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RESUMO

Este trabalho tem o objetivo de avaliar uma possivel relagdo entre as propriedades
mecanicas calculadas a partir dos dados de micropenetragao instrumentada e o
comportamento sob desgaste microabrasivo dos compodsitos a base de tungsténio
(W) infiltrados por latdo, usados em coroas diamantadas utilizadas em sondagem
mineral. As amostras dos compoésitos de tungsténio foram sinterizadas com
combinagdes de diferentes tamanhos de particulas W e adi¢des de ligas a base de
outros elementos, além de adicbes de abrasivos secundarios (SiC). Apos a
preparagcao metalografica, as amostras foram analisadas em um micropenetrador
instrumentado com um penetrador do tipo Vickers. As fases foram penetradas com
uma carga de 30 mN, exceto o carbeto de silicio, com carga de 250 mN. As curvas
geradas a cada penetragdo permitiram calcular a microdureza e o modulo de
elasticidade para cada fase. Estes resultados foram comparados com os
coeficientes de desgaste microabrasivo dimensionais obtidos em um trabalho
anterior, através de ensaios de microabrasdo com lamas abrasivas a base de
carbeto de silicio, silica e hematita, efetuados com equipamento do tipo Calowear.
Foi observada uma diminuigdo na microdureza conforme o tamanho dos gréos de
tungsténio aumenta. Para a lama abrasiva contendo SiC, uma diminuigdo no
coeficiente de desgaste microabrasivo se seguiu a diminuicdo na microdureza do
tungsténio. O oposto foi observado com a lama de SiO,, enquanto, para a lama de
Fe,O3, nenhuma correlacao clara foi obtida. Também é importante dizer que o efeito
da dureza do latdo infiltrado (fase aglutinante) tornou-se mais significativa nos
ensaios com as pastas de SiO, e de Fe;O3. Quando as ligas a base de outros
elementos s&o adicionadas, para o abrasivo SiC, o aumento da plasticidade do latao
aumenta o desgaste, porque as deformagdes plasticas sdo aumentadas, levando em
consideracao a relacao Hpr/Hrmse muito alta. A plasticidade da fase W parece néo
interferir no desgaste. Ocorre o contrario para o abrasivo SiO,. Para ambos os
abrasivos, o cobre adicionado aumenta a fragdo volumétrica de fase “macia’,
proporcionando um desgaste ainda maior. Para o abrasivo Fe;O3;, o aumento na
plasticidade do latdo aumenta o coeficiente de desgaste, pois leva a indentagbes

maiores, ou seja, a maiores deformacgdes plasticas. Dependendo do tipo do



abrasivo, os mecanismos observados foram riscamento e rolamento de particulas
(multiplas indentacdes), além da ocorréncia de ambos simultaneamente, embora
dissociados.

Palavras-chave: micropenetracdo instrumentada, microdureza, microabrasao,

compositos, tungsténio, latéo.
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ABSTRACT

This work intends to evaluate a possible relationship between the mechanical properties
calculated from instrumented microindentation data and the microabrasive wear behavior of
infiltrated tungsten (W) composites used in impregnated diamond bits for rock drilling.
Specimens of brass-infiltrated W composites were sintered with combinations of different W
particle sizes, and additions of alloys based on other elements, as well as additions of
secondary abrasives. After metallographic preparation, the specimens were analyzed in an
instrumented microindenter with a Vickers indenter. All phases were indented with a load of
30 mN, except the silicon carbide, with a load of 250 mN. The indentation curves allowed the
calculation of microhardness and Young’s modulus for each phase. Those results were
compared with dimensional microabrasive wear coefficients obtained in a previous work, by
testing microabrasion with abrasive slurries based on silicon carbide, silica and hematite,
performed with Calower equipment. It was observed a decrease in microhardness as the
tungsten grains size increase. For the SiC abrasive slurry, a decrease in microabrasive wear
coefficient followed the decrease in tungsten microhardness. The opposite was observed
with the SiO, slurry, whereas, for the Fe,Oj3 slurry, no clear correlation was obtained. It is
also important to say that the effect of infiltrated brass (binder phase) hardness became
more significant in the tests with the SiO, and Fe,O; slurries. When the alloys based on other
elements are added, to the SiC abrasive, the increase of the brass plasticity increases its
wear, because the plastic deformations are increased, taking into account the very high
Haor/Hphase relation. The plasticity of the W phase seems not to interfere in wear. The
opposite is true for the SiO, abrasive. For both abrasives, the copper added increases the
"soft" phase volumetrical fraction, providing an additional wear. For the Fe,O; abrasive, the
increase in the brass plasticity increases the wear coefficient, since it leads to larger
indentations, i. e., to larger plastic deformations. Depending on the abrasive type, the
observed mechanisms were grooving and particles rolling (multiple indentations), besides the
occurrence of both simultaneously, although, dissociated.

Keywords: instrumented microindentation, microhardness, microabrasion, brass-infiltrated

tungsten composites, brass.
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CAPITULO |

1 INTRODUGCAO

Na prospeccdo mineral, uma importante etapa é a sondagem mineral
testemunhada. Para a realizagado desta etapa, empregam-se, normalmente, coroas
diamantadas, ou, também chamadas, brocas de perfuragdo. Essas coroas sao
fabricadas através do processo de sinterizagcdo por infiltracdo, constituindo-se
basicamente de uma matriz metalica com dispersdao de pequenos diamantes de
forma aleatéria — isto €, um compdsito. As matrizes metalicas, formadas por um
amalgama compacto de pds de tungsténio unidos por uma liga metalica infiltrante
(neste caso, o latdo), tém por objetivo dar sustentagdo aos diamantes e ao mesmo
tempo ser desgastada, a fim de expd-los durante a utilizagdo da ferramenta.
Contudo, este desgaste ndo pode ser muito elevado, pois os diamantes seriam

arrancados facilmente e a ferramenta perderia, assim, a capacidade de cortar.

E conhecido que um dos mais importantes parametros no controle do
comportamento de um material em relagdo ao desgaste abrasivo é a dureza. Quanto

maior sua dureza, em geral maior a resisténcia ao desgaste abrasivo (FANG, 1997).

Em um trabalho anterior, Lozzer (2008) utilizou dez amostras de matrizes
metalicas — cujas diferengas residem no tamanho dos pos de tungsténio, além de
algumas adigbes de pds de ligas com outras composi¢des e abrasivos secundarios —
em ensaios de macrodureza e correlacionou os resultados aos coeficientes de
desgaste microabrasivo dimensionais de cada uma, obtidos por microabrasdo com
trés tipos de lama abrasiva. Nao obstante, isto revelou, por vezes, a falta do vinculo

esperado entre macrodureza e desgaste microabrasivo.

Simultaneamente, Lozzer (2008) identificou, através de microscopia eletrénica de
varredura, os micromecanismos atuantes em cada fase quando se utilizava cada
uma das lamas abrasivas — carbeto de silicio, silica e hematita. Este estudo mostrou

que, para o carbeto de silicio, o micromecanismo predominante a atuar era o
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rolamento de particulas, ou indentagdes multiplas. No caso da silica, houve outro
micromecanismo predominante, o deslizamento de particulas, ou riscamento. Por
outro lado, no caso da hematita, houve o aparecimento de um mecanismo duplo de
desgaste, que apresenta riscamento leve na fase muito dura (tungsténio) e

indentagbes multiplas na fase macia, isto €, o latao.

Sabendo, pois, que as amostras apresentam microestruturas multifasicas e
mecanismos de desgaste em escala micrométrica, com caracteristicas diversas,
opta-se no presente trabalho pela técnica de micropenetragao instrumentada para
ensaio, a fim de que se analise uma possivel relacdo entre a microdureza das fases
latdo e tungsténio das amostras e os coeficientes de desgaste microabrasivos
dimensionais para cada lama abrasiva, obtidos por Lozzer (2008), possibilitando que

se separem efeitos da dureza de cada fase no combate ao desgaste.

Para os ensaios de microdureza, utiliza-se um microdurébmetro instrumentado,
com a correspondente técnica de analise de dados, que permite medir dureza,
modulo de elasticidade, tensdes residuais e tenacidade a fratura, entre outras
grandezas (BHUSHAN e LI, 2003). No entanto, atém-se, aqui, somente as duas
primeiras propriedades citadas, obtidas através do levantamento de curvas

carregamento x deslocamento do penetrador.

Assim, visto que a micropenetracao oferece também o moédulo de elasticidade
como propriedade do material ensaiado, e tendo em mente que somente a
microdureza nao ofereceu relacido plausivel a todos os casos, opta-se também por
correlagdes entre a rigidez de cada fase dos materiais, indicada pelo indice H/E, e o

desgaste.

Ha uma amostra (que contém pds a base de cobre adicionados), no entanto, que
necessitou de explicagcdo através de outro caminho. Trata-se da quantidade de
cobre adicionada, que aumenta a fracdo volumétrica de fase macia, mudando o
comportamento sob desgaste, algo que nem a dureza nem a rigidez conseguiram

explicar.
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Concomitantemente, tentativas foram feitas no sentido de conectar as
informagdes deste trabalho com as do trabalho anterior, de modo a enxergar
similitudes e diferencas. Ao final, uma tabela com os principais resultados é

mostrada, como forma de resumir as discussdes desenvolvidas.
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CAPITULO Il

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 BROCAS DE PERFURACAO DIAMANTADAS
211 Sondagem mineral testemunhada

Todo projeto de prospeccado mineral ou mapeamento geoldgico desenvolve-se por
etapas que se justificam por meio de resultados obtidos a partir de amostras, sejam
elas espécimes fisicos (rocha, minério, sedimento de drenagem, concentrado de
bateia, agua, rejeito de mina, e assim por diante), dados estatisticos (medidas
estruturais, teores quimicos e geoquimicos, medidas geofisicas, percentagens de
composi¢cao mineraldgica, entre outros) ou informagdes qualitativas (descricdes de

regides, afloramentos e amostras) (ARIOLI, 2006).

A coleta de amostras litolégicas por meio da sondagem mineral testemunhada é
uma importante etapa da prospeccdo mineral. As diferentes litologias exigem

também brocas constituidas de materiais diferentes, adequados a estas.

A sondagem com ferramentas diamantadas € um método de perfuragao
convencional rotativa por agdo combinada, onde o trabalho se deve a agao de varias
formas de ataque a rocha, em que as principais sdo esmagamento e abrasio
(HUANG e WANG, 1997).

O objetivo da sondagem diamantada & extrair uma amostra cilindrica da rocha,
podendo ser empregada em qualquer rocha, desde a mais macia a extra-dura, como

0 quartzo puro, com aproximadamente 1000 HV (DWAN, 1998a).

Para a execugdao da sondagem, uma broca de perfuracdo, ou simplesmente
coroa, é acoplada a coluna de perfuragédo, que por sua vez esta conectada a uma

maquina perfuratriz, denominada sonda. A coluna de perfuracdo é composta de
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varios elementos tubulares que transmitem a rotacdo da sonda para a coroa,
aplicam a forga de avanco sobre a mesma e permitirem a circulacdo do fluido de

perfuracado até a coroa.

Enquanto a ferramenta gira e avanga no furo, pela agao dos diamantes e remogéao
dos detritos, a amostra entra no tubo, como pode ser visto no esquema simplificado

da Figura 1.

Haste Amostra da rocha Coroa
Impregnada

Diregdo da Sondagem

Figura 1: Obtengao da amostra cilindrica no processo de sondagem diamantada (LOZZER, 2008)

21.2 Coroa impregnada de diamantes

As coroas impregnadas de diamantes emergiram como o tipo de ferramenta mais
comumente utilizado na industria de exploracdo mineral. As vantagens de sua

utilizacdo em relagao as coroas com outro tipo de mecanismo de corte incluem:

e Ampla faixa de aplicacao
e Menos susceptiveis a danos durante o processo (geometria simples)
e Maior vida util (DIMATEC, 2001)

Um dos elementos fundamentais do processo de perfuragdo € a ferramenta ou
coroa impregnada de diamantes. A face de corte da coroa consiste de um compdsito
formado por diamantes industriais distribuidos aleatoriamente dentro de uma matriz
metalica (DWAN, 1998a).
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A Figura 2 detalha as principais partes da coroa impregnada, dotadas de varios
elementos funcionais em sua estrutura, inicialmente dividida em duas partes: corpo

de aco e corpo sinterizado.

Matriz impregnada
(Face)

Corpo Sinterizado

a3 \V Matriz de
; Sustentacao

.......

Corpo de Ago
(Blanque)

Figura 2: Elementos estruturais e funcionais de uma coroa impregnada de
diamantes (LOZZER, 2008)

As propriedades mecanicas da matriz, o tamanho e a quantidade dos diamantes
podem ser variados de acordo com a rocha que deve ser perfurada. Seu mecanismo
de funcionamento é baseado no desgaste equilibrado da matriz e dos diamantes,
proporcionando uma exposi¢cao constante de diamantes durante a perfuragao
(DWAN, 1998a).

A constituicdo, em peso, aproximada do corpo sinterizado das coroas é de 1/3
pos de tungsténio, 1/3 liga infiltrante e 1/3 diamantes (RANDALL, 1996; DWAN,
1998a).

213 Matriz impregnada de diamantes

A matriz impregnada, também chamada de face de corte da coroa, é responsavel
pelo ataque & rocha. E composta pela mistura de diamantes e pds de tungsténio,
ferro, cobre, cobalto, niquel ou suas ligas, podendo conter abrasivos secundarios
como SiC ou WC (DWAN, 1998a).
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A liga infiltrante, ou metal ligante, deve ser desgastada progressivamente de
modo que novos diamantes, dispersos aleatoriamente na matriz, sejam
continuamente expostos durante a vida da ferramenta, contudo este desgaste néo
pode ser muito rapido para evitar que os diamantes sejam arrancados facilmente
(DWAN, 1998a).

O mecanismo de funcionamento é tal que enquanto a ferramenta corta a rocha, a
matriz € lentamente desgastada pela agdo abrasiva da rocha e erosao acarretada
pelo fluido de perfuragao, fazendo com que novos diamantes sejam continuamente
expostos durante a vida util da ferramenta. Adicionalmente, a matriz deve fornecer
suporte suficiente para evitar que o diamante seja embutido quando a carga
aumenta durante o corte. Uma escolha incorreta da matriz metalica pode levar a
uma ferramenta que desgaste excessivamente rapido ou simplesmente fique cega,
parando de cortar (DWAN, 1998a).

21.4 Matriz metalica

Matriz metalica € a denominagao dada ao esqueleto de pds a base de tungsténio
unidos por uma liga infiltrante. Uma combinagdo destes constituintes, junto a
modificagdes nos parametros do processo de fabricacdo, permitem um produto com
certas propriedades mecanicas, suscetiveis a determinados processos de desgaste
e, consequentemente, a uma faixa do campo de aplicacbes para a ferramenta
(LOZZER, 2008).

21.5 Fabricacao das ferramentas

Na fabricacdo dessas ferramentas os pds de diamante sao misturados aos poés
que formam a parte estrutural da ferramenta, neste caso os pds de tungsténio. Na
sequéncia, sao compactados e inseridos num forno com pequenos bastdes do
material da liga infiltrante dispostos na parte superior. Apds a fusdo destes bastbes o
material percola por entre as porosidades do compactado alcangando o formato final
do componente. A sequéncia dos procedimentos esta mostrada na Figura 3. A

técnica de misturar diamantes a pds metalicos seguida da sinterizagdo do
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compactado da mistura deu origem ao termo ferramentas “impregnadas de

diamantes”.

| SEQUENCIA DE INFILTRACAO >

Infiltrante
i &
Compactado
poroso
Condigcao Infiltragao Infiltracao
inicial parcial completa

Figura 3: Preenchimento dos poros durante o processo de infiltragdo, adaptado de German (1996)

Na fabricagéo de ferramentas impregnadas de diamantes os dois processos mais
empregados sao: prensagem simultdnea ao aquecimento (‘hot pressing”) e
infiltrac&o livre (DWAN, 1998b; DWAN, 1999). Tais processos nao serao detalhados

neste texto, pois fogem de seu escopo.

2.1.6 Tipos de matrizes metalicas

As matrizes sao baseadas em elementos como tungsténio, ferro, cobre, cobalto,
niquel ou suas ligas. Aditivos como grafite, fosforo, titdnio, molibdénio, estanho,
cromo e nidbio e, também, abrasivos secundarios como SiC, WC, SiO, podem ser
adicionados a matriz (CACERES, 2002). Sua principal fungéo € dar sustentagcédo aos
diamantes e o propdsito da infiltragdo do pé de tungsténio por uma liga é formar uma
forte ligagao entre o diamante e a matriz (STOCKWELL, 2000).

A densidade da matriz depende do percentual de tungsténio e do tipo de
infiltrante. Ligas infiltrantes pesadas, como 60Cu-40Ag, resultam em matrizes com
maiores densidades. Similar ao caso das ligas infiltrantes, abrasivos secundarios
pesados, com teores abaixo de 2% em volume, implicam em matrizes com maiores
densidades (CACERES, 2002).
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Caracteristicas como composi¢ao quimica dos pos metalicos da matriz,
granulometria, distribuicdo granulométrica, fase da particula, dentre outras,
influenciam significativamente nas propriedades finais das ferramentas (GASIK et
al., 1999).

Matrizes compostas por pos que apresentam particulas de tamanhos e formas
irregulares e uma ampla faixa de distribuicdo granulométrica provocam um efeito de
entrelagcamento ou travamento dos graos, tornando-as mais resistentes a erosao se
comparadas as matrizes produzidas com poés de formato regular ou de mesma
distribuigdo granulométrica (KONSTANTY, 1991).

Devido a complexidade dos mecanismos de desgaste atuantes na perfuragao de
rochas, as composicoes das ferramentas sao desenvolvidas empiricamente e

guardadas em segredo pelos fabricantes (DING et al., 1998).

A presencga de mecanismos de desgaste como abrasao, eroséo e fadiga térmica
sugere que outras propriedades, além de dureza, devem ser consideradas, tais
como ductilidade, condutividade térmica e coeficiente de expansao térmica (BESTE
et al., 2001).

Compositos de tungsténio e cobre possuem uma combinagdo uUnica de alta
densidade, ductilidade, condutividade térmica, resisténcia mecanica e tenacidade,
enquadrando-se perfeitamente no perfil de propriedades supracitado (EROGLU e
BAYKARA, 2000).

E sabido que a ductilidade da matriz pode ter um efeito positivo na resisténcia ao
desgaste da mesma. Quanto maior a capacidade da liga infiltrante manter as
particulas de tungsténio unidas, maior sera a quantidade de deformagéo plastica
antes da remog¢ao de debris da matriz (HOUCK e SPENCER, 1995).

A importancia da condutividade térmica se encontra na dissipagdo do calor
gerado durante a perfuracéo, que reduz a capacidade de retencdo do diamante bem
como a resisténcia ao desgaste, principalmente quando nenhum liquido refrigerante
for utilizado (CLARK e DEVRIES, 1990).
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Se uma liga transfere mais calor, ela aquecera menos e suas propriedades
mecanicas serdo mais estaveis, o que, provavelmente, resultaria huma melhora
tanto na velocidade de avango como na vida util da ferramenta (KRAR e
RATTERMAN, 1990).

Dependendo da temperatura de sinterizagado, da composigdo quimica da matriz e
do tamanho e da distribuigdo das particulas, os diamantes podem se degradar. Esta
degradagdo comega por volta de 800 °C e a grafitizagdo é a principal causa da
degradacao térmica dos produtos de diamante sinterizados. Isto vale tanto para os
sintéticos quanto para os naturais. Reagdes superficiais severas podem afetar
drasticamente as propriedades do cristal de diamante. Co, W, Ni e Fe sao
formadores de carbonetos e quando estes metais sdo usados como matrizes, a
integridade dos cristais de diamante é afetada pela grafitizagcdo durante a
sinterizacdo (NAIDICH et al., 1984).

Entretanto, quando se usa cobre, estanho ou bronze a integridade ndo é afetada
por causa da baixa afinidade quimica entre o diamante e estes metais. Os
diamantes sintéticos comecam a perder resisténcia a partir de 800 °C. Devido a
presenca de inclusbes metalicas nos cristais, o declinio € relativamente rapido em
temperaturas acima de 1000 °C. Isto indica que quanto maior o nivel de inclusGes
metalicas, mais baixa é a temperatura e o tempo de degradagao desses diamantes.
Os fatores principais da reducado da resisténcia de ligacdo matriz-diamante sao

difusdo, porosidade e grafitizagdo da superficie do diamante (NAIDICH et al., 1984).

O uso de particulas de abrasivo secundario na matriz tem se mostrado um
método muito eficaz na melhoria da resisténcia ao desgaste de matrizes. Particulas
duras como TiBy, TiC, TiN e SiC adicionadas ao pé de titanio causaram um aumento
significativo da resisténcia ao desgaste do compdésito estudado (HAWK e ALMAN,
1997).

21.7 Desgaste da broca

O desgaste de ferramentas diamantadas para perfuragdo de rochas depende

fortemente do comportamento em desgaste dos diamantes (devido a possibilidade
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de sua grafitizagdo a altas temperaturas) e da matriz metalica (MILLER e BALL,
1991). Os principais mecanismos de desgaste apresentados nas ferramentas
diamantadas, utilizadas em perfuragéo rotativa sédo: abrasdo, erosao, fadiga e fadiga
térmica. Estes mecanismos ndo acontecem isoladamente e, simultaneamente,

podem elevar brutalmente o nivel de desgaste do material (BESTE et al., 2001).

Sob ensaio padronizado de abrasdo em matrizes duras e matrizes ducteis,
mudangas no comportamento de desgaste dos compdsitos estudados estdo
relacionadas a processos competitivos de delaminagcdo, microssulcamento e
microtrincamento. O primeiro acontece em matrizes muito ducteis e é acompanhado
por estrias de fadiga. Microtrincamento, por outro lado, acontece em compdsitos
mais duros, onde ha deformagdo plastica limitada, manifestada por
microssulcamentos curtos e finas laminas de delaminagao de pequeno comprimento
(CACERES, 2002).

2.2 MICROABRASAO

A microabrasdo € uma técnica utilizada para produzir desgaste abrasivo em
escala micrométrica. Recentemente vem sendo utilizada para avaliar a resisténcia
ao desgaste, assim como estudar mecanismos de desgaste, tanto de materiais
duros quanto de materiais macios (RUTHERFORD e HUTCHINGS, 1997).

A técnica de microabrasédo tem um de seus principais usos quando ha a presencga
de mecanismos de desgaste em escala micrométrica no processo de desgaste real
dos materiais submetidos ao trabalho de campo. Este ensaio é bastante utilizado
também pela sua grande repetibilidade, facilidade e rapidez na obtencao de
resultados. O equipamento de microabrasao é flexivel, e permite reproduzir diversos
micromecanismos de desgaste a partir da variagdo de seus parametros de ensaios,

como mostrado a seguir, para alguns deles.

A utilizacdo de cargas normais elevadas e/ou lama abrasiva com baixas
concentragcbes de abrasivos geralmente provocam, predominantemente, um
mecanismo de deslizamento de particulas. Na interface de contato ha poucas

particulas abrasivas, gerando altas pressdes de contato e consequentemente
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deslizamento das particulas, como na micrografia eletrbnica de varredura
caracteristica representada na Figura 4. Entretanto, em baixas cargas e/ou lama
abrasiva com altas concentragdes as particulas abrasivas nado ficam engastadas e
rolam entre as duas superficies produzindo deformacéo localizada, caracterizando o
desgaste por indenta¢gdes multiplas, como mostrada na Figura 5 (TREZONA et al.,
1999).

-k

Figura 4: Microscopia eletronica de varredura caracteristica para

deslizamento de particulas, adaptado de Trezona (1999)
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Figura 5: Microscopia eletrénica de varredura caracteristica para

rolamento de particulas, adaptado de Trezona (1999)

Em um equipamento de reprodugéo de desgaste microabrasivo do tipo Calowear,
a geometria da impressdo de desgaste formada sobre o corpo é a reproducao da
geometria do contra-corpo esférico durante todo o ensaio. Existem evidéncias

experimentais que o desgaste da esfera é insignificante. A analise foi feita
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comparando-se a superficie, por interferometria a laser, da esfera em dois casos,
quando nova e depois de usada. A analise comprovou que os perfis foram
coincidentes (RUTHERFORD e HUTCHINGS, 1997; LOZZER, 2008).

O desgaste é gerado pela rotacdo de uma esfera de raio “R” sobre um corpo de
prova fixo, tendo como meio de contato entre elas uma lama contendo pequenas
particulas abrasivas. Neste método o desgaste é decorrente da variagdo da
geometria da impressao formada, podendo ser aplicado em materiais revestidos ou
nao, e amostras com superficie planas ou cilindricas (RUTHERFORD e
HUTCHINGS, 1995). O esquema de funcionamento do equipamento de

microabrasao tipo Calowear pode ser visualizado na Figura 6.

Gotejamento de Abrasivo—l

Esfera Livre
Corpo de Prova

Célula de Carga
Eixo Motor

Suporte Inclinado ——

Figura 6: Esquema de funcionamento do equipamento de
microabraséo tipo Calowear (LOZZER, 2008)

Em materiais homogéneos e nao revestidos, o volume desgastado (“V”) pode ser
calculado em funcao da distancia total deslizada (“S”) e da forga normal sobre o
contato (“N”). Este modelo simples de desgaste abrasivo equivale a equagao de
Archard para desgaste por deslizamento, mostrada na Equag¢do 1 (RUTHERFORD e
HUTCHINGS, 1997).
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Nesta expresséao, “Q” representa a relagéo entre o volume de material desgastado
e a distancia deslizada, “N” a forca normal sobre o contato, “H” a dureza do material,
e a constante “K” o coeficiente de desgaste adimensional (RUTHERFORD e
HUTCHINGS, 1997).

Deste modo, se a relagédo “K/H” é considerada igual a coeficiente de desgaste

dimensional (“k”), obtém-se a Equacgao 2:

V=k.S.N—>% (2)

em que “K” representa o coeficiente de desgaste dimensional, cuja unidade é
dada em [m?%N] (TREZONA et al., 1999).

4

(a) (b)

Figura 7: Esquema de formacao do perfil esférico na amostra, vista frontal (a) e da aparéncia da
calota desgastada, vista superior (b) (LOZZER, 2008)

Além disso, também é possivel determinar o volume de material desgastado (“V”)
a partir do raio da esfera (“R”) e do didmetro da calota desgastada (“b”), mostrados
na Figura 7 através da Equacdo 3 (RUTHERFORD e HUTCHINGS, 1997;
TREZONA et al., 1999).

m.b*
V= —  parab<<R (3)
64.R
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221 Ensaios de Lozzer (2008)

Algumas amostras de matrizes de coroas diamantadas foram usadas
anteriormente por Lozzer (2008) a fim de investigar possiveis rela¢des entre suas
macrodurezas e coeficientes de desgaste dimensionais (k) obtidos por
microabrasdo. Essas amostras sao compostas de pds de tungsténio metalico
sinterizados através de infiltragdo por latdo (composicao: 56%Cu-43%Zn-1%Sn em
peso) em um forno tipo mufla sob temperatura de 1050 °C, cujas diferengas residem,
basicamente, no tamanho dos pds de tungsténio e na quantidade relativa destes, em
algumas adi¢gbes de pos de ligas a base de outros metais, além da presenga de
abrasivos secundarios (carbeto de silicio), em alguns casos. Por isso, as matrizes
foram identificadas segundo estes parametros, o que pode ser observado na Tabela
1Tabela 1. As adi¢gbes sao feitas da seguinte forma: quando ha a adi¢ao de ligas a
base de outros elementos, seu percentual adicionado é de 10% em peso, ao passo
que as adicdes de abrasivos secundarios sdo de 5%, também em peso. E
importante ressaltar que as adicbes a matriz sao feitas misturando-as aos pos de
tungsténio, ou seja, a fracdo volumétrica de tungsténio diminui apds os acréscimos,

sem qualquer alteragdo na quantidade de latdo.

Tabela 1: Identificacdo e composi¢cao das matrizes ensaiadas (LOZZER, 2008)

Amostras Constituicao
4 W (tamanho médio de 3,5 um)
4-Cu W (tamanho médio de 3,5 um) + 60Cu-25Co-15Fe (% em peso)
4-Fe W (tamanho médio de 3,5 um) + 72Fe-25C0-3Cu (% em peso)
4-Fe-SiC W (tamanho médio de 3,5 um) + 72Fe-25C0-3Cu (% em peso) + SiC
4-Mo W (tamanho médio de 3,5 um) + 100Mo
4-SiC W (tamanho médio de 3,5 um) + SiC
6-16 W (tamanho médio de 6 um) + W (tamanho médio de 16 um)
6 W (tamanho médio de 6 pum)
6-SiC W (tamanho médio de 6 um) + SiC
16 W (tamanho médio de 16 pum)

Os ensaios de microabrasdo foram realizados pela metodologia tradicional,
considerando como calota desgastada a reprodugdo da geometria de um contra-

corpo esférico ideal durante todo o teste. Nesses ensaios, efetuados com um
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equipamento do tipo Calowear (configuragdo esfera livre), cujo esquema de
funcionamento esta detalhado na Figura 6, secdo 2.2, foram utilizados trés tipos
diferentes de lama abrasiva: SiC, SiO, e Fe;Os, cujas durezas meédias sao,
respectivamente, 2600 HV (HUTCHINGS, 1992), 1100 HV (ZUM GAHR, 1987) e 800
HV (SKOCZYNSKI et al., 1997).

Também foram feitas microscopias das regides desgastadas via microscopio
eletrénico de varredura (MEV), e isto permitiu identificar diferentes tipos de

mecanismos de desgaste microabrasivos para cada tipo de lama abrasiva utilizada.

2.2.1.1  Preparagdo da amostras

Trés amostras de cada matriz foram retiradas de uma coroa sinterizada sem
diamantes para a realizagao dos ensaios. A Figura 8 mostra a regidao de onde foram
retiradas as amostras (a) e as amostras ja devidamente preparadas para os ensaios
(b) (LOZZER, 2008).

Figura 8: Regido de onde foram retiradas as amostras (a) e as amostras ja devidamente preparadas
para os ensaios (b) (LOZZER, 2008)

As amostras foram preparadas manualmente com lixas d’agua com granulometria
inicial de 180, dentre outras, até alcancar 600. O esquema de lixamento pode ser
visto com detalhes na Figura 9 (LOZZER, 2008).
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Figura 9: Esquema de lixamento para a preparagao das amostras (LOZZER, 2008)

2.2.1.2  Determinacédo da dureza

Os ensaios de dureza foram realizados num durémetro Vickers, fabricante WPM,
modelo HPO10, com carga de 10 kgf, por 30 segundos (LOZZER, 2008).

O valor médio de dureza para cada tipo de matriz foi obtido a partir de 24
medigbes, onde para cada amostra foram tomadas oito medi¢cdes. As medigdes
foram efetuadas na dire¢cdo radial das amostras em duas linhas imaginarias
passantes pela matriz, as linhas L1 e L2, mostradas na Figura 10 (LOZZER, 2008).

Figura 10: Esquema do posicionamento das medigdes de dureza (LOZZER, 2008)

2.2.1.3  Ensaios de microabraséo (tipo Calowear)

Nesse ensaio, a esfera é rotacionada por um eixo motor e rola sobre o corpo de

prova fixo num suporte inclinado que, através de uma célula de carga, mede
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continuamente a forga normal sobre o contato durante todo o teste. A esfera é de
aco inoxidavel martensitico com um didmetro de 30 mm e seu contato com o corpo
de prova é feito em um meio abrasivo em fluxo continuo, conforme o esquema de

funcionamento apresentado na Figura 6 (LOZZER, 2008).

O equipamento também possui um agitador magnético para misturar
continuamente a lama abrasiva, para evitar sedimentagédo, uma luneta com fonte de
iluminagao para medi¢cao das dimensdes da calota desgastada, além de controles de
velocidade e tempo, visores do contador de numero de rotagdes realizadas e valor
da forca normal sobre o contato. O detalhamento do equipamento pode ser visto na
Figura 11 (LOZZER, 2008).

| Agitador
Magnético

Figura 11: Detalhamento do equipamento de microabrasao tipo Calowear (LOZZER, 2008)

No ensaio de microabrasao admite-se que a regido desgastada possui 0 mesmo
perfil geométrico do contra-corpo, conforme mostrado no esquema da Figura 7, raio
da esfera (“R”) (a — vista frontal) e da calota de desgaste (“b”) (b — vista lateral).
Assim, é possivel determinar o volume de material desgastado (V) através da
Equacgao 3 (LOZZER, 2008).

Deste modo, unindo a Equacdo 3 a Equacgao 2, encontra-se a Equacao 4, para o
coeficiente de desgaste dimensional (“k”) em fungdo da geometria da calota
desgastada (“b”), didametro da esfera livre (“Destera’), distancia percorrida (“S”) e da
forga normal sobre o contato (“N”) (LOZZER, 2008).

k mb* b<< & 4
= , para
32.®osrora SN ' © esfera “)
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2.2.1.4  Medigéo da dimenséo calota desgastada (“b”)

Com a luneta dispondo de um micrébmetro acoplado é possivel determinar a
dimensado média da calota a partir de duas medidas: horizontal e vertical. Com isso é
possivel avaliar a circularidade da regido desgastada e estimar seu volume
(LOZZER, 2008).

A Figura 12 mostra a luneta que € utilizada para observagcao e coleta de dados.
Ela possui um sistema de iluminagao por fibra 6tica e um suporte que permite que
seja ajustado o foco para uma visualizagdo nitida da regido desgastada (LOZZER,
2008).

Figura 12: Micrémetro acoplado a luneta (a) e sistema de iluminacéo da luneta (b) (LOZZER, 2008)

O sistema Optico possui um aumento de duas vezes; assim, para obter a
dimensao real da calota de desgaste, a média da dimensao horizontal (posi¢ao 4
subtraido da posi¢do 1 na Figura 13) e vertical (posigdo 3 subtraido da posi¢ao 2

Figura 13) € multiplicada por dois (valores em micrometros) (LOZZER, 2008).
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Figura 13: Posi¢des do micrédmetro para medigédo da dimenséo da calota de desgaste (LOZZER,
2008)

2.2.1.5 Determinagéao da distancia percorrida (“S”)

O equipamento de microabrasao tipo Calowear possui um contador de revolugdes
para o eixo motor; sendo assim, € necessario determinar a distancia percorrida pela
esfera livre durante os ensaios a partir das dimensbées do eixo e da esfera livre
utilizada para os ensaios. A Figura 14 detalha a transmissdo de movimento do eixo

motor — esfera livre movida onde “R’” € o raio da esfera que esta em contato com o

eixo motor.

S = q)esfera- TT. Nesfera (9)

Esfera livre

L=10 mm
+—>

Figura 14: Transmissdo de movimento do eixo para a esfera livre (LOZZER,
2008)
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Considerando-se ndo haver deslizamento entre o eixo motor e a esfera livre,
podem-se utilizar as Equacgdes 6 a 8 (LOZZER, 2008).

S'=2.R.1. Negfera = q)eiXO' . Nejxo (6)
Daivo-Nej
Nestora = elxzo.;:'elxo (7)
Desfera)” 2 4 (L) =1 2
( eszera) =R+ (E) - R'= > (q)esfera - LZ) (8)

Assim, substituindo Equacgao 8 na Equacao 7 e a resultante na Equacgao 5, obtém-
se a Equacao 9 (LOZZER, 2008):

S — Destera-Peixo-MNeixo )
\/((Dgsfera_]-‘z)

Em que:
S — distancia percorrida [mm]
Destera = 30 mm (didmetro da esfera)
Deixo = 12,7 mm (didmetro do eixo)

L = 10 mm (distancia entre os pontos de contato da esfera com o eixo)

E, entdo, encontra-se a Equacao 10 (LOZZER, 2008):

S = 42,32. Naigo [mm] (10)

2.2.1.6 Parametros dos ensaios de microabraséao

Os paradmetros operacionais adotados para a realizacdo dos ensaios de

microabrasao estao descritos na Tabela 2.
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Tabela 2: Pardmetros operacionais dos ensaios de microabrasao (LOZZER, 2008)

Rotacéo do eixo motor 150 a 180 [rpm]
Angulo de inclinagdo do suporte 70 [°]
Forga normal estética 0,22 + 0,02 [N]

SiC: granulometria média < 5 ym
Abrasivos SiO,: granulometria média < 5 pym

Fe,Oj3: granulometria média < 5 pm

Concentragao do abrasivo 0,1 [mg/cm?]

Gotejamento do abrasivo 1 gota a cada 3 segundos

2.2.1.7  Coleta do valor da forga normal sobre o contato (“N”)

E necessario que o valor na forga normal dinAmica sobre o contato seja registrada
alguns instantes antes que seja feita a interrup¢do para mensurar a dimensao da
calota desgastada, pois este valor é utilizado nos calculos para a determinagao do
coeficiente de desgaste, vistos na Equacdo 4. Entretanto, para os pontos
subsequentes da mesma calota de desgaste, o valor a ser considerado nos calculos
€ a média de todos os anteriores (LOZZER, 2008).

2.2.1.8  Determinagé&o do regime permanente de desgaste

Um dos fatores que causam complexidade nos ensaios tribolégicos € a
determinacdo do regime permanente de desgaste. A partir de sua obtencdo, é

possivel coletar dados confiaveis do comportamento do sistema (LOZZER, 2008).

Para o caso de microabrasdo em compositos de matriz metalica a base de
tungsténio, o regime permanente foi considerado o regime em que o coeficiente de
desgaste apresentou uma variagao inferior a 7% para baixo ou para cima ao longo
dos ensaios. Todos os valores de coeficiente de desgaste utilizados neste trabalho
pertencem ao regime permanente. A Figura 15 mostra uma representacao grafica de
tal regime (LOZZER, 2008).
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Figura 15: Representagao grafica do regime permanente
(LOZZER, 2008).

2.2.1.9  Microscopia eletrénica de varredura

As observagbes por microscopia eletrbnica de varredura foram realizadas num
equipamento marca LEICA-OXFORD, modelo S440i, em parceria com a
ArcelorMittal Tubarado (CST) (LOZZER, 2008).

222 Resultados de Lozzer (2008)

2.2.2.1  Macrodureza e coeficientes de desgaste microabrasivo dimensionais

Os resultados dos ensaios de macrodureza e dos ensaios de microabrasao

utilizando as lamas abrasivas a base de SiC, SiO; e Fe;O3 podem ser vistos na

Tabela 3, com os respectivos coeficientes de variagao.
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Tabela 3: Dados de macrodureza Vickers e coeficiente de desgaste microabrasivo dimensional para

abrasivos a base de SiC, SiO, e Fe,O3, com respectivos coeficientes de variagao (LOZZER, 2008)

Coeficientes de Desgaste
Dureza
A ¢ Abrasivo - SiC Abrasivo - SiO, Abrasivo — Fe,03
mostras
Kx10™ Kx10™ Kx10™
HV,, CV% ) CV% ) CV% ) CV%
[m?IN] [m“/N] [m?IN]

4 335 3,5% 4,82 2,3% 5,61 4.1% 7,45 10,1%
4-Cu 290 6,3% 5,44 5,9% 6,21 11,8% 6,53 8,3%
4-Fe 340 4,9% 4,17 7.7% 5,09 3,6% 6,63 7.8%

4-Fe-SiC 332 3,1% 4,70 6,1% 4,91 7,0% 8,26 5,7%
4-Mo 341 1,8% 4,63 2.8% 4,36 7.5% 9,09 8,3%
4-SiC 332 1,7% 3,85 5,3% 5,29 10,1% 5,29 7.8%
6-16 311 2,5% 413 7.5% 7,91 5,7% 5,82 4,0%

6 348 2,6% 4,36 3,8% 6,36 6,9% 6,42 7.6%
6-SiC 358 1,1% 4,72 4.9% 4,05 10,4% 5,73 11,9%

16 288 3,5% 3,99E™ 4,7% 710E™ | 13,4% | 6,96E™ 5,3%
2.2.2.2 Microscopia eletronica de varredura

2.2.2.2.1 Lama abrasiva a base de SiC

De modo geral, os micromecanismos de desgaste predominantes atuantes nas

matrizes submetidas ao desgaste com lama abrasiva a base de carbeto de silicio

sao indentagcdes multiplas, vistas na amostra “4-SiC”, que esta representada na

Figura 16. Porém, as marcas de indentacbes e deformacgao plastica na matriz com

maior coeficiente de desgaste, mais macia, sdo de propor¢des maiores.
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Figura 16: Micromecanismo de desgaste por indentagdes multiplas gerados com lama abrasiva de
SiC, MEV - elétrons secundarios — amostra “4-SiC” (LOZZER, 2008)

2.2.2.2.2 Lama abrasiva a base de SiO»

Comparando os micromecanismos de desgastes predominantes, com a lama de
silica, é visivel que estes s&o riscamento por particulas, como pode ser visto na

Figura 17, para a amostra “16”.
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Figura 17: Micromecanismo de desgaste por deslizamento de particulas gerados com lama abrasiva
de SiO,, MEV - elétrons secundarios — amostra “16” (LOZZER, 2008)

2.2.2.2.3 Lama abrasiva a base de Fe>O3

O desgaste provocado pela lama abrasiva de hematita apresenta uma situagéo
interessante, que o difere, em parte, dos mecanismos encontrados para as outras

lamas.

Pela prépria constituicdo das matrizes, que contém duas fases bem diferentes,
uma dura formada pelo esqueleto de tungsténio e outra macia formada pela liga
infiltrante, € possivel encontrar, no mesmo material, submetidos ao mesmo processo
de desgaste, micromecanismos de deslizamento de particulas na fase dura e
indentagbes multiplas na fase macia sem que ocorra sobreposicdo desses

mecanismos em cada fase.

As particulas abrasivas, quando presentes na interface contra-corpo/fase dura
apresentam um comportamento de engaste no contra-corpo e provoca riscamento
leve — certo “polimento” — na fase dura; ao encontrar a fase mais macia, que oferece

menor resisténcia a penetragdo, as particulas indentam com maior facilidade,
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provocando uma rotagdo, e posteriormente acontecerdo outras indentagdes,
caracterizando o micromecanismo de indentagcdes multiplas. Este comportamento é

mostrado na Figura 18.

10pm

- s
— = X = g AL &

Figura 18: Micromecanismos duplos de desgaste gerados com lama abrasiva de Fe,O3;, MEV —
elétrons secundarios — amostra "16" (LOZZER, 2008)
As demais micrografias, obtidas para todas as amostras, com as respectivas

lamas abrasivas, encontram-se anexadas.
2.3 DUREZA

Os ensaios de penetragao tém sido uma das técnicas mais utilizadas para medir
propriedades mecanicas de materiais, devido, principalmente, a facilidade e a
rapidez na obtencdo de resultados. No inicio do século XX, Brinell realizou os
primeiros testes de penetragao para determinar propriedades plasticas de materiais,
utilizando para tal uma esfera como penetrador. Tradicionalmente, os ensaios de
penetracdo envolvem a visualizagdo, por meios o6ticos, das impressdes deixadas
pelo penetrador na superficie do material, o que impde uma limitagao de escala para
a utilizagdo desta técnica. No entanto, nas ultimas décadas, tornou-se possivel a

realizacdo de ensaios de penetragdo em escala micro e nanométrica devido ao



44

desenvolvimento de instrumentos capazes de medir continuamente o carregamento/
descarregamento e a profundidade de penetragdo durante o ensaio (SANTOS,
2009).

A propriedade Dureza (H - Hardness) é um parametro de resisténcia mecanica e,
como tal, deve medir a resisténcia a deformagao plastica, ou seja, a deformacéao
irreversivel, espontaneamente. Desta forma, todos os procedimentos de medicéo de
dureza envolvem necessariamente a producao de deformacao plastica no material.
O método mais comum de obtencado do valor de dureza é através de ensaios de
penetracdo, em que se mede a profundidade ou a area da impressao deixada por
um penetrador de formato especifico sobre o material, apds a aplicagdo de uma

forca especifica, por um tempo pré-definido (SANTOS, 2009).

A dureza por penetragédo pode ser dividida em trés tipos de acordo com a carga e
com a profundidade da penetragcdo: macrodureza, microdureza e nanodureza. A

Figura 19 mostra os limites de carga e deslocamento do penetrador para cada tipo.

Macrodureza Microduraza Nanoduraza
| | | | |
| | | | |
100 N 10N 10 mN 1wl 0.1 uN
500 um 2-20 pm 5-20nm
5 L A
' e all
Independente da carga Dependente da carga
Deformac3o plastica Influéncia significativa da
predominante deformacdo elastica

Figura 19: Faixas de cargas do ensaio de penetracéo.

Para medidas realizadas em escala macro a dureza é determinada pela razao
entre a forca aplicada e a area de deformacéao plastica da impressao, enquanto as
durezas em escala micro e nano em geral sdo calculadas a partir de dados extraidos

da curva forga, ou carga, versus profundidade de penetragéo.

As formulagdes e parametros de ensaio utilizados na medicdo da macrodureza

diferenciam-se dos utilizados na micro e na nanodureza, sendo semelhantes nestas.
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Em vista disso, uma breve revisdo sobre a técnica de penetracéo instrumentada

esta exposta nos topicos seguintes.

2.31 Penetragao instrumentada

Por mais de um século, pesquisadores da area de mecéanica do contato
reconhecem que os contatos superficiais entre materiais dependem fortemente de
suas propriedades mecanicas. Varios ensaios diferentes de penetragdo foram
desenvolvidos com o intuito de avaliar estas propriedades. Nas ultimas duas
décadas, no entanto, uma verdadeira revolugdo ocorreu em tais experimentos,
devido ao desenvolvimento de novos sensores e atuadores que permitiram que se
fizessem, rotineiramente, ensaios por penetragdo instrumentada (EPI) em escalas
submicrométricas. A técnica resultante se tornou onipresente em medi¢cdes de

propriedades mecanicas em superficies (SCHUH, 2006).

O EPI tem sido, recentemente, bastante usado como forma de caracterizar
mecanicamente os materiais, desde metais e ceramicos até polimeros e biomateriais
(VAN LANDINGHAM, 2003). Em geral, este ensaio € empregado para a medi¢do de
dureza, mas, teoricamente, outros dados podem ser obtidos, tais como moédulo de
elasticidade, limite de escoamento e coeficiente de encruamento de materiais
metalicos, tenacidade a fratura de materiais frageis, visco-elasticidade de polimeros,
adesao de filmes a substratos e tensdes residuais (PHARR, 1998; SURESH e
GIANNAKOPOULOS, 1998; DAO et al, 2001; VAN LANDINGHAM, 2003;
LEPIENSKI et al., 2004; RODRIGUEZ, 2010). Isto faz com que o estudo da técnica
seja muito vantajoso porque diversas informagdes poderiam ser obtidas a partir de
ensaios em apenas um corpo-de-prova, em o0posicdo a ensaios individuais que
frequentemente necessitam da preparagao de grupos de amostras com dimensodes
padronizadas (RODRIGUEZ, 2010).

Os valores de dureza encontrados em ambos os métodos de medicao — dureza
instrumentada e dureza convencional — s&o praticamente iguais, desde que
impressdes puramente plasticas sejam produzidas. Para o caso em que o contato &
predominantemente elastico, a area residual de contato € quase nula, causando

grandes distorcbes de medida para o método tradicional. A importancia desta
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técnica resulta do fato de que é possivel utilizar os dados de carga-deslocamento
para definir as propriedades mecanicas sem precisar obter imagens das impressdes
do penetrador nas amostras, o que é determinante para medicdes em escalas muito
pequenas (HAY e PHARR, 2000).

Dependendo dos detalhes especificos do sistema de ensaio, cargas da ordem 1
nN podem ser aplicadas e deslocamentos de 0,1 nm (1 A) podem ser medidos. Isto
permite uso do EPI para a determinacdo de propriedades mecanicas de
revestimentos e filmes finos e de superficies modificadas por tratamentos
superficiais, com significativamente pouca interferéncia do substrato (HAY e PHARR,
2000; FISCHER-CRIPPS, 2000). Adicionalmente, cargas e deslocamentos com
grandes faixas de aplicagdo permitem que um unico instrumento seja usado para
caracterizar aproximadamente todos os tipos de sistemas de materiais (VAN
LANDINGHAM, 2003).

2.3.1.1  Instrumentagéo

No EPI, a forga, ou carga (“P”), e o deslocamento, ou profundidade de penetragao
(“h”) s&o medidos simultdnea e continuamente durante um ciclo completo de
aplicacdo e remocao de forca (carregamento e descarregamento) (VAN
LANDINGHAM, 2003). Na Figura 20, apresenta-se um esquema do equipamento
utilizado no ensaio. Na configuragdo usual, o indentador encontra-se montado numa
coluna (HAY e PHARR, 2000; RODRIGUEZ, 2010) — vertical ou horizontal (VAN
LANDINGHAM, 2003) — por intermédio da qual se transmite o carregamento, que é
aplicado por um atuador (HAY e PHARR, 2000), frequentemente por acionamento
eletromagnético ou eletrostatico (VAN LANDINGHAM, 2003). O sistema inclui um
sensor para medir o deslocamento em algum ponto intermediario entre o indentador
e o atuador (HAY e PHARR, 2000; RODRIGUEZ, 2010). Alguns equipamentos
utilizam o mesmo transdutor para medir forca e deslocamento, enquanto outros
usam medidores distintos para cada uma dessas grandezas (VAN LANDINGHAM,
2003). Apesar de muitos equipamentos serem orientados por um histérico de
deslocamento, a maioria dos equipamentos de penetracdo instrumentada sao

mecanismos orientados pela carga. Nestes, o histérico da carga é mais facilmente
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controlado através do controle de deslocamento, conseguido com o uso de sinal de
retroalimentagéo (VAN LANDINGHAM, 2003).

Atuador = Computador

Flexibilidade do Computador
equipamento

Detector de
deslocamento

ESSSsSSSsssSsSsSS

Deslocamento

/ Penetrador
\|/

Amostra

Figura 20: Representacdo esquematica dos componentes basicos de um ensaio de penetragcédo

instrumentada, adaptado de Hay e Pharr (2000)

Em qualquer estagio do carregamento ou descarregamento, o deslocamento,
como medido pelo sensor, € a soma do deslocamento verdadeiro do penetrador (“h”)
e as deformagdes do equipamento sob carregamento. A flexibilidade do
equipamento (compliance) pode contribuir significativamente na medida total do
deslocamento, o0 que obriga a realizagao de sua calibragcao, para correcdo dos dados
obtidos (OLIVER e PHARR, 1992; RODRIGUEZ, 2010).

2.3.1.2 Técnicas de analise

Durante o ensaio de penetracdo, um penetrador € pressionado contra a amostra e
ocorrem deformacgdes elasticas e plasticas, o que resulta na formagdo de uma

impressao sobre sua superficie, conforme a geometria do penetrador: piramidal
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(Vickers, Knoop, Berkovich), cube-corner (extremidade de um cubo), esférico,
cbnico, entre outros. Durante a retirada do penetrador apenas a porgao elastica da
deformacdo é recuperada. Para impressdes em escalas micro ou nanométricas, &
extremamente dificil medir, por meios 6pticos, a area da impressao formada apds a
retirada da carga e, desta forma, a técnica de penetragdo instrumentada € a mais
indicada para determinagao de propriedades mecéanicas (SANTOS, 2009).

Uma metodologia simples para a medigdo da dureza, “H”, e do mddulo de
elasticidade, “E”, foi desenvolvida, desde que os materiais ensaiados sejam
isotropicos e nao exibam dependéncia do tempo — isto €, ndo apresentem
viscoelasticidade ou fluxo plastico com o tempo (creep) (HAY e PHARR, 2000).
Assume-se, também, que a deformagdo durante o carregamento é elastica e
plastica, enquanto o comportamento da amostra durante o descarregamento é
caracterizado somente pela recuperacédo elastica, sem plasticidade reversa, embora

para a maioria dos materiais esta seja minima (OLIVER e PHARR, 2004).

Esta analise, proposta originalmente Doerner e Nix (1986), e que leva em conta
como penetrador um penetrador plano, foi, em seguida, desenvolvida para outras
geometrias de indentadores, como os de tipo Berkovich, por Oliver e Pharr (1992).
Estes autores propuseram um método que utiliza dados de carga e deslocamento
obtidos durante um ciclo de carregamento e descarregamento, obtidos através de
ensaio por um penetrador piramidal tipo Berkovich, mas que, posteriormente,
mostrou-se valido também para penetradores axissimétricos em geral, como a
esfera, e também para o de tipo Vickers — também um penetrador piramidal. Para o
caso de penetradores piramidais, 0 modelo os substitui por cones com determinados
semi-angulos, por transformar a modelagem necessaria, em 3D, por uma
modelagem 2D, mais simples e com tempo de processamento menor, facilitando o
trabalho (OLIVER e PHARR, 1992; HAY e PHARR, 2000; VAN LANDIGHAM, 2003;
OLIVER e PHARR, 2004; RODRIGUEZ, 2010). Uma representacdo esquematica de
uma curva tipica produzida em um ensaio com penetrador tipo Berkovich é

apresentada na Figura 21:



49

e — e e e e e e e e e e

Carregamento

Descarregamento

Carga, P

I'|S =dP/dh

|
|
|
1 [
-
h, h, h
Deslocamento, h

max

Figura 21: Tipica curva carga-deslocamento, adaptado de Li e Bhushan (2002)

em que “hméx” representa a profundidade de penetragéo na forga maxima, “Pméx ; 0

termo “hc” € a profundidade de contato, definida como a profundidade do penetrador
efetivamente em contato com a amostra sob carga; “hf” € a profundidade final apés o

descarregamento; “S=dP/dh” é a rigidez de contato elastica sob descarregamento —
também chamada de rigidez de contato, definida como a inclinagdo da porgao
superior da curva de descarregamento, durante seus estagios iniciais; na Figura 22,

[{Pee)

a” é o raio do circulo de contato e “hs”é a quantidade de retragdo da amostra (sink-

in).
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Figura 22: Padrao de deformacdo de uma amostra elasto-plastica durante e depois de uma

penetracdo, adaptado de Li e Bhushan (2002)

O método proposto por Oliver e Pharr (método de O&P), iterativo, permite a
consecugado da fungdo de area, que relaciona a area da segéo transversal do
penetrador a distancia de sua extremidade, e da flexibilidade (compliance) do
equipamento. O método é baseado na medi¢ao da rigidez de contato e n&o requer a

obtenc¢ao da imagem da penetragdo (MEZA et al., 2007).
Este método exibe o instrumento e a amostra como duas molas em série, em que

a flexibilidade da maquina, “Cs’, e a flexibilidade da amostra, “C,”, se relacionam

através da Equacéao 11:

(11)

em que “Cy” é a flexibilidade total.

A rigidez da amostra pode ser calculada utilizando-se a teoria de elasticidade
(PHARR, OLIVER, BROTZEN, 1992; MEZA et al., 2007) através da Equagao 12:

— — (12)
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Esta equagéao foi obtida da equacao original de Sneddon (1951), que utiliza como
penetrador uma geometria que se aproxima de um cone. Para aproxima-la das
condicbes reais de penetracdo (RODRIGUEZ, 2010), e penetradores de outras
geometrias, insere-se “B” — um parametro adimensional, que depende da geometria
do penetrador e, ligeiramente, das propriedades do material penetrado. Além disso,
corrige a falta de simetria dos penetradores piramidais em relacdo ao penetrador
conico ideal (MEZA et al., 2008). E usado, ademais, para levar em conta desvios na
rigidez de contato causados pela falta de axissimetria em penetradores piramidais
(OLIVER E PHARR, 1992; OLIVER E PHARR, 2004; MEZA et al., 2008), consistindo
em 1,034 para penetradores Berkovich e 1,012 para penetradores tipo Vickers
(KING, 1987). “S,” refere-se a rigidez da amostra e “A;” a area de contato projetada,
que relaciona a area da secdo transversal do penetrador com a profundidade de

contato.

O calculo de “E;”, ou mddulo reduzido, que leva em conta os deslocamentos

elasticos tanto da amostra como do penetrador, é dado por:

= = —— (13)

13 ”»

Na expressdo acima, “E” e “vi” sdo o moédulo de elasticidade e o coeficiente de

Poisson, respectivamente, do penetrador, e “E” e “v” sdo o modulo de elasticidade e

o coeficiente de Poisson, respectivamente, do material da amostra.

ApoOs corrigir os dados pela folga da maquina, a rigidez de contato da amostra,
“Sy”, pode também ser obtida diretamente pela inclinagdo da curva de

descarregamento, como ilustrado na Figura 21.
Uma estimativa da flexibilidade da maquina e a fungao de area podem ser obtidas
através de um procedimento iterativo (procedimento que é usado no equipamento),

que esta mostrado abaixo:

Carregam-se, inicialmente, os dados brutos, seguindo como mostrado abaixo:
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Corrigem-se os dados: ponto de referéncia inicial (“ho”) e o coeficiente de

expansao térmica da estrutura do equipamento, (thermal drift, TD),
h=hy—hy—TDxt (14)
em que “ht” é o deslocamento total do penetrador e “t” é o tempo.

Durante o descarregamento, a curva carga-deslocamento fornece a seguinte

expressao:
P = B(hpax —hp)™ (15)

em que “P” é a carga, “B” é o coeficiente da curva de descarregamento e “m” é seu
expoente, determinados experimentalmente, juntamente com a profundidade

residual “hs”.

Calcula-se, entao, a rigidez total (“St”) no descarregamento a carga maxima:

dP _
St =5 = Bm(hpax —hp)™ ! (16)
Através de
he = hpax — hg (17)
e
Pm'x
h, = aTa (18)

produz-se
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P .
he = hpay — 6= (19)

Nas primeiras analises, “¢” foi considerado um parametro geométrico (OLIVER e
PHARR, 1992), mas posteriormente descobriu-se que, mesmo para uma dada
geometria de indentador, “¢” pode ter diferentes valores, sendo melhor estima-lo
como uma funcao do expoente da curva de descarregamento “m” mostrado na Eq.
15 (PHARR e BOLSHAKOV, 2002; RODRIGUEZ, 2010). Ademais, “¢” geralmente
vale de 0,72 a 0,78 para um penetrador do tipo Vickers (MEZA et al., 2007).

Avalia-se a area de contato através da area ideal de contato (para um penetrador

tipo Berkovich):
A. = f(h.) = 24,5h? (20)

Estimam-se a flexibilidade da maquina, “C¢’, e 0 modulo de elasticidade reduzido,

“E/”, plotando-se “Ct” como fungao de “A.”

1 VAT
—=Cr=C¢+ 21
St T f 2BE, \/A—c (21)
Finalmente, a Eq. 21 pode ser reescrita como
TT
(22)

=
¢ 4B°EZ(Cr-Cp)?
0 que permite calcular a area de contato corrigida.

Assim, ajusta-se a profundidade de contato como uma fungéo da area de contato

corrigida, através da equacgao abaixo:

Aogp = Aoh? + Ajh. + A,hY? + .+ Aghl/1%8 (23)
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em que “A” sdo parametros de ajuste e “Apsp’ € a area de contato projetada
corrigida.

Corrigem-se os dados da penetracao para a flexibilidade do equipamento, através

da equacgao abaixo:
hi;1 =h; —Px (s (24)

Utilizando-se a nova fungao de area, Equacéao 23, o procedimento de calibragao

iterativo é repetido varias vezes até que a convergéncia seja alcancada.

O método segue conduzindo-se uma série de penetragcbes em um material mais
duro, como a safira, para que se obtenham informacgdes a profundidades menores,
mas, neste caso, a flexibilidade do equipamento é primeiramente obtida para um
material macio (aluminio). Os dados produzidos para os materiais duros e macios,
profundidade de contato “h.” e area de contato “A.” sdo entdo usados juntamente
para estabelecer uma uUnica funcdo de area para todos os niveis de profundidade
(MEZA et al., 2007).

Porém, sabe-se que

H — Pméx
AC ’

(25)
em que “H” é a dureza do material da amostra, de acordo com a definicado geral de

dureza — uma das propriedades que se quer encontrar.

O moddulo de elasticidade da amostra, “E”, é calculado usando a Eq. 21, com o
modulo de elasticidade reduzido, “E,”, obtido da Eq. 13, e inserindo- se os valores

para os coeficientes de Poisson nesta.
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O método acima mostrado, iterativo, permite conhecer a fungcdo de area e a
flexibilidade do equipamento sem o conhecimento do mddulo de elasticidade do

material penetrado.

Outras técnicas para a determinagdao da fungdo de area e da flexibilidade do
equipamento incluem a visualizacdo das impressdes residuais das penetragoes,
através de microscopia otica, de forca atdmica, etc. No entanto, tais técnicas tomam
muito tempo e custam muito, além de serem de dificil aplicacdo, dadas as escalas a

que podem chegar as penetragoes.

O método iterativo pode ser simplificado se materiais de referéncia cujos modulos
de elasticidade sao conhecidos; nesta técnica, uma vez que a flexibilidade do
equipamento € conhecida, ndo é necessaria a iteragdo em outros materiais (MEZA
et al., 2007).

Outro método alternativo foi desenvolvido recentemente por Oliver e Pharr (2004),
e baseia-se na razdo carga maxima pela rigidez da amostra (“PmsdSy?’) para
determinar a relacdo “H/E” sem a necessidade de definir a funcdo de area. De
acordo com Oliver e Pharr (2004), este método, definido como Método da Dureza e
Médulo de Elasticidade Constantes, sé é valido caso o mddulo de elasticidade e a

dureza da amostra n&o variem com a profundidade.
2.3.1.3  Principais fontes de erro no calculo das propriedades

A validade dos valores obtidos através do método descrito acima depende de
uma série de consideragdes e corregdes realizadas sobre os dados brutos, entre as

quais estao:

e Ponto de penetragao inicial

e Coeficiente de expanséao térmica da estrutura da maquina
¢ Flexibilidade do equipamento

¢ Arredondamento da ponta do penetrador

e Formacéao de borda do material na indentagao (pile-up)
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Os trés primeiros parametros ja haviam sido considerados no método supracitado,

mas nao os dois ultimos, que vao ser abordados em mais detalhes.

2.3.1.3.1 Arredondamento da ponta do penetrador

Um defeito geométrico comum dos indentadores é a perda da “agudeza” da
ponta. Na Figura 23 apresenta-se a imagem de um indentador tipo Vickers onde se
observa arredondamento da ponta. Das medi¢des realizadas nas imagens conclui-
se que ha um raio de aproximadamente 1,3 um na ponta, quando deveria ser zero
para melhores medi¢ées (RODRIGUEZ, 2010).

IAccV  Spot Magn  Det WD
00kV 20 50000x SE 103

Figura 23: Micrografia de microscopia eletrénica de varredura de um indentador tipo Vickers
(RODRIGUEZ, 2010)

Essa imperfeicdo pode ser representada com a geometria descrita na Figura 24,
onde “R” é o raio da ponta do indentador, “h,” € a diferenga entre a profundidade de
indentacao do cone arredondado e o cone ideal e “h;” é a profundidade de tangéncia

esfera-cone.
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Penetrador real

max

Penetrador ideal

Figura 24: Representacéo da forma ideal e real de um indentador cdnico, adaptado de Meza et al.
(2008)

Este arredondamento deve ser levado em consideracéo no calculo da funcéo de

area, para melhores resultados.

2.3.1.3.2 Formacédo de borda (pile-up) e retragdo (sink-in) do material na

indentagéo

Os procedimentos para a medi¢cao de dureza e modulo de elasticidade listados
até agora se baseavam apenas em contato elastico. No entanto, quando s&o
utilizados penetradores agudos como Berkovich e Vickers, os contatos se tornam
elasto-plasticos, e o componente plastico as vezes produz consequéncias
importantes que ndo podem ser explicadas apenas por modelos elasticos. O mais
importante fenbmeno plastico € a formagao de borda (pile-up), em que o material
forma uma espécie de borda em volta da impressao de contato, como mostrado na
Figura 25. Nem sempre o pile-up ocorrera nos materiais que apresentem

deformagdo plastica. No entanto, quando ocorre, a area de contato é maior que a
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area predita pela teoria de contato elastico, e “H” e “E” ficam superestimados, pois
seu calculo depende da area. Simulagdes por elementos finitos com penetradores
cbnicos do tipo Berkovich e Vickers mostram que a dureza pode ser superestimada
em 60% e o mdodulo de elasticidade, em 30% (HAY e PHARR, 2000). A Figura 25

mostra, esquematicamente, os fendbmenos de pile-up e sink-in.

didmetro de contato aparenle diametro de contato aparente
pile-up \/Asmﬁ'-m

—

i didmetro de
contato real

didmetro de
contalo real

o
o jsuperfi:ie lateral
" perimetro de 7 do penatrador

" contato real

(a) (b)
Figura 25: Representacdo esquematica de (a) pile-up (formacgéo da borda) e (b) sink-in (retragdo),

adaptado de Giannakopoulos e Suresh (1999)

Simulacbes por elementos finitos indicam que ha um parametro facilmente
mensuravel em ensaios de penetracdo instrumentada que pode ser utilizado para
determinar quando o pile-up é importante. Trata-se da relacdo “hi/hmax’, OuU a
profundidade final do penetrador pela sua penetragdo maxima que, quando maior
que 0,7, fornece indicios de que provavelmente havera pile-up, como no caso de
materiais muito ducteis. Por outro lado, € baixa a probabilidade de haver pile-up
quando este indice € menor que 0,7, como ocorre com ceramicos e metais muito
duros (HAY e PHARR, 2000).

Caso haja a suspeita de que o material apresente pile-up, baseado na
investigacdo do parametro acima citado ou de outro parametro independente das
propriedades do material, imagens das penetragbes devem ser examinadas.
Microscopia eletronica de varredura e microscopia de for¢ca atdbmica sdo meios

bastante usados.
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2.4 RELACAO “H/E” NO CONTROLE DA RESISTENCIA AO DESGASTE

Apesar de a dureza ter sido durante muito tempo considerada como a
propriedade mais importante ao se definir a resisténcia ao desgaste, ha fortes
evidéncias que sugerem que o modulo de elasticidade também pode ter uma grande
influéncia no comportamento sob desgaste. Em particular, a deformacéao elastica até
a falha do material, que esta relacionada a relacdo dureza por moddulo de
elasticidade (“H/E”), mostrou-se, através de estudos de muitos autores, um
parametro mais apropriado na avaliacdo da resisténcia ao desgaste do que somente
a dureza (LEYLAND e MATTHEWS, 2000).

Essa relagdo pode ser descrita de outra forma, de acordo com a teoria de
Greenwood e Williamson (1966), em que a capacidade de um material ser

plastificado pode ser descrita de acordo com a equagao abaixo,

E /o*\1/2
w=5(7) @
em que o éo desvio-padrao da distribuicdo das alturas das asperidades da
superficie do material. A relagdo “(o’/r)"?” é aproximadamente igual & média das
inclinagdes das asperidades. Este indice prediz a propor¢ao dos contatos entre as
asperezas que entraram em fluxo plastico. Em principio, a proporcdo de contatos
entre asperidades que é plastica depende do indice de plasticidade e da carga
nominal aplicada na superficie, mas na pratica € o indice de plasticidade que
determina tal comportamento. Para valores menores que 0,6, o fluxo plastico nas
asperidades ira ocorrer somente a altissimas cargas, enquanto para valores de “y@”
maiores que 1, a maioria das asperidades se deformara plasticamente, mesmo a
cargas muito baixas. Para superficies metalicas, “¢” geralmente se encontra entre
0,1 e 100; para ceramicos e polimeros, este valor € de cerca de um décimo do valor
para metais, proporcionando muito mais contatos elasticos do que plasticos

(HUTCHINGS, 1992).
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CAPITULO Il

3 MATERIAIS E METODOS

3.1 MATERIAIS UTILIZADOS

As matrizes analisadas neste trabalho sdo as mesmas utilizadas por Lozzer
(2008), e citadas no item 2.2.1. Os resultados encontrados em ensaios de
microabrasao por Lozzer (2008) também ja foram descritos em 2.2.2 e serdo objeto

de analise neste trabalho.

A Figura 26 apresenta uma imagem obtida por microscopia 6tica com aumento de
1000x da amostra “4-Fe-SiC”, em que as regides amarelas representam a liga
infiltrante, o cinza claro representa os pos de tungsténio e as regides mais escuras,
os abrasivos secundarios. Pode-se notar que houve certo coalescimento das
particulas de tungsténio durante o processo de sinterizagao.

Material arrancado
pelo
lixamento/polimento

Tungsténio

Coalesciment
de particulas
de tungsténio

‘ Carbeto de silicio

. b 1 1 . by = § " 10um
L B, L -kr“ . . \ § .‘\ S ‘ w—J
Figura 26: Microscopia 6tica para caracterizacdo da amostra "4-Fe-SiC" (LFS/USP)
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3.2 PREPARACAO METALOGRAFICA DAS AMOSTRAS

Para a preparagao metalografica das amostras, que abarca o embutimento,
lixamento e polimento, todos os aparelhos utilizados foram cedidos pelo Laboratorio
de Fenémenos de Superficie (LFS), do Departamento de Engenharia Mecanica da
Universidade de Sao Paulo (USP).

3.21 Embutimento

As dez amostras foram embutidas para facilitar seu manuseio durante o lixamento
e para ficar com as faces mais paralelas possivel. Utilizou-se uma embutidora
automatica da marca Buehler, modelo Simplimet 3000 - Automatic Mounting Press.
O tempo de aquecimento para cada amostra € de 2 minutos, a temperatura chega a

160°C e a pressao de embutimento é de 290 bar.

Antes do inicio do lixamento das amostras, retiraram-se as rebarbas da baquelite
(cantos vivos) com uma lixa de granulometria 320 para facilitar o manuseio e

também para nao danificar o pano de polimento.

3.2.2 Lixamento e polimento

Para esta etapa de preparacdo das amostras utilizou-se uma lixadeira automatica
da marca Struers modelo TEGRA POL 25. Entretanto, efetuou-se o lixamento

manualmente, pois a menor carga que a lixadeira poderia aplicar sobre as amostras

(10 N em cada peca) ainda era alta o suficiente para causar seu encruamento.

Assim, utilizando-se a velocidade de 250 rpm na lixadeira/politriz manual Fortel
modelo PLF, foram usadas cinco lixas, na seguinte ordem de granulometria: 220,
320, 400, 600 e 1200. Cada uma das dez amostras foi lixada em cada uma das
cinco lixas. Ao passar por cada lixamento, as amostras eram lavadas com agua e

alcool e secadas com o auxilio de um secador.
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O polimento foi realizado com a mesma maquina descrita acima, tendo o cuidado
de limpa-la muito bem antes de seu inicio. Utilizou-se, como abrasivo, Metadi
Monocrystraline Diamond Suspension de 1 ym, da Buehler, com pano MD NAP 200
mm. Cada uma das dez amostras foi polida até que as marcas do lixamento nao
fossem mais visiveis quando observadas ao microscépio Optico com aumento de
200x. Apds o polimento, as amostras eram lavadas com agua e alcool, secadas com
o auxilio do secador e guardadas dentro de um dessecador, como se pode visualizar

na Figura 27.

Figura 27: Amostras apos a preparagdao metalografica

3.3 ESPECIFICACAO DO MICRODUROMETRO INSTRUMENTADO

Neste trabalho, os ensaios também foram realizados no LFS/USP, em um
microdurdmetro instrumentado da marca Fischerscope, fabricado por Helmut Fischer
GmbH e equipado com penetrador piramidal de quatro lados e semi-angulo entre as
faces opostas de 136° (tipo Vickers), com faixa de aplicagcado de cargas de 10 mN a

1000 mN, cuja ilustracdo esquematica esta disposta na Figura 28.
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Figura 28: Representacao esquematica do cabegote de um microdurédmetro instrumentado

Fischerscope H100V: 1) atuador eletromagnético; 2) carga; 3) sensor de deslocamento; 4) motor; 5)

penetrador; 6) anel de referéncia; e 7) amostra. Adaptado de Meza et al. (2007)

A ampliagdo maxima do microscopio Optico de visualizagdo acoplado ao
equipamento € de 800x; entretanto, utilizou-se um aumento de 400X para a
marcagao dos pontos de penetragdo nas amostras, para que se pudesse ter uma

visdo mais ampla das fases presentes.

Quanto a instrumentagdo, o equipamento utiliza o programa “Microindentation
Program H100-HCU”, versao 2.1E de 20 de margo de 1998, fornecido pela empresa
Helmut Fischer GmbH. A Figura 29 apresenta o microdurébmetro instrumentado

utilizado nos ensaios e a Figura 30 mostra a mesa de controle do equipamento.
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Figura 30: Mesa de controle do microdurémetro (LFS/USP)

As penetragbes sao conduzidas com a carga especificada, de acordo com a
sequéncia mostrada na Figura 31. A cada ciclo carregamento/descarregamento,
dados sao adquiridos para 160 pontos, com passo de 0,1s a uma relacao “dP/dt”
constante. Um tempo de parada de 60 s é feito com carga maxima com o intuito de
diminuir possiveis efeitos de creep. Apds o descarregamento, uma carga de 0,4 mN

€ deixada por 60 s, com o objetivo de acomodar tensdes no material.
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Creep a carga maxima

Carregamento Descarregamento

Carga (N)

Creep a 0,4 mN

Tempo (s)
Figura 31: Sequéncia de carga x tempo dos testes de penetracéo instrumentada, adaptado de Meza

et al. (2007)

3.4 AJUSTES DO EQUIPAMENTO

3.41 Verificagao de paralelismo das amostras

Deve-se verificar o paralelismo da amostra em relacdo a seu suporte antes do

inicio dos ensaios. A maquina faz isso automaticamente.

A amostra “4” foi a primeira a ser testada e passou pelo teste de paralelismo. A
cada amostra faz-se uma nova verificagdo. Todas as amostras passaram pelo teste.
A maquina adota um ponto de referéncia (zero) a partir destes valores.

3.4.2 Ajuste dos pontos de penetragao

Para ajustar a precisdo do ponto em que esta sendo feita a penetracao, este é

marcado com o auxilio de uma tela com marcacao de centro, um controlador para
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mover a mesa sobre a qual esta a amostra e um microscopio com aumento de 400x.
A resolugéo do controlador é de 10 um, ou seja, o deslocamento minimo do ponto a
ser penetrado sob o penetrador € 0,01 mm. Quantas marcag¢des forem necessarias

sdo feitas, de acordo com os objetivos dos ensaios.

3.4.3 Definicdo da carga

3.4.3.1  Latdo e tungsténio

Para a definigdo da carga a ser usada nos ensaios, verificou-se, o tamanho das
penetracbes com cargas de 10 mN a 200 mN. A distancia entre a marca da
penetragdo e a borda da particula de tungsténio — para penetragbes na fase W —
deve ser de no minimo 2,5x a diagonal da marca de penetracdo para que se garanta
que nao ha grande influéncia da extremidade da particula ou mesmo de outra fase

nas propriedades medidas, de acordo com a norma ISO/FDIS 14577:2002.

Esta mesma distancia foi respeitada ao se penetrar a liga infiltrante. Deve-se dizer
que o tamanho das penetragdes nesta fase foi utilizado para determinar a carga
porque esta fase apresenta regides menores. Com cargas maiores, como 200 mN e
mesmo 100 mN, torna-se dificil encontrar quantidades suficientes de regides que
atendam aquele requisito. As cargas abaixo de 50 mN facilitam a escolha dos pontos

para penetracao.

Escolhem-se pontos em “lagos” de latdo ndo muito grandes, pois se fossem
definidos para as maiores regides encontradas eles poderiam n&o atender aos
requisitos de distancia caso fosse necessario penetrar “lagos” de latdo menores
posteriormente, ja que estes existem em maior quantidade nas amostras. A carga foi
definida para o latdo por ser esta a fase de menor dureza. As fases de menor dureza
apresentam maiores diagonais na impressao de penetragdo; portanto, determinando

uma carga para o latdo, certamente esta também poderia ser utilizada na fase W.

Foram feitas cinco penetragcdes no latdo para cada uma das seguintes cargas: 10

mN, 30 mN e 50 mN. Expurgaram-se os resultados que divergiram muito da média



67

com o auxilio de um programa em Matlab desenvolvido no LFS/USP para tal
finalidade (MEZA et al., 2007).

Verificou-se que as durezas médias encontradas com as cargas de 10 mN e 30
mN estavam proximas uma da outra, mas a encontrada com a de 50 mN se
distanciava das outras duas. Concluiu-se que se poderiam utilizar tanto a carga de
10 mN como a de 30 mN. Nao obstante, optou-se pela de 30 mN, ja que com cargas
maiores os resultados sdo menos influenciados por condi¢des do meio (vibragao,

choque, temperatura, etc.).

3.4.3.2  Carbeto de silicio (SiC)

Por apresentar uma dureza muito superior a dos outros constituintes do
compdsito, o carbeto de silicio teve que ser penetrado com uma carga maior. Os
resultados obtidos quando o ensaio foi realizado com carga de 30 mN mostraram-se
incoerentes, apresentando uma dureza média préxima a 9000 HV. Uma possivel
explicacédo para a incoeréncia verificada reside no fato de que a area do penetrador
utilizada nos equacionamentos considera penetracdées um pouco mais profundas do
que as observadas no SiC. Talvez para penetragdes pouco profundas nio se
consiga uma funcao de area que corresponda a realidade, o que acarreta este erro

no valor das propriedades encontradas.

Penetrou-se uma particula de SiC com a carga maxima do equipamento, 1000
mN. A penetracdo ficou bem visivel e se puderam observar trincas em suas
extremidades. A dureza obtida neste ensaio foi de cerca de 300 HV, mas néo se
pode considerar este valor como valido para a dureza devido a formacéao de trincas,
0 que ocasiona dissipagdo de energia. Além disso, a curva carga-deslocamento
apresentou histerese na parte do carregamento, diferindo das curvas esperadas

para materiais ceramicos, em que ha muita recuperagao elastica.

Assim, mais duas particulas de carbeto de silicio da mesma amostra foram
penetradas, com cargas de 500 mN e de 250 mN. As penetragdes ficaram com
diagonais menores que a anterior e ndo foram observadas trincas. Optou-se pela

utilizacdo da carga de 250 mN, pois esta apresentou uma menor diagonal de
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penetracdo, acarretando em maior facilidade para encontrar pontos sobre as
particulas que respeitem a distancia de 2,5 diagonais da impresséo até o limite da

fase na matriz.

A dureza medida com o0s ensaios propostos € classificada como microdureza, ja
que as cargas utilizadas sdo de 30 mN e 250 mN, o que pode ser verificado na

classificagdo apresentada na Figura 19.

3.5 ENSAIOS DE MICRODUREZA

Para as amostras que apresentavam apenas duas fases (latdo e tungsténio)
foram selecionados 30 pontos para penetragdo: de 1 a 15 no latdo e de 16 a 30 no
tungsténio, com carga de 30 mN. E para as amostras que continham carbeto de
silicio, além de latdo e tungsténio, selecionaram-se 45 pontos para penetracéo: de 1
a 15 no latdo e de 16 a 30 no tungsténio com carga de 30 mN, e de 31 a 45 no
carbeto de silicio, com carga de 250 mN. Cuidados foram tomados no intuito de
escolher pontos que respeitassem a distancia de 2,5 diagonais do limite da fase na

matriz, como pode ser visto na Figura 26.

Ao término dos ensaios, em cada amostra € possivel observar uma sobreposi¢ao
entre as curvas de carga-deslocamento para as amostras com duas fases e duas
sobreposi¢cdes para as amostras com trés fases. Inferiu-se que a curva da direita
corresponde a do latdo, a do meio — ou da esquerda para o caso de duas fases — a
do tungsténio e a da esquerda a do carbeto de silicio (maior dureza). Esta hipotese
foi comprovada, posteriormente, ao se verificar a numeracao das curvas e também

quando os dados foram analisados no programa.

O equacionamento no programa Matlab, desenvolvido no LFS/USP, com base em
analises do equipamento, rejeita algumas curvas com base em limites de
semelhancga entre elas, antes de fazer o calculo das propriedades mecéanicas. O
coeficiente de Poisson para o material a ser analisado deve ser fornecido ao
programa — para o tungsténio e para o latdo utilizou-se 0,3; para o carbeto de silicio,
0,2 (MEZA et al., 2007).
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Dentre as 15 curvas que foram geradas para cada fase, algumas podem ser
rejeitadas manualmente durante a observagcdo dos dados no proprio equipamento,
caso estas figuem muito dispersas em relagdo a maioria. Entre as curvas que
permanecem, 0 programa, geralmente, rejeita mais algumas. Apos este processo é
criada uma planilha com os dados de cada curva que foi aproveitada e com a média
das propriedades obtidas, assim como a profundidade final do penetrador,
profundidade maxima, tamanho da diagonal da impressdo, area de contato e a

relagao profundidade final por profundidade maxima.
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CAPITULO IV

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 OBSERVACOES INICIAIS

Apos inserir no programa os dados de carga-deslocamento fornecidos pelo
equipamento, este fornece planilhas com as propriedades e as curvas carga-
deslocamento de cada fase. Para exemplificar, as Figuras 32, 33 e 34 mostram os
graficos gerados pelo programa para as trés fases da amostra “4-SiC”. A Figura 35
mostra fotos das penetracbes em cada uma das trés fases, com aumento de 500x.
As tabelas com as propriedades e outros dados e as curvas carga-deslocamento de

todas as amostras encontram-se nos anexos.

an

25+

201

Carga (mN)

Deslocamento (um)

Figura 32: Exemplo de curvas carga-deslocamento para a fase tungsténio da amostra “4-SiC”
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Figura 33: Exemplo de curvas carga-deslocamento para a fase latdo da amostra “4-SiC”
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Figura 34: Exemplo de curvas carga-deslocamento para a fase carbeto de silicio da amostra “4-SiC”

Ainda na primeira amostra testada, calibrou-se a carga para que se respeitasse a
distédncia minima de 2,5 diagonais da marca de penetragéo entre a penetragdo e o
limite da fase para o latdo, pois as marcas de penetragdo seriam maiores neste do
que no tungsténio e no carbeto de silicio. Apds as penetragcdes serem realizadas
pbde-se verificar que isto estava correto. As penetragcdes sobre as particulas de SiC
sdo menores e menos nitidas do que aquelas sobre as particulas de tungsténio e

latdo. Observa-se também que as penetragdes sobre as particulas de tungsténio sdo
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menores que aquelas sobre o latdo, como inferido na parte de escolha do
carregamento. Este efeito pode ser observado na Figura 35.

180526  {1-21304 Iheess  B5
A e o

-

T oA N

Figura 35: Marcas de microindentacdo na amostra “4-Fe-SiC” para as fases latdo, tungsténio e
carbeto de silicio (LFS/USP)

Observando-se as curvas de carga-deslocamento, verificou-se que a penetracao

do indentador (“hméxv) no tungsténio era menor do que no latdo, e a do carbeto de

silicio era ainda menor que a do tungsténio para uma mesma amostra. Isto fica
nitido se as curvas de carga-deslocamento forem sobrepostas num mesmo plano
cartesiano — as curvas das penetragdes sobre as particulas de carbeto de silicio
ficariam a esquerda, sobre o latdo a direita e sobre as particulas de tungsténio entre
estas duas. A comparagao entre as curvas pode ser feita com o auxilio das Figuras
32, 33 e 34. A curva para o carbeto apresenta um aspecto semelhante as curvas
encontradas para materiais ceramicos, e se pode notar que seu formato difere do
formato das curvas de metais, como as do latdo e do tungsténio, em que ha menor
recuperacao elastica (SCHUH, 2006).

Através dos dados gerados pelo equipamento, para alguns pontos, é possivel
mostrar que o indice “h{/hns das fases W e latdo € maior que 0,7, o que pode

acarretar pile-up, fazendo com que as medi¢cdes das propriedades n&o sejam téo
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precisas. Para que seja comprovado que estes erros realmente ndo ocorreram é
necessario que se faga uma analise ao microscépio eletrénico de varredura ou de

forca atébmica.

4.2 PROPRIEDADES OBTIDAS — MICRODUREZA (“H”) E MODULO DE
ELASTICIDADE (“E”)

A Tabela 4 apresenta as microdurezas encontradas para cada fase das amostras.

Tabela 4: Microdurezas (30 mN, exceto para SiC — 250 mN) obtidas para cada fase das amostras

Amostra Latao Tungsténio (W) SiC
4 272 794 -
4-Cu 223 833 ---
4-Fe 263 849 -
4-SiC 242 910 2846
4-Mo 239 778 ---
6-SiC 270 835 2427
16 260 675 ---
6-16 240 718 -
6 253 873 ---
4-Fe-SiC 199 720 2471

A dureza esperada para a fase W é de 260 a 1000 HV; para a fase latdo, de 80
HV a 140 HV; para a fase SiC, de 2100 a 2600 HV, de acordo com Hutchings
(1992). Assim, é razoavel dizer que os valores encontrados de dureza estdo de
acordo com o esperado, levando em consideracdo que os materiais ensaiados sao
heterogéneos e passaram por sinterizagdo, o que pode ter provocado tensdes
residuais nas fases, alterando a dureza, além dos erros produzidos no uso do
meétodo utilizado nos calculos. No entanto, os valores de microdureza do latdo
mostram uma discrepancia maior em relagcado ao esperado. Isso talvez seja devido a
ocorréncia de pile-up, que, porém, causa erros sistematicos, preservando a validade

da analise qualitativa dos resultados.

Os valores do modulo de elasticidade das amostras na literatura, para a fase W e

latdo sao, respectivamente, de 400 GPa e 110 GPa. Para a fase SiC, pode se situar
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entre 207 e 483 GPa (CALLISTER, 2007). A Tabela 5 apresenta os mddulos de
elasticidade obtidos nos ensaios. Semelhantemente aos resultados de microdureza
do latdo, levando em consideragao o pile-up, pode-se dizer que os valores do

modulo de elasticidade, qualitativamente, continuam validos.

Tabela 5: Médulos de elasticidade obtidos para cada fase das amostras

Amostra Latao Tungsténio (W) SiC
4 159 407 -
4-Cu 127 426 -
4-Fe 136 426 -
4-SiC 131 409 302
4-Mo 154 410 ---
6-SiC 142 421 335
16 147 396 ---
6-16 143 419 -

6 142 389 ---
4-Fe-SiC 139 358 359

A partir das microdurezas e de seus respectivos desvios-padrao foram gerados
graficos que correlacionam esta propriedade com o tamanho médio das particulas
de tungsténio e com as adigcbes de ligas a base de Cu, Fe e Mo e o abrasivo

secundario SiC as matrizes, tanto para a fase latdo como para a fase W.

A Figura 36 mostra a variagao da microdureza do tungsténio com o aumento do
tamanho médio de suas particulas. Ha uma tendéncia de que a dureza diminua com
o aumento do tamanho médio das particulas do tungsténio. Os pos de tungsténio
sao produzidos pela técnica de atomizacao, e o tamanho das particulas afeta a taxa
de resfriamento e consequentemente sua dureza. Ha, no entanto, uma divergéncia

quanto a amostra “6”, que deveria ser menos dura que a amostra “4”.

O gréfico da Figura 37 mostra a variagdo na microdureza do tungsténio, para o
mesmo tamanho médio das particulas de tungsténio, em funcdo das adigcbes a
matriz. Observando-se as barras de desvio-padréo, pode-se concluir que a maioria

dos valores é estatisticamente igual e, portanto, de maneira geral, a microdureza do
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tungsténio ndo varia com as adi¢cdes. Entretanto, existem dois casos onde ha

diferenca de valores: para as amostras “4-SiC” e “4-Fe-SiC”.
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Figura 36: Microdureza do tungsténio em fungdo do tamanho médio das particulas de tungsténio
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Figura 37: Microdureza do tungsténio em fungéo dos elementos secundarios adicionados a matriz,

com SiC
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No grafico da Figura 38 s&o mostradas as microdurezas do latdo em fungédo do
tamanho das particulas de tungsténio. Surpreende a diferenga entre as durezas do

latdo, pois ndo houve adicbes a ele.
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Figura 38: Microdureza do latdo em fungédo do tamanho médio das particulas de tungsténio

Na Figura 39 estdo correlacionados a microdureza do latdo com as adigbes a
matriz. Para esta analise deve-se verificar que, estatisticamente, os valores das
microdurezas para a amostra “4” e a amostra “4-Fe” sdo iguais, devido a magnitude
dos desvios-padrao. Pode-se observar que o cobre diminui a microdureza do latao,

pois possivelmente se dissolve no latdo durante a sinterizagao.

Uma surpresa neste estudo é a microdureza da amostra “4-Mo” apresentar-se,
estatisticamente, menor que a da amostra “4”. Esperavam-se valores semelhantes
para as elas, ja que o molibdénio ndo deveria ter-se dissolvido no latdo. O
mecanismo que acarretou a geragao deste resultado deve ser explicado ainda,

através de estudos posteriores.

Verifica-se, também, uma tendéncia das amostras que contém Fe, “4-Fe” e “4-Fe-

SiC”, apresentarem valores de microdureza inferiores que sua respectiva
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composi¢cao sem Fe, a amostra “4”. Com a adicdo de SiC esta diferenca de

microdureza fica mais acentuada do que na comparacéao entre “4” e “4-Fe”.

Tanto para o tungsténio quanto para o latdo, a microdureza nao deveria variar
com as adicbes de SiC e Mo. Entretanto, observa-se que ha variagdes nos dois
casos: as microdurezas de ambas as fases tendem a decrescer com as adi¢des de
Mo; com a adicado de SiC, a microdureza da fase latdo diminui e da fase W aumenta,

quando comparadas as da amostra sem adigbes de nenhuma espécie (“4”).
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Figura 39: Microdureza do latdo em fungéo dos elementos secundarios adicionados a matriz, com SiC

4.3 CORRELAGOES ENTRE COEFICIENTES DE DESGASTE
MICROABRASIVO DIMENSIONAIS E MICRODUREZA, RELACAO “H/E” E
FRACAO VOLUMETRICA DE FASE MACIA ADICIONADA

Primeiramente, € importante mostrar que a severidade de desgaste abrasivo
(neste caso, microabrasivo) causada por cada lama abrasiva utilizada depende
fortemente de uma relagcdo entre a dureza desse abrasivo e a dureza da fase
ensaiada (“Haprasivo/Hrase’). Em todos os casos mencionados neste trabalho o
desgaste é considerado severo, pois esta relagdo sempre ultrapassa 1,2 (ZUM

GAHR, 1987), considerando as durezas dos abrasivos apresentadas em 2.2.1.
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Essas relagbes sdo mostradas na Tabela 6, junto com a dureza média dos
abrasivos, os mecanismos de desgaste e a relagdo entre os coeficientes médios de

desgaste para cada abrasivo.

Tabela 6: Relagdes “Haprasivo/Hrase » dureza média dos abrasivos, mecanismos de desgaste e relagcao

entre os coeficientes de desgaste médios para cada abrasivo, adaptado de Lozzer (2008)

Abrasivo SiC Sio, Fe,0;
Dureza média dos
2600 1100 900
abrasivos (HV)
H.or /Hjatso médio 10,2 + 10% 4,3+ 10% 3,5+ 10%
H.,/Hy médio 3,4+4% 1,5+4% 1,2+ 4%

Mecanismo de

Deslizamento de

Deslizamento de

particulas (W) e

desgaste Multiplas indentagdes ) .
particulas Multiplas indentagdes
predominante
(latdo)
Ksic/K.... 1 8 66
Ksio,/K... 0,13 1 8
KFezole---- 0,02 0,13 1

Os coeficientes de desgaste e a macrodureza encontrados por Lozzer (2008)
foram correlacionados em seu estudo, como ja mencionado, ao tamanho médio das
particulas dos pos de tungsténio e as adi¢gdes de pds de elementos secundarios e de
abrasivos secundarios a matriz. No entanto, isto nem sempre proporcionou uma
relagdo direta entre a macrodureza, o desgaste e as caracteristicas de cada

amostra, como se esperava.

Logo, no presente estudo, as microdurezas apresentadas no item 4.2 formaram
graficos, juntamente com a variagcdo do coeficiente de desgaste microabrasivo
dimensional, para que se pudessem obter possiveis correlacbes que dissessem algo

sobre o comportamento em desgaste microabrasivo de cada fase.

Quando nem a microdureza ofereceu explicagado, também foram feitas relagdes
entre a grandeza “H/E” e a fragdo volumétrica de fase macia adicionada e o
coeficiente de desgaste, quando conveniente. Os graficos seguintes mostram as

correlacdes realizadas.
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4.3.1 Abrasivo a base de SiC

No grafico da Figura 40, ou seja, comparando-se apenas amostras com tamanhos
médios das particulas de tungsténio diferentes, sem adigdes, parece haver uma
relagdo entre a diminuicao de dureza da fase W e a diminuigdo do coeficiente de
desgaste, ao mesmo tempo em que ha predominantemente indentagdes multiplas
como micromecanismo de desgaste atuante. A diminuigdo no desgaste se deve ao
aumento da plasticidade do tungsténio, que passa a apresentar maior deformacéao
plastica ao acomodar as particulas de SiC, antes da fragilizacdo e consequente
retirada de material. Este resultado, quando confrontado com o resultado de Lozzer
(2008) (Tabela 3, item 2.2.2.1), mostra-se similar, indicando que a analise do
desgaste para as matrizes sem adi¢des, feita de modo macro ou micro, produz o
mesmo resultado. E possivel ver que, apesar de a macrodureza das amostras se
aproximar mais da microdureza do latdo que da microdureza do tungsténio, as
amostras incorporam os efeitos do tungsténio no desgaste, e nédo do latéo, visto que
este pouco participa na resisténcia ao desgaste, pois a dureza do carbeto de silicio é
muito superior a sua (2600 HV contra cerca de 250 HV). Isto também valera, em

termos, quando se utiliza a lama abrasiva a base de SiO,.
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Figura 40: Correlagado entre o coeficiente de desgaste microabrasivo dimensional (k) com o abrasivo a
base de SiC e o tamanho médio das particulas de tungsténio na matriz, juntamente com a

microdureza das fases W e latdo

Visto que o moddulo de elasticidade pouco muda de valor para estas quatro
amostras, como se espera, desenhar o grafico com o indice “H/E” incluido tem
pouca relevancia, isto €, um grafico reflete os resultados do outro. Isso vale para os

trés abrasivos objetos de estudo deste trabalho.

Quando se adicionam pés com outras composicdes e abrasivos secundarios as
matrizes, estas passam a se comportar de maneira um tanto diferente. A Figura 41,
que mostra a relacéo entre desgaste e dureza, ndo € o bastante para a obtencao de
correlacdes fortes, pois ha flutuagcdes de valores para cima e para baixo tanto para o
latdo como para a fase W, sem que haja correspondéncia entre elas. Na Tabela 3,
secao 2.2.2.1, pode-se notar que Lozzer (2008) também n&o conseguiu correlagcao

notavel entre a dureza destas amostras e o desgaste.
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Figura 41: Correlacao entre o coeficiente de desgaste microabrasivo dimensional (k) com o abrasivo a
base de SiC e a adi¢gao de pds de elementos secundarios e abrasivos secundarios a matriz,

juntamente com a microdureza das fases W e latao

A andlise, entdo, é feita quanto a plasticidade — Figura 42. E possivel perceber
que, quando se adiciona pds de cobre a amostra “4”, esta passa a contar com uma
maior fracdo volumétrica de fase macia, proporcionando um desgaste ainda maior,
tendo em vista que os indices “H/E” das duas amostras sao aproximadamente

iguais.

As amostras restantes apresentam plasticidade da fase W semelhante, exceto a
amostra “4-SiC”. Assim, passa-se a relacao “H/E” do latdo como explicagao para o
aumento do desgaste de acordo com aumento da plasticidade do latdo. Isso se deve
ao fato de que a medida que o latdo se torna mais plastico, propicia maior desgaste
por deformacao plastica, tendo em vista a relagdo “Hapr/Hiase” muito alta. Isso foi
percebido por Lozzer (2008), através de microscopia eletrénica de varredura, que
exibe maiores marcas de indentacbes e deformacéo plastica nas amostras com

maior desgaste, como a “4-Mo”.
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Figura 42: Correlagao entre o coeficiente de desgaste microabrasivo dimensional (k) com o abrasivo a
base de SiC e a adicdo de pds de elementos secundarios e abrasivos secundarios a matriz,

juntamente com a relagdo H/E das fases W e latdo

4.3.2 Abrasivo a base de SiO,

Para o abrasivo a base de SiO, e matrizes sem adi¢des, o grafico da Figura 43
mostra que, quando a dureza da fase W aumenta, o desgaste tende a diminuir,
porque a dureza do tungsténio se aproxima da dureza do proprio abrasivo. Isso
condiz com as observagbes de Lozzer (2008), que também notou tal
comportamento. A fase latdo apresenta certa tendéncia, embora pequena, de que o
aumento de sua dureza diminua o desgaste. Nota-se que faz sentido, porque o latéo
passa a ter importancia na resisténcia ao desgaste, pois sua dureza se aproxima um
pouco da dureza do abrasivo, embora ainda menor (cerca de 250 HV contra 1100
HV).
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Figura 43: Correlagado entre o coeficiente de desgaste microabrasivo dimensional (k) com o abrasivo a

base de SiO, e o tamanho médio das particulas de tungsténio na matriz, juntamente com a

Em relacdo as matrizes com adigdes de pos de elementos secundarios e
abrasivos secundarios com o abrasivo a base de SiO2, ndo se consegue

estabelecer boas correlagdes entre dureza e desgaste, como pode ser notado na

microdureza das fases W e latdo

Figura 44; ha o mesmo problema apontado em relagédo a Figura 41.
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Figura 44: Correlacdo entre o coeficiente de desgaste microabrasivo dimensional (k) com o abrasivo a
base de SiO, e a adicdo de pds de elementos secundarios e abrasivos secundarios a matriz,

juntamente com a microdureza das fases W e latdo

Quando se tem em conta a plasticidade, a matriz com adicdo de cobre se
comporta da mesma forma que anteriormente, ou seja, quanto mais fase macia ha,
maior o desgaste verificado em relagdo a amostra “4”. Para as outras adicoes,
parece ocorrer o contrario do que ocorreu com o abrasivo a base de SiC, isto é, a
plasticidade do latdo se comporta de forma inversamente proporcional ao desgaste.
Como antes, para a fase W, ndo ha uma relagao apreciavel. Tais comportamentos

podem ser vistos na Figura 45.

Considerando-se que o mecanismo predominante aqui € de deslizamento de
particulas, a observacgao feita acima é coerente, visto que o aumento de plasticidade
do latdo aumentara o volume de material deslocado para os lados dos sulcos
causados pelas particulas, sem que este seja retirado, a ndo ser por colisbes
posteriores de particulas e consequente fragilizagdo. Como Lozzer (2008) bem
observa, as matrizes menos desgastadas apresentavam sulcos ladeados por mais

material.
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base de SiO, e a adicdo de pds de elementos secundarios e abrasivos secundarios a matriz,

juntamente com a relagdo H/E das fases W e latdo

4.3.3 Abrasivo a base de Fe;03

O desgaste para o abrasivo a base de Fe,O; mostra um comportamento que

difere bastante dos outros. Em primeiro lugar porque a dureza do tungsténio, quando

analisado para as amostras sem adi¢gdes, ndo oferece correlagao estimavel com a

resisténcia ao desgaste, devido a sua dureza se equiparar a do abrasivo (ha

somente um riscamento leve como micromecanismo); a dureza do latdo, por outro

lado, quando diminui, reduz o desgaste verificado, como visto na Figura 46. Isto se

aproxima muito do que acontece no item 4.3.1 para a fase tungsténio, pois, visto que

0s micromecanismos atuantes no latdo, neste caso, sdo multiplas indentacdes, e a

dureza do abrasivo a base de Fe;O3 é bem maior que a dureza do latdo, a

diminuicdo da dureza deste aumenta sua plasticidade, acomodando melhor as

particulas abrasivas antes do esgotamento plastico e sucessiva fratura e retirada de

material.
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base de Fe,O3; e o tamanho médio das particulas de tungsténio na matriz, juntamente com a

microdureza das fases W e latao

Da mesma forma que anteriormente nao ha relacbes apreciaveis que se possam
retirar do grafico da Figura 47, exceto ao se comparar as amostras “4 e “4-Cu”. Esta
comparagao mostra que a adigdo de cobre, que se dissolve no latdo durante a
sinterizagcdo, diminui a dureza deste, promovendo menor desgaste, através do
aumento de plasticidade. Isto difere dos dois casos anteriores (4.3.1 e 4.3.2), em
que a adicado de cobre aumentava o desgaste. Isso se deve ao fato de que a dureza
da hematita € a que mais se aproxima da dureza do cobre, tornando este um
importante fator de diminuicdo do desgaste microabrasivo através do aumento de

plasticidade e melhor acomodacgao das particulas abrasivas.
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Quando se leva em consideragdo a plasticidade das amostras — Figura 48 —,
observa-se que o aumento na plasticidade do latdo aumenta o coeficiente de
desgaste. E exatamente o que acontece no item 4.3.1 para o latdo, ou seja, o
desgaste por deformagao plastica € maior quanto maior for a plasticidade do latao,

levando também a indentagbes maiores.

4.3.4Discussao geral sobre o desgaste das matrizes

ApOs todas as discussdes anteriores, € possivel sumariza-las através da Tabela
7, que mostra, para cada abrasivo, e em relagdo a cada fase presente, os
mecanismos predominantes envolvidos e as correlagdes entre desgaste, dureza,
plasticidade e fracdo volumétrica de fase macia. Nos espacos em que nao aparece
nada ha a falta ou a quase falta de ligacdo entre a grandeza em questdo e o
desgaste. Os destaques em vermelho indicam as relagdes mais significativas para o

entendimento do desgaste microabrasivo sobre as matrizes.



Tabela 7: Resumo das discussdes apresentadas nas se¢des 4.3.1,4.3.2e 4.3.3
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Fragao
volumétrica
Abrasivo Mecanismo Fases Dureza Plasticidade
de fase macia
(f.v.)
sic Indentacs W + lat Desgaste x W | Desgaste x W
i ndentacdes + latdo -
= TH-Tk = TPk
Desgaste x W | Desgaste x W
SiOo, Riscamento W + latdo -
= TH-lk = TP-Tk
Multiplas Desgaste x
Fe,O; indentacdes + W + latdo latdo = — —
Riscamento JH- Ik
W + latdo + 3°
SiC Indentagbes | fase (apenas - Mv. > Tk
para 4x4Cu)
Desgaste x
W + latdo + 3° B
SiC Indentacdes latdo = ---
fase
TPk
W + latao + 3°
Si0, Riscamento fase (apenas - - Mv. > Tk
para 4x4Cu)
Desgaste x
W + latdo + 3° B
Sio, Riscamento - latdo = -—-
fase
TP—lk
Mualtiplas W + latdo + 3° Desgaste x
Fe,O; indentacdes + | fase (apenas latdo = - v, > bk
Riscamento para 4x4Cu) JH- 1k
Multiplas Desgaste x
P W + latdo + 3° §
Fe,O3 indentacdes + latéo = —

Riscamento

fase

TP—>Tk
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CAPITULO V

CONCLUSOES

Este trabalho gerou algumas conclusées, que estao expostas a seguir:

Para as amostras sem adi¢cdes, ha uma tendéncia de que a microdureza

diminua com o aumento do tamanho médio das particulas do tungsténio.

Pode-se concluir que a maioria dos valores de microdureza do tungsténio das
amostras com adigbes é estatisticamente igual. Entretanto, existem dois

casos onde ha diferenga de valores: para as amostras “4-SiC” e “4-Fe-SiC”.

E surpreendente que as microdurezas do latdo sofram mudancas com o
tamanho médio das particulas de tungsténio, ja que nao foram feitas adicbes

aquele.

Nota-se que a adicdo de cobre, que se dissolve no latdo durante a
sinterizacdo, diminui sua dureza. O molibdénio nado deveria diminuir a
microdureza do latdo, embora o faca, porque nao se dissolve no latdo durante

a sinterizagdo, embora aconteca.

Para o abrasivo SiC e as amostras sem adicdes, o comportamento € de
diminuicdo do desgaste ao se diminuir a microdureza do tungsténio, devido
ao aumento de sua plasticidade. O latdo n&do chega a influenciar no desgaste,

dada sua baixa dureza.

Em relagdo as amostras com adicbes e abrasivo SiC, o cobre adicionado
aumenta a fragdo volumétrica de fase macia, proporcionando um desgaste
ainda maior. No restante das amostras, o aumento da plasticidade do latdo

aumenta o desgaste, porque as deformacgdes plasticas sdo aumentadas,
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levando em consideracao a relagcao Hap/Hrmse muito alta. A plasticidade da

fase W parece n&o interferir no desgaste.

As relagdes entre o desgaste com o abrasivo a base de SiO, e matrizes sem
adicdes mostram que, quando a dureza da fase W aumenta, o desgaste
tende a diminuir, porque a dureza do tungsténio se aproxima da dureza do
proprio abrasivo. A fase latdo apresenta certa tendéncia, ainda que de menor
vulto, de que o aumento de sua dureza diminua o desgaste, possivelmente
porque sua dureza se aproxima um pouco da dureza do abrasivo, embora

menor.

A matriz com adicdes de cobre e abrasivo SiO, se comporta da mesma forma
quando com abrasivo SiC. Nas outras amostras com adicdes, a plasticidade
do latdo se comporta de forma inversamente proporcional ao desgaste. A
plasticidade da fase W também parece nao ter um papel determinante no

desgaste.

Para as amostras sem adi¢des sob desgaste abrasivo com hematita, a dureza
do tungsténio nao permite correlaciona-la ao desgaste, visto que esta proxima
de 1. Entretanto, a diminuicdo da dureza do latdo acena com a diminuicdo do
desgaste, devido ao aumento de plasticidade e consequente acomodacéao

das particulas abrasivas.

Observa-se que, quando se analisam as amostras com adi¢cdes e abrasivo
Fe,O3, 0 aumento na plasticidade do latdo aumenta o coeficiente de desgaste,

pois leva a indentagbes maiores, ou seja, a maiores deformagdes plasticas.
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ANEXO A — MEV DAS AMOSTRAS ENSAIADAS
COM OS TRES TIPOS DE LAMAS ABRASIVAS

Tabela A1: MEV, elétrons secundarios — amostras ensaiadas com lama abrasiva a base de SiC
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ANEXO B: CURVAS CARGA-DESLOCAMENTO

Figura B2: Curvas carga-deslocamento da amostra “4” para a fase tungsténio.
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Figura B4: Curvas carga-deslocamento da amostra “4-Cu” para a fase tungsténio.
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Figura B6: Curvas carga-deslocamento da amostra “4-Fe” para a fase tungsténio.
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Figura B8: Curvas carga-deslocamento da amostra “4-SiC” para a fase tungsténio.
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Figura B10: Curvas carga-deslocamento da amostra “4-Mo” para a fase latao.
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Figura B11: Curvas carga-deslocamento da amostra “4-Mo” para a fase tungsténio.
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Figura B12: Curvas carga-deslocamento da amostra “6-SiC” para a fase latéo.
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Figura B13: Curvas carga-deslocamento da amostra “6-SiC” para a fase tungsténio.
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Figura B14: Curvas carga-deslocamento da amostra “6-SiC” para a fase SiC.
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Figura B16: Curvas carga-deslocamento da amostra “16” para a fase tungsténio.
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Figura B18: Curvas carga-deslocamento da amostra “6-16” para a fase tungsténio.
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Figura B20: Curvas carga-deslocamento da amostra “6” para a fase tungsténio.



113

|:| 1 1 1
0 0.0s 0.1 015 0.2 025 0.3 0.35 0.4 0.45

Figura B22: Curvas carga-deslocamento da amostra “4-Fe-SiC” para a fase tungsténio.
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Figura B23: Curvas carga-deslocamento da amostra “4-Fe-SiC” para a fase SiC.
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ANEXO C - TABELAS GERADAS PARA TODOS
OS ENSAIOS

Tabela C1: Tabela de dados para a fase Latdo da amostra “4”

n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]
1 29,986 - -
2 29,986 167,386517 271,3159
3 29,986 - -
4 29,986 147,000584 269,2935
5 29,986 - -
6 29,986 146,441772 274,7571
7 29,986 - -
8 29,986 155,426951 279,0592
9 29,986 177,314994 270,595
10 29,986 160,25522 264,8195
Média 29,986 158,9710063 271,6400333
Desvio 0 12,01503192 4,857637067
Variagao (%) 0 7,558002051 1,788262579

Tabela C2: Tabela de da

dos para a fase W da amostra “4”

n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]
1 29,986 395,040784 763,0255
2 29,986 433,169685 824,281
3 29,986 426,376885 811,5844
4 29,986 362,365554 748,1966
5 29,986 - -
6 29,986 461,100376 804,1451
7 29,986 379,66851 797,66
8 29,986 407,909608 844,8437
9 29,986 404,208141 837,4526
10 29,986 409,371278 795,2273
11 29,986 389,95277 711,8022
Média 29,986 406,9163591 793,82184
Desvio 0 28,23358254 41,67428903
Variagao (%) 0 6,938424054 5,249828983




Tabela C3: Tabela de dados para a fase Latdo da amostra “4-Cu”
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n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]
1 29,986 126,51679 222,1741
2 29,986 132,032317 230,9223
3 29,986 124,256312 224,1349
4 29,986 126,797613 214,8341
5 29,986 126,736566 208,4588
6 29,986 116,198552 221,8821
7 29,986 127,538624 232,3294
8 29,986 126,674185 238,5087
9 29,986 127,472237 213,6859
10 29,986 135,095183 218,2006
Média 29,986 126,9318379 222,51309
Desvio 0 4,898661644 9,304027996
Variagao (%) 0 3,859285208 4,181339622

Tabela C4: Tabela de da

dos para a fase W da amostra “4-Cu”

n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]
1 29,986 430,055070 932,2374
2 29,986 397,375764 760,3479
3 29,986 - -
4 29,986 - -
5 29,986 431,812366 770,3743
6 29,986 387,631720 810,1975
7 29,986 368,722977 775,6553
8 29,986 447,243385 825,5981
9 29,986 - -
10 29,986 388,146564 752,539
11 29,986 461,396667 935,548
12 29,986 395,554262 774,4353
13 29,986 447,524206 973,5271
14 29,986 475,466380 785,658
15 29,986 475,984547 904,1282
Média 29,986 425,57616 833,35384
Desvio 0 37,041624 79,987648
Variagao (%) 0 8,7038766 9,5982816




Tabela C5: Tabela de dados para a fase latdo da amostra “4-Fe”
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n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]
1 29,986 - -
2 29,986 125,301213 240,4515
3 29,986 143,191504 297,2107
4 29,986 144,52795 283,2684
5 29,986 136,83914 259,4184
6 29,986 122,847725 246,4272
7 29,986 138,532291 263,9707
8 29,986 136,698383 259,197
9 29,986 137,016646 258,9274
10 29,986 135,786385 256,292
Média 29,986 135,6379152 262,7959222
Desvio 0 7,240456532 17,51325932
Variagao (%) 0 5,33807713 6,664205126

Tabela C6: Tabela de da

dos para a fase W da amostra “4-Fe”

n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]

1 29,986 401,401292 758,7639

2 29,986 431,001547 812,155

3 29,986 422,25669 849,7284

4 29,986 423,146336 787,1041

5 29,986 - -

6 29,986 465,020668 947,2628

7 29,986 418,663667 958,9189

8 29,986 400,70209 876,2732

9 29,986 435,212077 802,0512

10 29,986 438,144837 847,3016
Média 29,986 426,1721338 848,8399
Desvio 0 19,68749285 68,93851821

Variagao (%) 0 4,619610549 8,121498319

Tabela C7: Tabela de dados para a fase latdo da amostra “4-SiC”

n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]
1 29,986 154,016683 204,6295
2 29,986 - -
3 29,986 121,952599 280,0553
4 29,986 121,718566 227,7063
5 29,986 - -
6 29,986 - -
7 29,986 134,057348 229,2627
8 29,986 - -
9 29,986 127,847321 228,3758
10 29,986 122,125904 263,6214
11 29,986 123,92949 250,3286
12 29,986 130,216367 2448316
13 29,986 145,130606 248,3304
Média 29,986 131,2216538 241,9046222
Desvio 0 11,43264276 22,30971815
Variacao (%) 0 8,712466605 9,222526608




Tabela C8: Tabela de dados para a fase W da amostra “4-SiC”
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n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]
1 29,986 369,485997 929,3553
2 29,986 447,364456 920,2024
3 29,986 352,542325 926,7155
4 29,986 - -
5 29,986 457,46368 913,8502
6 29,986 401,817902 891,8106
7 29,986 434,647522 881,7036
8 29,986 403,879254 926,6827
9 29,986 404,706706 900,4195
10 29,986 412,622387 894,7861
Média 29,986 409,3922477 909,5028778
Desvio 0 34,15983489 17,69119183
Variagao (%) 0 8,344035599 1,945149627

Tabela C9: Tabela de da

dos para a fase SiC da amostra “4-SiC”

n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]

1 250 315,713886 2956,4649

2 250 307,295865 2860,2789

3 250 341,415024 3096,8931

4 250 308,844139 2921,1136

5 250 332,145064 2919,1316

6 250 266,406733 2319,1458

7 250 295,098757 2756,6278

8 250 336,818749 2872,2151

9 250 276,105881 2517,2143

10 250 307,055204 2611,7508

11 250 238,221367 2876,685

12 250 300,755886 3151,2981

13 250 297,33742 3141,7457
Média 250 301,7856904 2846,197285
Desvio 0 28,92309645 244,4688492
Variagao (%) 0 9,583985382 8,589314961




Tabela C10: Tabela de dados para a fase latdo da amostra “4-Mo”
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n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]

1 29,986 147,506167 243,5778

2 29,986 147,474521 238,9386

3 29,986 152,673486 246,9684

4 29,986 144,662149 224,1071

5 29,986 152,279502 242,072

6 29,986 150,82407 236,5423

7 29,986 142,655515 242,3623

8 29,986 149,908027 239,1199

9 29,986 162,307991 235,8697

10 29,986 171,503338 243,9602

11 29,986 169,093676 235,9285
Média 29,986 153,7171311 239,0406182
Desvio 0 9,667075666 6,138966758
Variagao (%) 0 6,288873333 2,568168876

Tabela C11: Tabela de d

ados para a fase W da amostra “4-Mo”

n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]
1 29,986 397,553845 715,8532
2 29,986 389,092257 765,829
3 29,986 442,502297 818,6925
4 29,986 - -
5 29,986 385,955072 782,4406
6 29,986 390,485609 749,0761
7 29,986 - -
8 29,986 - -
9 29,986 - -
10 29,986 432,084810 858,5507
11 29,986 452,098020 772,2403
12 29,986 388,942527 761,347
Média 29,986 409,8393 778,0037
Desvio 0 27,543738 43,62414
Variacao (%) 0 6,720619 5,60719




Tabela C12: Tabela de dados para a fase latdo da amostra “6-SiC”
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n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]

1 29,986 - -

2 29,986 136,15441 262,1018

3 29,986 138,755695 262,8972

4 29,986 170,064943 293,5714

5 29,986 - -

6 29,986 - -

7 29,986 151,548192 260,305

8 29,986 102,675471 276,0445

9 29,986 - -

10 29,986 - -

11 29,986 143,784956 267,4849
Média 29,986 140,4972778 270,4008
Desvio 0 22,17909394 12,68332069

Variacéo (%) 0 15,78613784 4,6905633
Tabela C13: Tabela de dados para a fase W da amostra “6-SiC”

n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]

1 29,986 385,10305 850,9572

2 29,986 426,317631 763,6502

3 29,986 - -

4 29,986 415,204291 902,8795

5 29,986 - -

6 29,986 420,615135 810,1258

7 29,986 - -

8 29,986 458,13978 847,2839
Média 29,986 421,075977 834,9793
Desvio 0 26,1244185 51,77516

Variagao (%) 0 6,20420541 6,200772
Tabela C14: Tabela de dados para a fase SiC da amostra “6-SiC”

n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]

1 250 349,710089 2554,8573

2 250 352,485297 2542,3872

3 250 304,892405 2479,6846

4 250 306,89794 2164,3259

5 250 325,633181 2503,098

6 250 324,503864 2561,3305

7 250 327,212963 2298,4202

8 250 378,958728 2252,5578

9 250 310,051344 2493,1134

10 250 269,804031 2151,8353

11 250 370,551537 2630,7944

12 250 375,756768 2626,1351

13 250 384,652559 2437,8296

14 250 308,295028 2280,9683
Média 250 334,9575524 2426,952686
Desvio 0 34,40227174 165,2386446

Variagao (%) 0 10,27063623 6,808482322




Tabela C15: Tabela de dados para a fase latdo da amostra “16”

121

n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]

1 29,986 136,8873 272,9

2 29,986 136,43011 274,4712

3 29,986 - -

4 29,986 148,314981 257,7985

5 29,986 172,959438 251,2767

6 29,986 139,015406 232,5336

7 29,986 151,492966 257,2923

8 29,986 141,225066 255,9568

9 29,986 - -

10 29,986 143,457596 258,0031

11 29,986 150,418658 261,591

12 29,986 150,41464 282,0577
Média 29,986 147,0616161 260,38809
Desvio 0 10,76392571 13,85001127

Variagao (%) 0 7,319330489 5,318988005

Tabela C16: Tabela de d

ados para a fase W da amostra “16”

n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]
1 29,986 432,120956 690,651
2 29,986 368,227703 665,59
3 29,986 371,705113 659,3064
4 29,986 409,809362 683,135
5 29,986 418,99583 675,284
6 29,986 382,472149 659,857
7 29,986 379,809794 696,9528
8 29,986 407,61154 668,2028
Média 29,986 396,3440559 674,872375
Desvio 0 23,79909525 14,15908271
Variacéo (%) 0 6,004655525 2,098038568
Tabela C17: Tabela de dados para a fase latdo da amostra “6-16"
n° Pmax [mN] E [GP4a] HV [GPa]
1 29,986 141,648109 227,5244
2 29,986 147,027489 234,5622
3 29,986 151,690282 235,3514
4 29,986 138,422884 2445418
5 29,986 145,312389 244.8268
6 29,986 131,07477 257,9078
7 29,986 154,286217 241,9377
8 29,986 134,695257 246,8489
9 29,986 141,86863 224,5948
Média 29,986 142,8917808 239,7884222
Desvio 0 7,579574266 10,36227778
Variagao (%) 0 5,304415849 4,321425396




Tabela C18: Tabela de dados para a fase W da amostra “6-16”
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n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]

1 29,986 421,384441 779,2513

2 29,986 421,276888 734,5257

3 29,986 - -

4 29,986 376,373164 711,2247

5 29,986 404,366048 681,7088

6 29,986 440,456409 734,6492

7 29,986 433,985889 686,6161

8 29,986 452,056694 667,1728

9 29,986 439,353186 697,8506

10 29,986 414,989675 673,6279

11 29,986 414,201288 727,44

12 29,986 395,207404 804,3399
Média 29,986 419,422826 718,037
Desvio 0 21,99375457 43,76286571

Variagao (%) 0 5,243814405 6,094792568
Tabela C19: Tabela de dados para a fase latdo da amostra “6”
n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]
1 29,986 150,720988 244,2092

2 29,986 147,212379 259,8961

3 29,986 137,063293 262,6458

4 29,986 152,244348 252,1622

5 29,986 138,51807 256,3124

6 29,986 136,290593 240,6376

7 29,986 140,599043 242,4884

8 29,986 131,576681 268,0829
Média 29,986 141,7781744 253,304325
Desvio 0 7,440027265 10,13921208

Variagao (%) 0 5,247653454 4,002778902
Tabela C20: Tabela de dados para a fase W da amostra “6”
n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]
1 29,986 - -

2 29,986 448,357142 881,8847

3 29,986 - -

4 29,986 362,176871 978,7746

5 29,986 398,937578 790,7503

6 29,986 - -

7 29,986 357,335129 803,5385

8 29,986 356,072079 876,4522

9 29,986 - -

10 29,986 - -

11 29,986 409,032452 906,8422
Média 29,986 388,6518752 873,0404167
Desvio 0 36,9567045 69,30269752

Variagao (%) 0 9,508947945 7,93808582




Tabela C21: Tabela de dados para a fase latdo da amostra “4-Fe-SiC”
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o

n Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]
1 29,986 153,10991 166,0488
2 29,986 118,105206 209,4305
3 29,986 156,869682 218,2406
4 29,986 103,969349 162,0949
5 29,986 139,095956 226,4992
6 29,986 144,979284 224,3993
7 29,986 161,899662 216,3923

8 29,986 133,238794 193,2058

9 29,986 138,849943 176,7606
Média 29,986 138,9019762 199,2302222
Desvio 0 18,62604735 25,39260028

Variagao (%) 0 13,40949053 12,7453556
Tabela C22: Tabela de dados para a fase W da amostra “4-Fe-SiC”
n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]
1 29,986 - -

2 29,986 - -

3 29,986 - -

4 29,986 368,994371 722,9926

5 29,986 - -

6 29,986 363,684506 733,0925

7 29,986 333,883607 718,1789

8 29,986 357,948331 708,8657

9 29,986 - -

10 29,986 369,572595 714,328
Média 29,986 358,816682 719,49154
Desvio 0 14,70869633 9,199689925

Variagao (%) 0 4,099223104 1,278637679

Tabela C23: Tabela de d

ados para a fase SiC da amostra “4-Fe-SiC”

n° Pmax [mN] E [GPa] HV [GPa]

1 250 428,896557 2502,8501

2 250 279,567077 2081,5895

3 250 430,827269 2489,6539

4 250 304,893905 2457 5802

5 250 371,181217 2627,4334

6 250 341,647646 2341,8956

7 250 356,212772 2797,7621
Média 250 359,032349 2471,252114
Desvio 0 57,35705649 224,0146592
Variacao (%) 0 15,97545643 9,064824179
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