8 (a) e (b) e 9 (a) e (b).
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Figura 8: Composicdo de WC-Ni-5%Al,0; moida por 10h, anélise de MEV (a) e analise de particulometria a Laser
(b), composicdo de WC-Ni-10%Al,0; moida por 10h, analise de MEV.
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Figura 9: Composicdo de composi¢do de WC-Ni-10%Al,0; moida por 10h, analise de MEV (a) e Analise de Granulo-
metria a Laser (b).

3.2 Caracterizacdo de difragdo de Raio-x

Com a andlise da técnica de DRX foi possivel determinar a influéncia do tempo e da composi¢do na forma-
¢do de fases cristalinas e amorfizacdo das composi¢des estudadas, conforme Figura 10 (a, b). Os padrdes de
fases encontrado nos p6s compositos de WC-Ni com 5 e 10%p. Al,O3, moidos durante 1, 2, 4, 10 e 20h, sdo
condizentes com os padrdes descritos na literatura [27, 30].

Nos difratogramas foram detectadas as fases WC e Al,Os. Entretanto o dxido so foi percebido nas amos-
tras moidas até 4h. Pode ser observado que com o aumento do tempo a intensidade dos picos diminuiu, bem
como, houve seu alargamento, evidenciando assim que os tempos adotados contribuiram para o processo de
amorfizacao.
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Figura 10: Difratogramas dos pds de WC-Ni-Al,O3: (a) DRX dos p6s da composi¢cdo WC-Ni-5%Al,05, (b) DRX dos

pos da

composi¢do WC-Ni-10%Al,0s.

A Figura 11 (a, b) mostra uma ampliacdo dos picos mais e intensos dos difratogranas das composicGes
estudadas, séo eles: ~ 31,5% ~ 35,7° e ~ 48,3° (26 theta). Mesmo com o tempo de moagem de 20h néo foi
possivel, tomando como referéncia as difragdes, identificar a formagdo de novas fases, isso é, os picos dis-
postos sdo caracteristicos do material de partida mais abundante, ou seja, o carbeto de tungsténio.
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Figura 11: Difragdo dos pés de WC-Ni-Al,O3: Os trés picos representam as fases cristalinas,

(a) p6s da composigdo WC-Ni-5%Al,03 (b) pds da composi¢do WC-Ni-10% Al,Os.
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3.3 Tamanho médio de particula

Utilizando-se da analise de particulometria pode-se comparar a distribuicdo de tamanho das particulas relaci-
onando-as com as composi¢des determinadas neste estudo e com o tempo de moagem. Verificou-se em todas
as composicdes que 0 aumento no tempo de moagem proporciona uma diminuicdo no diametro médio das
particulas, apresentando uma variagdo de, aproximadamente, 50% de reducdo para todas as composi¢Ges com
20h de moagem. Vale ainda salientar que houve estado de aglomeracdo para todas as amostras, ndo sendo
possivel especificar se o resultado obtido trata-se de particulas ou aglomerados. A Figura 12 ilustra a relagao
entre o tamanho médio de particulas e o tempo de moagem.

1.80 —@— WC-Ni-5% ALO,

1 WC-Ni-10% ALO,
1,65 -
1,50
1,35

1,20

Tamanho Médio de Particula (pm)

1,05 -

0,90

1h 2h 4h 10 h 20h

Tempo de Moagem

Figura 12: Distribui¢do do tamanho médio de particulas em funcéo do tempo de moagem.

Ficou evidenciado com o estudo da moagem que longos tempos ndo sdo indicados para o compdsito es-
tudado quando se deseja apenas diminui¢do do tamanho médio das particulas, uma vez que, houve quebra de
material de forma evidenciada até 10h. Ap6s esse tempo demorou-se mais 10h para uma reducdo entre 5 e
10% do seu tamanho médio de particula.

4. CONCLUSAO

A moagem de alta de energia, nos tempos estudados, foi eficiente até 10h para realizacdo da fragmentacéo
das particulas e em todos os tempos para propiciar o refinamento dos pos de todas as composic¢Ges e quanto
maior o percentual de alumina presente mais rapida foi a diminui¢do das particulas. Constatou-se ainda, a
presenca de particulas compdsitas quando se analisou as micrografias dos pds depois da moagem de alta
energia (MAE). Isso foi possivel ao mecanismo de fratura tipico das particulas com alta dureza (Al,O; e
WC).
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