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RESUMO

Este trabalho tem por objetivo a investigagdo do efeito da moagem de alta energia sobre a
morfologia, tamanho de particula e compressibilidade do compoésito WC-Ni. O metal duro é um material
composito utilizado em diversas areas de usinagem, mineragdo e construgdo civil, podendo ser aplicado
diretamente em componentes de equipamentos de perfuragdo de petrdleo e gas. A moagem do metal duro
WC-20NIi, partindo dos p6s de WC e Ni, foi realizada para tempos de moagem de 1, 2, 4, 8, 16, 32 e 64
horas. A fim de observar a influéncia do tempo de moagem sobre a microestrutura, empregaram-se as
técnicas de microscopia eletrdnica de varredura e granulometria a laser. Esta avaliacdo permitiu observar o
comportamento morfol6égico e a interacdo entre os componentes do material produzido. Os resultados
mostram que o tempo de moagem produz a reducdo do tamanho das particulas seguida de formacdo de
aglomerados com tamanhos menores do que 0os componentes utilizados na obtencdo dos compositos.

Palavras-chaves: Moagem de alta energia, compésito WC-Ni, compressibilidade, morfologia.

Effect of high energy milling on the morphology and compressibility of
WC-Ni composite powder

ABSTRACT

The purpose of this work is to analyze the effect of high energy milling on the morphology, particle
size and compressibility of WC-Ni composite. The hard metal is a composite material used in several areas of
machining, mining and construction and can be applied directly to components of drilling equipment for oil
and gas. The milling of hard metal WC-20Ni, from the WC and Ni powders, was performed for milling times
of 1, 2, 4, 8, 16, 32 and 64 hours. Scanning electron microscopy and laser granulometry were used to follow
the influence of milling time on the microstructure. This evaluation allowed to observe the morphological
behavior and interaction between the components of the material produced. The results show that the milling
time produces a reduction of particle size followed by particle agglomeration with sizes smaller than the
components used in the preparation of composites.

Keywords: High energy milling, WC-Ni composite, compressibility, powder morphology.

1 INTRODUCAO

A metalurgia do pé €, as vezes, uma rota alternativa na producéo de produtos e, outras vezes, a Unica
alternativa de producéo, como é o caso do compdsito metal duro. Metais duros sdo materiais compdsitos com
elevada dureza e relativamente elevada tenacidade a fratura, que oferecem alta resisténcia ao desgaste. Eles
sdo utilizados em ferramentas de corte industrial e outras aplicagdes onde alta resisténcia ao desgaste é
necessaria [1].

O metal duro é composto por duas fases: a fase dura e fragil formada por carbeto (WC, TiC, TiCN),
e a fase ligante (Co, Ni, Fe). Ambas as fases podem ser modificadas com o objetivo de alcancar as
propriedades finais desejadas [2]. A quantidade de ligante esta diretamente relacionada com as propriedades
do metal duro e o0 aumento do teor de ligante diminui a dureza do material, elevando sua tenacidade a fratura

(3]
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O uso do cobalto como ligante apresenta alguns problemas. Em particular, o cobalto é raro, e
conseqlientemente caro, e também tem menor resisténcia a corrosdo em ambientes aquosos e &cidos [4].
Vérias pesquisas para encontrar um ligante alternativo para o metal duro WC foram feitas. Holleck e Prakash
et al. [6] demonstraram que o ferro e/ou niquel, com pequenas adi¢es de cobalto, pode ser usado como
ligante, proporcionando propriedades comparaveis ao cobalto.

Uma condic¢do para o material compésito mostrar melhor desempenho é a distribuicdo homogénea
das fases [7]. A aglomeracdo de particulas prejudica as propriedades mecanicas do compdsito. Diferencas no
tamanho, concentracdo e morfologia das particulas, contribuem para a aglomeracao [8]. Na metalurgia do pé,
a mistura € um item importante para uma distribui¢do homogénea das particulas em todo o material [9-11].

O processo de Moagem de Alta Energia (MAE) é uma sintese mecano-quimica em que as misturas
de pés de diferentes metais ou ligas sdo moidas conjuntamente para obtencdo de uma liga homogénea,
através da transferéncia de massa. Durante o processo, as particulas de p6 sdo continuamente deformadas,
soldadas a frio, quebradas e re-soldadas. A técnica consiste basicamente no processamento de materiais na
forma de p6s, juntamente com corpos de moagem, que podem ser esferas de aco ou outro material de alta
dureza, inseridos em um vaso de moagem, geralmente feito do mesmo material das esferas.

Por vibracéo ou rotacdo as esferas chocam-se com as paredes do vaso resultando em uma prensagem
do po6 a cada impacto, e deste modo o pé é repetidamente levado a solda, fratura e ressolda num intenso
processo ciclico de transferéncia de energia que possibilita a nanoestruturacdo dos materiais moidos [12,13].
Atualmente, vem permitindo a obtengdo de materiais compdsitos, materiais nanoestruturados, compostos
intermetalicos, solucgdes solidas amorfas, entre outros [14,15].

Durante a moagem de alta energia, alta deformacéo ¢ introduzida nas particulas. Isso é manifestado
pela presenca de varios defeitos cristalinos, tais como discordancias, vazios, falha de empilhamento e
aumento no nimero de contornos de gréo. A presenca desses defeitos, além do refinamento da microestrutura
que diminui as distancias de difusdo e do aumento da temperatura durante a moagem, aumentam a
difusividade dos elementos solutos na matriz, resultando na produgdo de pds com alta sinterabilidade em
relagdo a moagem convencional [16].

A compactacdo de pecas € responsavel pela defini¢cdo da geometria e densificacdo da mistura de pos.
A principal propriedade que afeta a compactagdo é a compressibilidade do pd, que pode ser definida como a
extensdo segundo a qual uma massa de pdé pode ser densificada pela aplicagdo de pressdo. A
compressibilidade é uma caracteristica importante, pois determina a pressdo a ser exercida pelo ferramental
para se conseguir uma determinada densidade da peca.

O objetivo deste trabalho é analisar os efeitos da moagem de alta energia sobre a morfologia e
compressibilidade do compdésito WC-Ni, ap6s diferentes tempos de moagem. Para caracterizacdo dos pés
produzidos foram realizadas andlises por microscopia eletrénica de varredura (MEV) e granulometria a laser.

2  MATERIAIS E METODOS

A resistente a corrosdo das classes de WC-Ni, que geralmente contenham de 6 a 20% de niquel, séo
utilizadas em componentes que entram em contato com fluidos corrosivos, por exemplo, valvulas, bocais, e
selos mecanicos. Os materiais usados nas experiéncias foram p6s de WC (99% de pureza) e de Ni (99,8% de
pureza), adquiridos da Alfa Aesar©. Apds a caracterizagdo dos pds de partida, foi preparada a mistura na
proporgdo em massa de 80% de WC e 20% de Ni.

Os pds iniciais bem como as composi¢des apds a moagem de alta energia, foram caracterizados pela
realizacdo dos seguintes ensaios:

a) Determinacdo da distribuicdo do tamanho médio de particulas por granulometria a laser, com o
equipamento Cilas 1064.

b) Determinacdo da morfologia e tamanho das particulas através de observacdo em microscopia
eletrdnica de varredura (MEV) no microscépio Shimatzu modelo SSX-550.

A moagem dos pos de WC e Ni em moinho de alta energia visa a sintese de p6 composito de metal
duro por MAE. Os pds de WC e de Ni foram colocados no recipiente de moagem que foi completado até a
metade do seu volume com hexano. Este Ultimo desempenha os papéis de agente controlador do processo
(PCA) e de inibidor de oxidacgdo dos p6s. O recipiente de moagem e os corpos de moagem (esferas com 5
mm de didmetro) utilizados sdo de aco AlISI 52100, a relagdo de massa das esferas por massa de pé foi de 8:1

A mistura foi submetida & moagem de alta energia em moinho do tipo atritor da marca Netzsch®©,
sob atmosfera de argbnio no interior do recipiente de moagem e a velocidade de rotacdo de 800 rpm. Os
tempos de moagem foram de 1, 2, 4, 8, 16, 32 e 64 horas, sendo retiradas amostras dos pos obtidos para
caracterizacdo, de forma, a observar a evolucdo da formacéo das particulas compdsitas.
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Os pds processados em cada moagem foram retirados do recipiente de moagem ainda misturados
com hexano e colocados em beckers. Em seguida, foram levados a uma estufa a 60°C para secagem do
hexano, por aproximadamente 1 hora. Posteriormente, foram retiradas amostras para analises das
modifica¢des ocorridas durante a moagem de alta energia.

Para a determinagdo da compressibilidade foram confeccionados corpos de prova em matriz
cilindrica. Uma maquina de ensaios universal marca Kratos com capacidade de 10tonf foi utilizada e as
amostras foram compactadas com estearato de zinco como lubrificante. A aquisicdo dos dados adquiridos
pelos sensores (célula de carga e sensor de deslocamento tipo lvdt) foi realizada através do sistema Spider 8,
da HBM, com o uso do programa Catman Express. Todos o0s ensaios foram realizados a temperatura
ambiente.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Caracterizacéo dos pos de partida

A Figura 1 mostra a micrografia do pé de WC obtida por microscopia eletrénica de varredura.
Observa-se para 0 WC uma morfologia com cristais bem facetados e tamanhos de particulas bastante
homogéneos.

Figura 1: Micrografia eletrnica de varredura do p6 WC comercial.

A Figura 2 mostra a micrografia do p6 de Ni obtida por microscopia eletrénica de varredura. Nota-
se para o Ni, que as particulas possuem morfologia arredondada e apresentam-se formando aglomerados.
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Figura 2: Micrografia eletrdnica de varredura do pé Ni comercial.
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3.2 Efeito do tempo de moagem no tamanho de particulas

Tamanhos caracteristicos as proporgdes em que 10, 50 e 90 % do material é passante foram
determinados e representados respectivamente por D, Dsg € Dgo. Os resultados estdo apresentados na Tabela
1.

Tabela 1: Tamanho médio de particulas.

Tamanho Médio de Particulas (um)
Tempo de MAE

Dy Dso Dgo

1 hora 1,02 5,59 9,97

2 horas 0,28 3,52 6,80

4 horas 1,25 3,30 6,44

8 horas 0,81 2,07 4,39

16 horas 0,49 2,43 4,78

32 horas 1,24 2,76 5,53

64 horas 1,05 3,66 7,61

O gréfico da Figura 3 mostra a relagéo entre o tamanho de particula (Dg) € 0 tempo de moagem.
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Figura 3: Efeito do tempo de moagem no tamanho de particulas (Dg).

Pode-se verificar que a medida que o tempo de moagem aumenta o tamanho de particula torna-se
menor. Entretanto, se a moagem é prolongada ap6s 8 horas, 0o tamanho de particula tende a aumentar,
provavelmente devido a formacao de aglomerados durante a moagem.

A quantidade de agente controlador do processo (PCA) retirada durante o processo foi total para
todos os tempos, sendo reposta em igual quantidade em cada tempo de moagem. A moagem via Umido com
PCA foi utilizada visando reduzir a agregacdo das particulas, pois as particulas de p6 soldam-se umas as
outras a frio durante a MAE, mas grande parte do PCA se volatiliza com o aquecimento devido & moagem e
o tamanho de particula do pé pode aumentar se a quantidade de PCA estiver abaixo de um valor critico [17].

3.3 Evolucao morfolégica das particulas de pé do compésito

A técnica escolhida para obtencdo do compdsito proposto WC-20Ni permite avaliar a morfologia
das particulas com o tempo de moagem. A evolucdo morfoldgica das particulas ao longo das 64 horas de
moagem pode ser observada na Figura 4.
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Figura 4: Micrografia do p6 de WC-20Ni, moido por: (a) 1 hora, (b) 2 horas, (c) 4 horas, (d) 8 horas, () 16
horas, (f) 32 horas e (g) 64 horas.
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Durante o processo de MAE, os pés sdo submetidos a colisdo de alta energia, 0 que provoca a
deformacéo pléastica, soldagem a frio e fratura das particulas. Na primeira etapa da moagem, as particulas
ducteis sofrem deformacdo, enquanto que as particulas frageis sofrem fragmentacéo, Figura 4(a).

As particulas frageis sofrem fraturas, as quais tendem a refina-las. Apés 2 horas de moagem, em
comparacdo com as particulas de Ni, as particulas de WC diminuiram de tamanho para formar particulas de ~
6 um, Figura 4(b).

Apos 4 horas de moagem, o pé de Ni tornou-se achatado devido as forcas de impacto exercidas
sobre o p6 por meio da moagem. As particulas achatadas sofrem soldagem, enquanto as particulas frageis sdo
distribuidas na superficie do material mais mole, Figura 4(c).

Com o aumento do tempo de moagem, a capacidade das particulas de aceitar mais deformagao
plastica diminui. Como a soldagem é o mecanismo dominante no processo, a morfologia das particulas é
alterada para aglomerados de particulas achatadas e fragmentadas, Figura 4(d) e (e).

3.4 Compressibilidade das misturas

A Figura 5 mostra o efeito da pressdo de compactacdo sobre a densidade relativa das amostras.
Todas as amostras apresentaram aumento da densidade relativa com o aumento da pressdo. A amostra moida
por uma hora apresentou as maiores densidades para todas as presses no intervalo aplicado. A densidade
relativa alcangou um valor maximo de 64% para a amostra de 1 hora comparada a 56% da amostra de 64
horas.
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Figura 5: Curva de compressibilidade das misturas de WC-20Ni.

O p6 moido por 1 hora pode estar com granulometria mais variada, onde os grdos menores
preenchem espagos vazios deixados pelos maiores, aumentando assim o empacotamento das particulas e a
densidade a verde, como indicado na literatura [18].

A morfologia e o encruamento das particulas influenciam a compressibilidade dos pés. Particulas
com morfologia achatada proporcionam maior capacidade de deformacdo durante a compactagdo, pois
apresentam uma superficie especifica maior e, consequentemente permitem a unido mecénica entre as
particulas [19]. Por outro lado, uma maior area superficial (caracteristica de particulas achatadas) resulta num
maior atrito interno entre as particulas, diminuindo a compressibilidade do material. O encruamento sofrido
pelas particulas durante o processamento por moagem também é uma das causas na queda da
compressibilidade do material. Com o aumento do tempo de moagem o encruamento das particulas ducteis
aumenta e a capacidade de deformacdo é praticamente esgotada, causando a fratura e dificultando o seu
empacotamento.
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4 CONCLUSOES

A moagem produz a redugdo do tamanho das particulas seguida de formacdo de aglomerados com
tamanhos menores do que os elementos utilizados na obtencdo dos compdsitos. Além disso, os resultados
mostraram que o controle do tamanho de gréo dos p6s pode ser feito através do tempo de moagem.

O tempo de moagem tem grande efeito, tanto na forma, no tamanho e na homogeneidade dos
aglomerados. As imagens de MEV permitiram visualizar os efeitos do processamento de moagem de alta
energia, como a alteracdo de morfologia das particulas e o seu refinamento, além da formacdo de
aglomerados.

Todas as misturas apresentaram a curva tipica de compressibilidade, na qual a densidade aumenta
com 0 aumento da pressdo de compactacdo, enquanto que a inclinagdo da curva diminui com o aumento da
pressdo. A morfologia e o encruamento tém uma grande influéncia na compressibilidade dos p6s. Uma
granulometria mais variada e morfologia achatada aumentam a compressibilidade, enquanto um menor
tamanho de particula causa uma diminuigdo da compressibilidade para o compésito estudado, assim como o
fato do material aumentar seu encruamento e diminuir a capacidade de deformagdo com o tempo de moagem.
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