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RESUMEN

Los materiales de tipo cerdmico-metalico surgen de la necesidad de introducir
nuevos compuestos que presenten cualidades cerdmicas como estabilidad quimica a
elevadas temperaturas, junto con la resistencia mecanica de los materiales metalicos.
El presente trabajo especial de grado se llevo a cabo con la finalidad de evaluar el
efecto de la temperatura de sinterizacion y la adicion de inhibidores de crecimiento de
grano como TiC y TaC en un 0,5% en peso, sobre la microestructura, la dureza y la
tenacidad de fractura por indentacién de carburos cementados de WC-6Co, los cuales
fueron sinterizados al vacio por la compaiiia Stellram-An Allergheny Techonology a
distintas temperaturas (1325, 1375, 1400, 1425, 1475, 1525 y 1575°C). La
caracterizacion microestructural de los compuestos volumétricos se estudio
empleando técnicas de Microscopia Electronica de Barrido (MEB), Microscopia
Optica (MO) y un software de analisis de iméagenes (ImageJ) a fin de determinar los
parametros microestructurales, como el tamafio de las particulas de carburo de
tungsteno (WC), fraccion volumeétrica de las fases presentes, contigiiidad de la fase de
carburo de tungsteno y camino libre medio del aglomerante. Asimismo, la
caracterizacion mecanica de los compuestos se realiz6 a través de técnicas de

indentacion convencionales utilizando un indentador Vickers, con el objetivo de

viii



cuantificar la dureza y la tenacidad de fractura con el fin de precisar una correlacion
de las mismas con la microestructura obtenida de los compuestos. Se encontrd que la
dureza esta relacionada principalmente con el tamafio de grano, la cual disminuye al
aumentar el tamafio de particulas de WC. La tenacidad de fractura se ve influida
mayormente por el camino libre medio del cobalto manteniendo una relacion
proporcional entre ellos. Asimismo se comprobd la relacion inversa entre la dureza y
la tenacidad de los compuestos, entre los cuales el TiC mostré un mejor desempefio
como inhibidor de crecimiento de grano en comparacion al TaC con tamafios de
particula 23% menores para temperaturas de sinterizacion mayores a 1425°C, lo cual
se traduce en una mayor tenacidad para compuestos con TaC y mayor dureza para
aquellos con TiC como aditivo. Se encontr6 que los refinadores de particulas retienen
el decrecimiento rapido de la dureza para temperaturas mayores a 1400°C. La dureza
para los compuestos WC-6Co/0,5TiC present6 valores entre 15,43 y 17,07 GPa y en
el caso de los compuestos WC-6Co/0,5TaC entre 15,50 y 16,97 GPa. Se determind la
tenacidad de fractura, obteniendo valores entre 10,46 y 12,96 MPa.m? para el
compuesto WC-6Co0/0,5TiC y entre 10,70 y 12,13 MPa.mY? para WC-6C0/0,5TaC.
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ABSTRACT

Ceramic-metal materials arise from the need of new compounds which have
ceramic qualities such as chemical stability at elevated temperatures with the
mechanical strength of metallic materials. This degree thesis was conducted in order
to evaluate the effect of sintering temperature and the addition of grain growth
inhibitors such as TiC and TaC in 0.5% weight, on microstructure, hardness and
indentation fracture toughness of cemented carbides WC-6CO, vacuum sintered by
the company Stellram-An Allergheny Techonology at different temperatures (1325,
1375, 1400, 1425, 1475, 1525 and 1575 ° C). The microstructural characterization of
volumetric compounds were studied using Scanning Electron Microscopy (SEM),
optical microscopy (OM) and image analysis software (Imagel) to determine
microstructural parameters such as particle size of tungsten carbide (WC),the volume
fraction of the phases, contiguity of the tungsten carbide phase and binder mean free
path. Likewise, the mechanical characterization of the compounds was made by
applying conventional techniques using a Vickers indenter, in order to quantify the
hardness and fracture toughness in order to specify a correlation with the
microstructure of the compounds. It was found that the hardness is primarily related
to the grain size, which decreases when increasing the particle size of WC. The

fracture toughness is mostly influenced by the mean free path of cobalt maintaining a



proportional relation. The inverse relationship between hardness and ductility of the
compounds showed that TiC has a better performance as grain growth inhibitor than
TaC, with particle sizes 23% lower for higher sintering temperatures above 1425°C,
which results in increased toughness for compounds with TaC and greater hardness
for those with TiC additive. It was found that the particles refiners retain fast decrease
in hardness for temperatures above 1400 °C. The hardness for WC-6Co/0,5TiC
compounds presents values between 15.43 and 17.07 GPa in the case of WC-
6Co0/0,5TaC compounds, between 15.50 and 16.97 GPa. Fracture toughness was
determined obtaining values between 10.46 and 12.96 MPa. m*? for compound WC-
6C0/0,5TiC and between 10,70 and 12,13 MPa. m*? for WC-6Co/0,5TaC.
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INTRODUCCION

Al estudiar la respuesta mecénica de un material pueden distinguirse tres
regimenes: régimen elastico, régimen pléstico y finalmente la fractura. La
importancia de este ultimo régimen mecanico es evidente ya que la fractura supone el
final de la vida Gtil de una pieza. Entender el origen de este fendmeno es de vital
importancia para el disefio de todo tipo de estructuras en ingenieria. Cualquier fallo
en el disefio de una pieza por no tener en cuenta las propiedades de fractura del
material puede ser catastrofico. Ademas, las pérdidas anuales por fractura de piezas y
estructuras industriales son millonarias, lo que justifica el interés de estudiar este

fendmeno para intentar minimizar estos fallos.

La tenacidad de fractura es una medida de la habilidad que tiene un material
de resistir el crecimiento de una grieta o falla pre-existente. Este parametro es
ampliamente utilizado para disefiar estructuras y elementos que permanezcan seguros
ante las fallas. Algunas veces, estructuras, herramientas y elementos mecanicos que
fueron disefiados para evitar excesivas deformaciones elasticas y plasticas, fallan de
manera inesperada debido a una fractura rapida. En fallos de barcos y puentes con
soldaduras, tuberias de gas o depdsitos sometidos a elevadas presiones internas,
engranajes, transmisiones y herramientas para mecanizado es comun la presencia de
grietas, generadas frecuentemente por imperfecciones en la soldadura o en el material
en si. La fractura rapida se debe al crecimiento de grietas preexistentes que se hacen
repentinamente inestables. Comunmente la elaboracion de componentes mecanicos se
enfoca principalmente en el disefio contra fatiga en el caso dindmico o contra
fracturas debido a cargas estaticas. Por su parte las fracturas fragiles no son tan
comunes como las de fatiga o de plastificacion generalizada, pero cuando ocurren,
son normalmente fatales y suponen importantes dafios materiales y en algunos casos

inclusive pérdidas de vidas humanas.



En ese orden de ideas, uno de los campos esenciales para la Ingenieria
Mecénica, como lo es el disefio; entre ellos disefio de méaquinas, mecanismos,
estructuras, plantas industriales, entre otros, requieren del uso de herramientas y
materiales de distintas especies para la concepcion del elemento pensado; de lo
contrario, el disefio seria solo una idea que queda en el papel o la mente del
disefiador. Uno de los procesos de manufactura mas comunes en la industria es el
mecanizado, y en él las herramientas de corte juegan un papel fundamental, éstas son
sometidas a grandes niveles de desgaste, por ello se requiere de materiales que

resistan estas condiciones de trabajo, como los carburos cementados.

Los carburos cementados son compuestos obtenidos a partir de polvos finos
de particulas duras de carburos de metales refractarios como tungsteno, cromo, titanio
y téntalo, sinterizados con un material metélico como cobalto, hierro o niquel,
formando una aleacion de alta dureza, elevada resistencia a la compresion y al
desgaste. Los carburos cementados son utilizados en aplicaciones de metalmecanica
gracias a las propiedades intrinsecas que aportan, una combinacién de alta resistencia
a la compresion, resistencia a la abrasion, alto médulo de elasticidad, buena
resistencia al impacto y shock, ademas de la capacidad de tomar y retener un

excelente acabado superficial.

Los materiales compuestos de tipo ceramico-metélico surgen de la necesidad
de introducir nuevos compuestos que presenten cualidades ceramicas como buena
estabilidad quimica a elevadas temperaturas junto con las propiedades mecanicas de
los materiales metalicos. De esta manera, se hace posible incrementar el espectro de
aplicaciones de estos nuevos desarrollos, para la fabricacion de herramientas de corte

y taladros, sellos y juntas, celdas de combustible, turbinas de motores a reaccion, etc.

Actualmente, la calidad y evolucion en los carburos cementados aplicados a
actividades de ingenieria son de vital importancia, uno de los compuestos mas
empleados sobre todo en herramientas de corte son los WC-Co. A través de los afios,
el WC-Co con una composicion determinada se ha modificado para producir una

variedad de carburos cementados con la implementacion de otros aditivos que van



desde téntalo, titanio, niquel, entre otros, que actlan en algunos casos como
inhibidores de crecimiento de grano mejorando las propiedades microestructurales
para un mejor desempefio de las propiedades mecanicas de estos materiales. De la
misma forma con un contenido en peso de cobalto fijo, y una temperatura variable
pueden ser obtenidas mejoras en las propiedades necesarias para su utilizacion en la

industria.

En el siguiente trabajo se estudiard en particular el compuesto de carburo de
tungsteno con 6% de cobalto y aditivos de titanio y tantalo, WC-6Co/TiC y WC-
6Co/TaC respectivamente. Para ello se desarrollara una metodologia experimental
que permita evaluar el efecto de la temperatura de sinterizacién sobre la
microestructura resultante asi como la dureza y tenacidad de fractura por indentacion
del compuesto, de manera tal que permita establecer la temperatura de sinterizacion
adecuada segun las condiciones de trabajo.

El ImageJ es una herramienta interesante para el procesado de imagenes. El
mismo permite realizar operaciones sencillas sobre iconografias como ajustar el
contraste, transformar una imagen a color en una imagen blanco y negro, ademas de
efectuar operaciones mas sofisticadas sobre las imagenes como por ejemplo resaltar
algunos detalles y ocultar otros a comodidad del investigador, este programa sera
usado en esta investigacion para determinar los pardmetros microestructurales de los
compuestos. El uso de este software se debe a la facil dinamica que proporciona el
mismo con el usuario ®. Por otra parte el estudio del tipo de agrietamiento obtenido
por ensayos de indentacion Vickers permitira aplicar el modelo de tenacidad mas

conveniente con el que se determinaré asi la tenacidad de fractura.

Con todo esto se busca estudiar la variaciébn de las propiedades
microestructurales y mecanicas debido a la variacion de la temperatura en el proceso
de sinterizacion al vacio de los compuestos volumétricos de carburos de tungsteno
cobalto (WC-Co) con la finalidad de establecer los parametros adecuados a las
aplicaciones, lo que comprenderia un ahorro en los costos de produccion. Por ello en

la actualidad las lineas de investigacion buscan controlar la variacién de parametros



en produccion que permitan crear materiales con propiedades mejoradas, para su
aplicacion en areas como tecnologia aeroespacial, la industria de procesos quimicos

como petroleo y gas, medicina e industrias de energia eléctrica.



CAPITULO |

1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Los carburos cementados basados en WC-Co desarrollados comercialmente
desde hace ochenta afios, son materiales atractivos para muchas aplicaciones
industriales debido a una combinacion de propiedades mecanicas y fisicas,
estabilidad quimica y a su excelente resistencia al desgaste. Sin embargo, el avance
industrial, que demanda cada dia sistemas de mecanizado de alta precision mas
eficientes o materiales con mayores resistencias al desgaste, ha motivado el desarrollo
de composiciones donde carburos cubicos tales como el TiC, TaC y NbC o mezclas
de carburos, sean adicionados para mejorar las propiedades de estabilidad térmica y

quimica microestructural.

La metalografia estudia la estructura interna de los metales y de sus aleaciones
y relaciona esa estructura con sus propiedades mecanicas. Para poder obtener las
relaciones entre la composicién quimica de los metales o aleaciones con sus
respectivas propiedades fisicas, es necesario estudiar varias materias de forma
separada, entre estas se encuentran ensayos mecanicos y observaciones tanto macro

como microscopicas.

La importancia de cubrir esta area viene dada por la misma necesidad que
existe de mejorar en la calidad tanto los materiales para el disefio de mecanismos, en
este caso insertos para herramientas de corte, pudiendo lograr una confiabilidad a
largo plazo del inserto. Cabe recordar que un desgaste excesivo de estos puede
provocar mayores gastos econdmicos de mantenimiento y disminucién de la vida til

de las piezas involucradas en los procesos de mecanizado.

La temperatura de sinterizacion cominmente utilizada para la fabricacion de
estos compuestos volumétricos es 1400°C, la cual corresponde con el punto de fusion
de W-C-Co y el eutéctico de Co-C. Promoviendo varios factores que favorecen la

densificacion y son sensibles a la temperatura de sinterizacion.



Existen muchos trabajos que abarcan la variacion del contenido de cobalto y
su influencia en ciertos parametros microestructurales y en algunos pocos casos en las
propiedades mecéanicas, sin embargo la variacion de la temperatura de sinterizacion
junto con la adicion de carburos cubicos no ha obtenido la relevancia que merece en

el campo de investigaciones cientificas dirigidas al &rea de la metalografia.

De acuerdo a lo anteriormente expuesto, en el presente estudio se pretende
evaluar el comportamiento del material WC-6Co, aditivados con una concentracion

del 0.5% de TiC y TaC en distintas temperaturas de sinterizacion al vacio.



1.1.ANTECEDENTES
1.1.1. ANTECEDENTES HISTORICOS

Los materiales ceramicos han estado presentes en la historia del hombre desde
hace milenios para fines muy diversos, desde aplicaciones puramente decorativas
como las porcelanas, hasta elementos de construccién . No obstante, al contrario de
lo que ocurrio con los metales, a los materiales cerdmicos, y debido a su fragilidad
intrinseca, nunca se les llegd a considerar importantes a nivel estructural. Las
principales aplicaciones estructurales, con cierta innovacion tecnoldgica, de los
materiales ceramicos no tradicionales no pasaban a principios de siglo de su uso
como material refractario en las fundiciones de los altos hornos. Fue so6lo a partir de
principios del siglo XX cuando por necesidad de la industria eléctrica se mejoraron
ciertas propiedades mecanicas de los ceramicos . En los afios veinte se consigue
aumentar la resistencia mecanica de un aislante eléctrico mediante un proceso de
enfibrado . Fue en los afios cincuenta con la aparicion de la ceramica de 6xidos
(Al,0O3, ZrO,, BeO, MgO) cuando los materiales ceramicos empezaron a atraer el
interés de un numero importante de investigadores que especularon sobre su
aplicacion en motores de aviones, y en ambientes agresivos (altas temperaturas y
ambientes corrosivos). Este hecho coincidio en el tiempo con el descubrimiento de
que muchos materiales ceramicos se podian obtener en forma de “whiskers” pequefas
fibras practicamente libres de defectos que pueden soportar cargas extremadamente
altas. Con estas ideas se empezd en los sesenta a desarrollar las bases necesarias
(nivel de adherencia fibra-matriz y resistencia de cada una de ellas) para obtener
materiales ceramicos de alta resistencia reforzados por fibras. En paralelo se hicieron
importantes progresos en el transcurso de obtencién y procesado, lo que mejoré de
forma sustancial las propiedades de los materiales monoliticos. Durante este periodo
tambiéen se probd utilizar hilos finos de metal para el reforzamiento de los materiales
ceramicos, pero se encontrd que el resultado no era beneficioso en general, ya que la
gran elongacion debida a la ductilidad del metal permitia a la matriz agrietarse

facilmente.



El desarrollo inicial de carburos cementados y sinterizados ocurrié en
Alemania en la década de 1920. Aunque los acontecimientos que conllevaron al
desarrollo se remontan a 1907 cuando General Electric habia conseguido, gracias al
trabajo del ingeniero William Coolidge, desarrollar filamentos de wolframio. Esto
permitio sustituir al rutenio y al osmio en la fabricacion de bombillas. Pero el
wolframio resultd ser muy abrasivo, por lo que para el trefilado de los filamentos de
bombillas se debia emplear diamante natural en las trefilas. Sin embargo los ndcleos
de diamante eran un problema debido al alto costo de la materia prima y a la
dificultad de encontrarlos en la Alemania de la postguerra, tras la pérdida de las
colonias sudafricanas. Asi que sobre 1920 el ingeniero Karl Schroter, junto a su
ayudante Baumhauer, comenzaron la busqueda de un sustituto. No seria hasta el afio
1923 cuando ingenieros de la fabrica berlinesa de bombillas OSRAM (licenciada por
General Electric) lograron sintetizar un producto a base de carburo de wolframio
utilizando como aglomerante un 10% de cobalto. El cobalto dio tenacidad a la
aleacion resultante lo que permitia su uso industrial. Por ello el éxito de este primer
“Metal Duro” fue inmediato. Aunque caro de producir, era mucho mas econémico
que el diamante, y més tenaz. Su menor resistencia al desgaste quedaba compensada
por su resistencia a la rotura. Al no tener el equipo para explotar este material a escala
industrial, Osram vende la licencia de Krupp a finales de 1925. Krupp quiso
desarrollar el invento aplicandolo también como material para herramienta de corte.
En 1926 Krupp lanza al mercado el carburo sinterizado con el nombre WIDIA,
acréonimo de “Wie Diamant” como diamante, en aleman. Burghardt y Axelrod dan la
fecha de su introduccion comercial en los Estados Unidos en 1928 y el desarrollo

posterior se produjo en varios paises.

Las primeras herramientas de corte se mostraron en la Feria de Leizpig en
1927, para economizar el material, se construian con el mango de acero y en el
extremo se soldaba el filo de metal duro. Su inventor fue Walter Dahwil, ingeniero
Jefe de Desarrollo en el nuevo departamento de Krupp, y servia para tornear piezas de

fundicion gris e hileras de metal duro.



Aunque los carburos no eran del todo igual a los diamantes, las herramientas
de carburo cementado ofrecian una mejora en la velocidad de corte y avance tan
notables, como el acero de alta velocidad lo habia hecho dos décadas atras, que
obligd a los disefiadores de maquinas herramienta a repensar cada aspecto de los
disefios existentes, con la mirada puesta en una mayor rigidez y mejores

rodamientos.

Paralelamente, General Electric desarrollé su propio metalduro. En 1925, bajo
la direccion de Samuel Hoyt, se cre6 un departamento en Michigan Illamado
Carboloy, con objeto de producir este material a un coste menor. EI material perdié
entonces su aura de metal exotico y empezd a ser considerado por los ingenieros para
desarrollar nuevas aplicaciones. En 1929 la Union Soviética desarrollo su propio

carburo cementado el Pobedit.

No es tarea facil seguir los pasos cientificos y tecnoldgicos asociados a la
produccién de metales duros debido a las restricciones impuestas por las
organizaciones comerciales e investigadores, al no ser publicada informacion
relevante hasta mucho después de la fecha del desarrollo. Por lo tanto, la colocacién
de datos en un orden historico, cronoldgico es algo dificil. Sin embargo, se ha podido
establecer que se remontan a 1929, aproximadamente seis afios después de la
concesion de la primera patente, los trabajadores de Krupp/Osram habian identificado
los aspectos positivos del refinamiento del grano en el carburo de wolframio. En 1939
también habian descubierto los efectos beneficiosos de la adicion de una pequefia

cantidad de vanadio y carburo de tantalo.

Paul Schwarkopf, fundador de Plansee, una aceria austriaca, agregd un nuevo
ingrediente al WC en 1929. Este elemento, el carburo de titanio, proporcionaba una
gran resistencia a la abrasion que producian las virutas largas de los aceros, al rozar
con la superficie de desprendimiento de las herramientas de tornear, lo que dio origen
las primeras aleaciones a base de carburo de titanio y niquel (TiC-Ni), conocidas

como ‘“‘cermets”.



Aunque el carburo de titanio es un ceramico duro, la gran fragilidad de estos
materiales no condujo al desarrollo esperado. En la década de 1970 se comprueba que
adiciones de TiN a las aleaciones de TiC-Ni mejoraba la tenacidad, impulsando asi el

fuerte desarrollo de las mismas.

Estos cermets fueron fabricados por primera vez a escala industrial por los
japoneses, llegando a representar un tercio de las ventas de herramientas de su

mercado. La adicién de otros materiales dio lugar a nuevas clases de cermets.

Estrictamente hablando el término “carburos cementados” no incluye los
cermets. Los cermets contienen nitruros y carbonitruros en lugar de carburos. Una
posibilidad es emplear el término “metal duro” para incluir ambos tipos de material.
Sin embargo, ambos materiales son desarrollados y producidos por la industria de

carburo cementado.

Gran parte de los ultimos progresos han tenido lugar en Austria, EE.UU.,
Suecia y, mas recientemente, en Japon. Desde entonces, se han desarrollado y
comercializado "herramientas de corte de metales duros”, con diferentes

composiciones y métodos de fabricacion para una amplia gama de aplicaciones.

1.1.2. ANTECEDENTES DE LA INVESTIGACION

Zavodinsky ® en 2011 estudié la influencia de los inhibidores de crecimiento de
cristales de WC en compuestos duros de WC-Co y sefial6 que la teoria de densidad
funcional y el método seudopotencial son utilizados para estudiar las barreras de
energia para la migracién de atomos de W y C desde un grano de carburo a otro a
través de un aglutinante de cobalto. Calculos sefialaron que la migracion del par WC
es preferible energéeticamente que la migracion por separada de los atomos de W y C.
Adiciones de metales (V, Cr, Ti) los cuales se segregan en la interfaz WC-Co,
incrementan la barrera energética para la migracion de WC disminuyendo el flujo de
WC, responsable del crecimiento de los granos de carburo. Los resultados obtenidos
del célculo de los parametros energéticos para la migracion de atomos fueron

clasificados por sus correlaciones de la data experimental cumpliéndose que
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AE(V) > AE(Cr) > AE(Ti).El vanadio fue considerado el mas efectivo de los

inhibidores entre los atomos estudiados y el titanio el de peor desempefio como
inhibidor.

Giuseppina Arcuri ™ en 2014 estudié la tenacidad de fractura por indentacién de un
compuesto de WC-6Co obtenido por sinterizacion al vacio a diferentes temperaturas.
Arcuri evalluo el efecto de la temperatura de sinterizacion sobre la microestructura
resultante y la tenacidad de fractura por indentacién de un compuesto de WC-6Co.
Empleando distintas temperaturas en la etapa de sinterizado y realizando un estudio
microestructural mediante microscopia electrénica de barrido en el modo de imagen
de electrones retrodispersados, estimd los parametros microestructurales como
tamafo de grano, contigiidad y fraccion volumétrica de WC, y camino libre medio y
fraccion volumétrica de Co. Luego se correlacionaron con las propiedades mecénicas
como dureza Vickers y la tenacidad de fractura. Se logré la determinacion de las
temperaturas de sinterizacién mas aptas para el empleo del compuesto de WC-6Co
como herramientas de corte. Se concluyo que la tendencia de la tenacidad de fractura
es a disminuir a medida que disminuye el tamafio de grano, debido a la contigiidad
de los WC, y al hecho de que el camino libre medio de Co aumenta, lo cual produce
un incremento en el limite de deformacidn pléastica, por lo que el material es propenso
a fluir con mayor facilidad. Ademas se observé que al disminuir la dureza que es lo
que ocurre al aumentar la temperatura de sinterizacion, la tenacidad de fractura
aumenta en la misma proporcién, debido a que poseen una relacion inversamente

proporcional.

Duman Dilek® en 2011 realiz6 un estudio de la sintesis, microestructura y
propiedades mecanicas de los compuestos ceramicos WC-TIiC:Co en el cual se
estudia un compuesto ceramico de formula 78 wt% WC-16 wt% TiC-6 wt% Co
denotado como compuesto ceramico 78WC-16TiC-6Co, fabricado mediante un
proceso metaldrgico mediante el uso de polvos comerciales de WC y Co y polvos de
TiC producidos en laboratorio, con morfologia esférica y tamafio de grano promedio

de 1um para los dos primeros y 3,4um en promedio para el TiC. Estos ultimos
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elaborados a partir de virutas de mecanizado de titanio grado 4. Fueron seguidos
cinco diferentes procesos de manufactura, alterando la cantidad de agentes de unién
(&cido estearico), presion de compactacion, régimen de sinterizacion (temperatura y
tiempo) y proceso de mezclado (mezcla seca y aleacion mecéanica). Luego del proceso
de sinterizacion la microestructura fue caracterizada mediante microscopio de
escaneo de electrones (SEM). Las medidas de dureza se realizaron mediante
microindentacion bajo cargas de 1kg en la escala de dureza Vickers, y las medidas de
densidad de las muestras mediante el método de Arquimedes usando un balance
preciso. Las pruebas de desgaste de realizaron en un banco de prueba reciprocante
bajo una carga de 5 Newton. Los resultados obtenidos determinaron que para valores
de densidad relativa mayores a 71% fueron cedidos mayores niveles de dureza, entre
1.963 HV y 2.057 HV. La dureza de los compuestos con densidades relativas entre
71% y 80% se les puede asignar un valor de dureza de 2.000 HV, el cual resulta
mayor que para procesos pulvimetalirgicos convencionales. Las caracterizaciones
conducidas sobre las muestras sinterizadas revelaron que el &cido estearico como
agente de union resulto en un decrecimiento de la densidad relativa mientras que la
aleacion mecéanica (MA) induce a microestructuras mas finas. ElI compuesto 78WC-
16TiC-6Co manufacturado mediante polvos producidos en laboratorio vy
comercialmente disponibles y usando procesos similares (incluyendo MA) exhiben
caracteristicas semejantes en términos de densidad relativa, dureza y desempefio
frente al desgaste.

Sheikh ” en 2014 estudié algunos métodos de prueba y efectos microestructurales
sobre la tenacidad a la fractura de los carburos cementados, indicé que la tenacidad a
la fractura es uno de los parametros mas relevante en aplicaciones de disefio y
evaluacion del desempefio de los compuestos WC-Co. A diferencia de la dureza, la
tenacidad a la fractura es una propiedad mas dificil de evaluar, particularmente en
materiales quebradizos. Un gran numero de métodos de prueba se han utilizado para
evaluar esta propiedad en metales duros, pero en general todas ellos tienen
inconvenientes tedricos debatibles o importantes dificultades experimentales, en el

estudio Sheikh ) investigé tres diferentes metodologias para determinar la tenacidad

12



a la fractura: flexion en tres puntos en especimenes Chevron con muescas, el método
de indentacion Palmgvist y el método de indentacion Hertziano. El trabajo se llevo a
cabo en diferentes compuestos de carburos cementados con distintas microestructuras
en lo que se refiere a tamafio de grano de WC y contenido de Co como aglutinante.
En lo que concierne a los métodos de indentacion, el resultado del estudio determind
que para valores de dureza Vickers menores a 1300HV se recomienda el uso del
método Hertziano. Por otra parte, si el valor de dureza es mayor a 1300HV el
procedimiento de indentacion Palmquvist arroja valores de tenacidad a la fractura mas
confiables.

Soleimanpour ® en el 2011 desarrollé un estudio de microestructura y propiedades
mecanicas del compuesto WC-10Co con inhibidores de crecimiento de grano como
VC, TaC y NbC, evaluando la tenacidad a la fractura mediante el uso de distintos
modelos.  Las muestras fueron preparadas por métodos convencionales de
pulvimetalurgia, usando polvos de WC, Co, VC, TaC y NbC a distintas
concentraciones y haciendo uso de una prensa isostatica. La microestructura y
morfologia de particulas fueron examinadas usando microscopia electronica SEM y
espectroscopia dispersiva de electrones EDS. Debido a lo quebradizo de los carburos
cementados la tenacidad a la fractura, se evaluo a través de cuatro modelos: Evans y
Wilshaw, Shetty, Evans y Charles y Anstis. Estos valores fueron determinados
mediante la medicion de las grietas generadas en las indentaciones Vickers. Los
resultados de este estudio concluyeron que la adicion de (Ta, Nb) C hasta un 2 wt. %
resulta en el incremento de la resistencia a la rotura transversal de los carburos
cementados. Adicionalmente las observaciones mostraron que el uso de inhibidores
de crecimiento de grano tiende a disminuir la cantidad de angulos en los granos de
WC e incrementa la proporciébn de granos cubicos redondeados con una

microestructura mas homogénea.
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1.2.0BJETIVOS DE LA INVESTIGACION

Este trabajo serda concebido con la finalidad de aplicar los conocimientos
adquiridos a lo largo de la carrera de Ingenieria Mecanica, para realizar un estudio de
la tenacidad de fractura por indentacion de un compuesto de WC-6Co con aditivos
de 0.5% TIiC y 0.5% TaC, obtenidos por sinterizacion al vacio a diferentes

temperaturas.

1.2.1. OBJETIVO GENERAL

Determinar el efecto de la temperatura de sinterizacion sobre la tenacidad de
fractura por indentacién del compuesto de WC-6Co aditivados con 0.5% de TiCy

de TaC, obtenidos por sinterizacion al vacio.

1.2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

Para cumplir con el objetivo general del trabajo especial de grado es necesario

discriminar los siguientes objetivos particulares:

e Caracterizar la microestructura de los compuestos volumétricos de WC-6Co-
0,5TiC y WC-6Co0-0,5TaC, como morfologia y composicion de las fases y
porosidad aparente mediante las técnicas de microscopia electrénica de barrido
(MEB) y analisis quimico por dispersion en la energia de rayos X (EDS).

e Determinar los pardmetros microestructurales de los compuestos volumétricos de
WC-6C0-0,5TiC y WC-6Co-0,5TaC, tales como fracciones volumétricas de las
fases WC y Co, contigiidad del WC, camino libre medio del aglomerante y
tamaiio de grano del WC mediante el analisis de imagenes obtenidas por MEB
por metalografia cuantitativa.

e Evaluar la dureza y el mddulo de elasticidad de los compuestos volumétricos de
WC-6C0-0,5TiC y WC-6Co-0,5TaC mediante ensayos de indentacion Vickers y

Knoop, respectivamente.
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Evaluar el tipo de agrietamiento producido por las macroindentaciones Vickers
mediante el método de remocion de capas por pulido metalogréfico con el fin de
establecer la carga y el modelo adecuado para la determinacién de la tenacidad de
fractura.

Determinar la tenacidad de fractura de los compuestos volumétricos de WC-6Co-
0,5TiIC y WC-6Co0-0,5TaC mediante ensayos de macroindentacion Vickers
empleando los modelos existentes en la literatura.

Correlacionar las propiedades mecanicas con las caracteristicas microestructurales
de los compuestos volumétricos de WC-6Co0-0,5TiC y WC-6Co0-0,5TaC para
determinar la temperatura de sinterizacidén optima para el uso en herramientas de

corte.
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CAPITULO 11

2. MARCO TEORICO
2.1. CARBUROS CEMENTADOS

Estos materiales también se conocen con el nombre de metales duros. Los
carburos cementados son materiales compuestos constituidos por particulas ceramicas
inmersas en una matriz metélica. En el dmbito industrial una gran parte de los
carburos cementados estan constituidos por carburo de wolframio y cobalto, donde el
contenido de éste ultimo puede variar entre 3 y 25 % en peso. No obstante, la parte
ceramica también puede contener carburos de titanio (TiC), tantalo (TaC) o niobio
(NbC), mientras que la matriz metalica puede a veces presentar hierro, cromo, niquel
0 molibdeno. Las particulas ceramicas dan al compuesto su rigidez y dureza mientras

que la matriz metélica le aporta tenacidad.

Los carburos cementados se obtienen por la combinacion de dos o mas
elementos, generalmente sinterizados, cuya dureza, resistencia al desgaste, tenacidad,
resistencia a la abrasion, entre otras, los han convertido en materiales importantes
para la elaboracién de herramientas de corte, valvulas petroquimicas, piezas de
equipos de mineria, y en general, en aquellas aplicaciones donde se necesite una alta

resistencia al desgaste.

Es importante destacar que un incremento en el contenido de cobalto, conlleva
a una disminucion de la dureza y en la resistencia al desgaste de materiales duros
como WC-Co. ©

2.1.1. Manufactura de los carburos cementados.

Los carburos cementados son producidos por el proceso de pulvimetalurgia como

se muestra en el Figura 2.1, que consiste en una secuencia de pasos en los cuales cada
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uno debe ser cuidadosamente controlado para obtener un producto final con las
propiedades deseadas, microestructura y desemperio.

Estos pasos incluyen:

«  Procesado del mineral y la preparacion del polvo de carburo de tungsteno.
+ Preparacion de los otros polvos de carburos.

« Produccion de los grados de polvos.

+ Compactacion y consolidacion de los polvos.

+  Sinterizado.

+  Remocion de lubricantes.

+ Post-sinterizado.

Cw Co/Ni TiC TaC

Figura 2.1. Proceso de fabricacién de los carburos cementados, WC-Co.
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2.1.2. Aspectos Bésicos

Los carburos cementados pueden presentar diferentes fases:

« La fase ceramica a: carburo de wolframio o tungsteno, compuesto de granos
monofésicos.

+ La fase metalica B: originarios de la disolucion de los granos de carburo y
carbonitruros.

+ La fase y: también conocida como fase clbica esta constituida por carburos o
carburonitratos diferentes al carburo de wolframio o tungsteno.

+  Otras fases (n, 1, 0, y x): correspondientes a compuestos considerados nocivos.

Las fases a y y forman el esqueleto de los carburos y carbonitruros del
material conocido también como esqueleto ceramico, mientras que la fase P
constituye lo que se conoce como esqueleto metalico. Ambos esqueletos son
continuos y se encuentran superpuestos uno sobre otro. Dependiendo del tipo o de

metal duro, puede estar presente una u otra de las fases a y v.

Fase o (cerdmica)

El carburo de tungsteno, WC, constituye la fase mayoritaria de los carburos
cementados. La estructura cristalina de WC es una hexagonal simple con un atomo de
tungsteno y uno de carbono por celda unitaria y una relacion a/c cercana a la unidad.
Sin embargo, la forma de equilibrio de los cristales, determinado Unicamente para

altos contenidos de ligante y suficiente actividad de carbono, es el prisma triangular.

Estudios recientes demuestran que este crecimiento preferencial es
reversiblemente dependiente del contenido de carbono. La forma triangular de
equilibrio del prisma comienza a ser truncada al disminuir el contenido de carbono,
dando a los monocristales de WC su forma caracteristica facetada. Los granos de
carburo de tungsteno apareceran por lo tanto de forma triangular o rectangular al ser

observado en el microscopio electronico de barrido.
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Como se dijo previamente, el desarrollo de la estructura WC-Co esta
influenciada por la actividad del carbono durante la sinterizacion. Sin embargo, la
cantidad de carbono necesario para formar WC tiene que ser precisa, ya que bajos
contenidos de carbono conlleva a la formacion de la fase eta mientras que altos

contenidos a la presencia de grafito.

Durante la sinterizacion, ocurre disolucion, lo que conlleva al crecimiento de
los granos mas grandes desapareciendo los mas pequerfios. Este crecimiento puede ser
limitado con adiciones de cromo o vanadio, en la forma de carburo y favorecido por
la presencia de TiN. Una ligera pérdida de WC se observa en el curso de la
sinterizacion debido a la disolucion del tungsteno en la fase metalica y por la difusion

del carbono en la forma de CO o CO, en la atmésfera de sinterizacién

En los metales duros con alto contenido de carburos WC, se considera que los
carburos forman una estructura continua que soporta las cargas a las que se somete el
material. Este hecho proporciona un material mas rigido y duro que en el caso de

tener un esqueleto formado por fase metalica.

Fase B (metalica)

El ligante es el que aporta tenacidad al compuesto. La composicién de esta
fase no es estequiométrica ya que contiene tungsteno y carbono en solucién sélida. Se
trata en realidad de una aleacion Co-W-C. La cantidad de tungsteno en la solucion
solida depende del contenido de carbono en el metal duro, de modo que si aumenta el

contenido de carbono, disminuye el de tungsteno en solucion solida.
El cobalto puro puede existir fundamentalmente en dos formas alotropicas (Fig.2.2):

+ hcp (hexagonal compacta) o fase ¢, estable a temperatura por debajo de los
400°C.

+ fcc (cubico centrado en las caras) o fase o del cobalto, estable a temperaturas
mayores. se estabiliza por la presencia de carbono y tungsteno en la solucion

solida de cobalto.
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Figura 2.2 Celdas unidad del cobalto: empaquetamientos compactos hexagonal hcp (a) y

cubico fcc (b).

Fase y

En aplicaciones con altas temperaturas se pueden utilizar metales duros con
contenidos en carburo distintos del tungsteno. Se refieren generalmente a los cermets
(Ceramico-Metales) que constituyen la fase continua como los carburos de niobio
(NbC), de titanio (TiC) o de vanadio (VC). Estos elementos inhiben el crecimiento
del tamafio de grano, hecho que permite conseguir muy buena resistencia a la

oxidacion y estabilidad térmica.

Durante el proceso de sinterizacion, la parte exterior de los granos se
disuelven en el ligante metalico. Los pequefios granos de carburo y carbonitruros

desaparecen completamente.

La estructura cristalina de los carburos y carbonitruros consiste en la
superposicién de dos redes cubicas de caras centradas fcc; uno ocupado por los

atomos metalicos y el otro por el carbono o nitrdgeno.

Otras fases (n. . 8. y )

Debido a una descarburacion excesiva, entre 2 y 10% dependiendo del

porcentaje de cobalto, se puede formar la fase nociva eta (n).
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De todas, la fase n es la més importante. Se forma cuando existe una
determinada descarburacion (deficiencia de carbono). Por el caso contrario, un exceso

de carbono ocasiona la formacion de grafito.

Esta fase es un compuesto ternario complejo de tungsteno, cobalto y carbono
que posee una estructura fcc. Se forma en los bordes de grano cuando el W,C,
formado durante la descarburacion en el proceso de sinterizacion o ya existente en el
polvo de WC inicial, reacciona con el cobalto. La estructura formada por ndédulos
crece segun las condiciones de sinterizacion, generando areas ramificadas. La
morfologia de la fase n varia desde particulas finamente dispersas a bajos niveles de
descarburacion, hasta areas mayores en metales duros con elevada deficiencia en
carbono. La presencia de esta fase n induce una gran fragilidad y reduce las

propiedades mecanicas de los metales duros.

En las siguientes figuras (2.3 y 2.4) se pueden observar la microestructura de

un grano de WC-Co y de un grano con contenido de fase v.

Figura 2.3. Microestructura de un grano
WC-Co.

Figura 2.4. Microestructura de un grano
con contenido de fase y.
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2.1.3.

Sinterizacion.

La sinterizacion de carburos cementados consiste en la remocion de

lubricantes del prensado, densificacion y desarrollo de la microestructura,

obteniéndose la consolidacion de un material por efectos del calor (Fig. 2.5),

produciéndose un aumento de la resistencia mecanica y generalmente una reduccion

en la porosidad.

2.1.3.1. Sinterizacién por Vacio: tiene un alto uso comercial, debido a

los bajos costos de operacion, por esto se considera el proceso
predominante para el sinterizado de los carburos cementados.
Permite un mejor control de la composicién (oxigeno contenido en

los polvos carburados).

1600
1400
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800
600
400
200

Temperatura, °C

0 100 200 300 400 500 600

Temperatura eutéctica
! -
sinterizacion| sinterizacion
fase solida fase liquida

Desparafinado
Oxido-reduccion

Tiempo (min)

Figura 2.5. Curva tipica del ciclo temperatura respecto al tiempo para la sinterizacién de los

carburos cementados.
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2.1.3.2. Efecto de la temperatura y tiempo de sinterizacion.

Durante la etapa de sinterizacion tienen lugar los procesos de difusion entre
las particulas de polvo. Los parametros de tiempo y temperatura Optimos
determinados en estudios anteriores se encuentran entre 1400-1500°C. Esta
temperatura se corresponde con el punto de fusion de W-C-Co y el eutéctico de Co-C.
Existen varios factores que favorecen la densificacion y son sensibles a la
temperatura de sinterizacién. Un aumento desenfrenado de la temperatura afecta la
velocidad de difusion, mojabilidad del WC por el Co, solubilidad del WC en el Co y
de la fase liquida, mientras que la viscosidad del liquido disminuye.

El tiempo necesario para completar la densificacion, depende de varios
parametros del proceso y esta dominado por la fraccion volumétrica de la fase de

carburo y por la temperatura de sinterizacion.

2.1.4. Aplicaciones

Los carburos cementados del tipo WC-Co se utilizan principalmente en
aplicaciones de mecanizado, conformado de metales a través de matrices y punzones
o trefilado mediante hileras gracias a su alta dureza y resistencia al desgaste
(Fig. 2.6).
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Figura 2.6. Aplicaciones de WC-Co determinado en base al tamafio de grano y el contenido de
cobalto.

2.1.4.1. En operaciones de corte

Los metales duros son ampliamente utilizados en herramientas para cortar y
mecanizar aceros, fundiciones, aleaciones no-férreas y plasticos. Los carburos

cementados mas usados para estas aplicaciones son del tipo WC-Co.

La deformacion plastica de la pieza de trabajo y la friccion que se produce
durante el corte se convierte en calor, pudiendo ser la temperatura en la punta de la
herramienta superior a los 1000 °C. Estas severas condiciones pueden llevar a la
pérdida del filo o al fallo del corte y, por tanto, reducir la vida en servicio de la
herramienta. En cuanto a la vida en servicio, también influyen otros factores:

procesos de desgaste, fendmenos abrasivos, fatiga mecanica y/o térmica.

Para cubrir las diferentes condiciones de trabajo, se requiere un amplio rango
de composiciones para los carburos cementados. Los metales duros mas tenaces se

utilizan para cortes de corto tiempo y bajas velocidades mientras que los de mayor
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dureza se usan en cortes a alta velocidad. Carburos cementados recubiertos se utilizan

normalmente para el mecanizado de acero.

Referente al metal duro WC-Co, se usan aquellos que presentan un 3 — 12 %
en peso de Co y un tamafio medio de grano de WC de 0,5 a 5 um. Estos materiales
tienen una buena resistencia a la abrasion y son idoneos para mecanizar fundiciones

grises, aluminio, aceros inoxidables austeniticos y materiales no metalicos.

2.1.4.2. Herramientas para mineria y construccién

Las herramientas para la industria de la construccién asi como de la mineria
ocupan la tercera parte de toda la produccion de carburos cementados. En la industria
de construccion, dichos materiales se utilizan como herramientas de
geoestabilizacion, perforacion vertical y horizontal, excavacion, dragado, perforacion

de taneles, y cuchillas para maquinas quitanieves.

En la industria de la mineria, los carburos cementados se encuentran en
herramientas de extraccién de minerales y rocas (carbén, potasa y trona) y de

perforacion para la obtencidn de petréleo y gas.

2.1.4.3.  Aplicaciones en el conformado de aleaciones metélicas

Las aplicaciones mas importantes de los metales duros en esta categoria
incluyen matrices de embuticion, rodillos de laminacién en frio y en caliente,
matrices de conformado en frio, punzones de extrusion, martillos y mandriles de
estampacion, matrices y punzones para la compactacion de polvos

metalicos/ceramicos, etc.

La aplicacion mas importante es la de hileras de trefilado. En este caso, se
requieren propiedades de alta resistencia a la compresion y al desgaste por
deslizamiento y una excelente condicion superficial. Debido al hecho que no hay

solicitaciones de impacto, la tenacidad del material no es de especial relevancia. Los
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metales duros que se utilizan en estas aplicaciones contienen poco cobalto y el
tamafo medio de grano de WC es fino para conseguir una elevada dureza.

2.1.4.4. Aplicaciones como componentes estructurales

Los carburos cementados se pueden utilizar en componentes sometidos a
severas solicitaciones como abrasion, corrosion, elevadas temperaturas y presiones
etcétera gracias a su excelente combinacién de propiedades. Estas aplicaciones son,
por ejemplo, anillos de estanqueidad, conos y asientos de valvulas, cojinetes, bombas
de alta presion para la industria quimica, émbolos para pistones y bombas, toberas y
boquillas para el chorreado de arena y dispersion de polvos y liquidos. Aungue el
coste inicial de los carburos cementados sea elevado, su utilizacion se sustenta con
una vida en servicio mas larga. Esto permite disminuir la frecuencia de paradas de

produccién y, a largo plazo, reducir el coste final del producto.

2.2. CARBURO DE TUNGSTENO (WC)

El carburo de tungsteno (WC) es un carburo con metal de transicion, el cual es
empleado por lo general en la elaboracion de herramientas de corte. Este se obtiene
mediante la reduccion del 6xido de tungsteno y la subsecuente carburizacién a 1400 o
1500 °C.

El WC conserva el primer lugar en la tecnologia de los carburos cementados y
esto se debe principalmente a su estabilidad termodinamica. Ademas, tiene un alto
modulo de elasticidad, el cual es excedido s6lo por el diamante y una alta
conductividad térmica, las cuales son unas propiedades ventajosas en aplicaciones de

corte, 19

Los carburos cementados con tamafio de grano micrométrico de WC se
caracterizan por tener una alta resistencia al desgaste abrasivo y considerable dureza,

pero una baja ductilidad. ‘%
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Las propiedades especificas de los grados
cementados dependen no solo de la composicion de los carburos, sino también de su

tamano de particula, cantidad y tipo de cementante.

Aproximadamente el 50% de toda la produccion de carburo se utiliza para

aplicaciones de corte de metal.

individuales de carburos

Tabla 2.1. Propiedades de los componentes del WC-Co. Tomado de Roebuck B., 1995.

PROFPIFDADFES wWC co
- Hcp-410°C
Estructura Hexagomnal Foe 1403°C
- a=0,291 A=2,057
Parametro de Red (nnm) —0284 C—4.086
Tenlpe:rat?:g)de Fusion 2800 1403
- (0001)=2200
Dareza HV (50 g) (1010)=1300 )
Densidad Tedrica
(g/cm?) 15,77 8,83
Modulo de Elasticidad
696 210
(Gpa)
Coeficiente de Expansion (0001)=5,5
L -1
Térmica ID-GK {101[}:]:?13 6,8

2.2.1. Factores que influyen en las propiedades de compuestos a base de

carburo de tungsteno.

Dentro de los factores mas importantes que influyen en las propiedades de

compuestos a base de carburo de tungsteno, se encuentran los siguientes:

+ Composicion quimica.

+ Propiedades de los constituyentes individuales.

+ Tamaiio, forma y distribucion de la fase dura.

* Presencia de exceso o deficiencia de carbono.

+ Variacion composicional.

« Meétodos de produccion (Compactacion, Sinterizacion).
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Para que las propiedades de un compuesto a base de WC sean 6ptimas, es
importante mantener un bajo nivel de porosidad, uniformidad en el tamafio de grano
de los carburos a través de la matriz y mantener un contenido de carbono

estequimétrico en la fase de carburos. ‘¥

2.2.2. Aleaciones de carburo de tungsteno cobalto (WC-Co).

El carburo de tungsteno-cobalto (WC—Co) es ampliamente utilizado en la
industria por su elevada resistencia al desgaste abrasivo, ademas de poseer cierta
tenacidad que es proporcionada por la fase de cobalto que acta como cementante y

como fase enlazante en el compuesto.

Para obtener una microestructura ideal del compuesto WC-Co se deben tener
dos fases: los granos angulares del WC y la fase cementante de cobalto. Es
importante destacar que el contenido de carbono debe ser controlado ya que un
exceso produciria grafito libre y un faltante produciria la formacion de la fase n
(carburos dobles), causando fragilizacion; ya que esta fase involucra la disolucién de
los carburos originales dentro del cobalto y consume Co que proporciona cierta

tenacidad. ¥

Entre los metales utilizados para la elaboracion de carburos cementados el
cobalto como aglomerante es usado ampliamente como base del carburo de
tungsteno, mostrando destacadas caracteristicas de mojabilidad y adhesion; ademas
presenta una fase hexagonal a bajas temperaturas y una fase cubica a altas
temperaturas, con una fase de transicion cercana a los 415 °C. El cobalto es
manufacturado a través de reducciones de oxido de cobalto o de derivados de sales

organicas (particularmente oxalato de cobalto).

La primera disponibilidad del carburo cementado consistio en particulas de
carburo de tungsteno mezclado con cobalto, referidas comdnmente como grados
puros. Estas aleaciones exhiben una excelente resistencia al desgaste abrasivo, y de

este modo, tienen muchas aplicaciones en metales cortantes. La segunda, consistio en
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aleaciones cortantes comercialmente significativas, conteniendo cobalto en los rangos

de 5 hasta 20 % en peso, teniendo un tamafio de grano de un rango de 2-10 pm. %

2.2.3. Diagrama de fase del WC-Co

La figura 2.7 muestra el diagrama ternario del WC-Co a una temperatura de
1400°C. Este diagrama de fases puede dividirse en tres diagramas pseudobinarios
(Fig. 2.8): Co-W, W-C y WCo.

En altos contenidos en carbono se generan otros componentes residuales como
el grafito. En el caso de que sea bajo en carbono se obtiene fase n- ((ConWn) 6C o
(ConWn) 12C). Estas fases residuales son mas fragiles por lo que se minimiza para
no fragilizar el material. Para ello se debe tener en cuenta la cantidad de cada
elemento y la temperatura a la que se trabaja. Es deseable un minimo de estas fases

secundarias.

(CoW)12C ss

100

Figura 2.7. Diagrama de fase ternario WC-Co. Seccion isotérmica a 1400°C.
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Figura 2.8. (a) Diagrama pseudobinario de WC-Co, (b) Encogimiento durante la sinterizacion

vs. Temperatura para WC-6Co.

2.3. PARAMETROS MICROESTRUCTURALES

2.3.1. Microestructura
La microestructura es el aspecto que presentan, a la observacion microscépica,

los polvos metalograficos sinterizados, desbastados y pulidos.

Mediante la observacién microscopica puede estudiarse el tamafio, la forma y
la disposicion de los distintos cristales, denominados granos, que constituyen las
particulas de los polvos. Las caracteristicas citadas dependen del método de
obtencion del polvo, de su pureza y del tratamiento térmico al que ha estado
sometido. La determinacion también puede realizarse empleando la Difraccion de

Rayos X.
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Segln el grado del metal duro, el cual depende de la cantidad de carburos
tanto en volumen como en tamafio de grano (Fig. 2.9) la composicion de los granos
suele ser constante, estequiométrica y homogénea. Finalmente, segin su
microestructura es posible encontrar diferentes metales duros con distinto tamafio de

particula, otorgando diferentes propiedades a cada uno de los grados del metal duro.

Figura 2.9. Clasificacién de WC-Co segun el tamafio particula.

En la Figura 2.10 se observan las principales propiedades microestructurales
que sirven para caracterizar el metal duro:

. Tamafio de grano medio (dWC).
. Fraccion volumétrica (V).

. Contiguidad (C).

. Camino libre medio (Aco).

31



Figura 2.10. Representacion esquemética de WC-Co ilustrando los parametros
microestructurales, donde Ao es el recorrido medio libre de la fase ligante, dWC es el tamafio

de grano y CWC es la contiguidad.

2.3.1.1. Tamaio de grano de carburo

Se trata de un pardmetro relevante, ya que condiciona de forma muy
importante las propiedades del carburo cementado, de manera contraria a los efectos
producidos por el contenido en cobalto del material: un tamafio de grano pequefio

dard mas dureza al metal duro, pero también disminuira su tenacidad.

Debido a la importancia del tamafio de grano en el comportamiento del
material, es transcendental el control del crecimiento durante la sinterizacion o
tratamientos posteriores. El control del carbono y de una buena distribucion del
cobalto es determinante para evitar anomalias en los granos de carburos. Muchas de
las impurezas detectadas en los polvos de partida parecen no tener efecto en el
crecimiento de grano. Sin embargo se intenta inhibir el crecimiento de grano

afiadiendo carburos de metales de transicion. Es sabido que actian como afinadores
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de grano los carburos de Li, Na, K, Ni, Sn, V, Mo, Cr, Si y Al mientras que los de Ni,

Py C aumentan la tendencia del crecimiento de grano normal.

El tamafio de los carburos y de la fase de Co depende basicamente del tamafio
y distribucién de los polvos originales, la molienda, las condiciones de sinterizacion y
la composicion de la aleacion. En carburos cementados las distribuciones tienen una
forma bastante constante, la distribucion de tamario de granos de WC en Co puede ser

muy cerrada, aunque ocasionalmente pueden aparecer granos grandes. ©

La empresa Sandvick Hard Materials ™ utiliza la clasificacion de tamafio de
grano como ultrafino, extrafino, fino, medio, semi-grueso, grueso y ultragrueso, como

se muestra en la figura 2.11.

Ultrafino Extrafino Fino Medio Semigrueso Grueso Supergrueso
<05 pum 05-09 um 1,0- 1.3 uym 14-20um 2,1 =34 uym 35-50pum >50pum

Figura 2.11. Clasificacion de los WC-%Co segun el tamafio de grano.
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2.3.1.2.  Fraccién volumétrica de cobalto

Al aumentar la fraccidon en volumen de cobalto, como se trata de un material
mucho mas ductil que el carburo de wolframio, aumentara la tenacidad del material,

disminuyendo a la vez su dureza.

2.3.1.3.  Fraccién volumétrica de WC

La fraccion volumétrica (V) se indica por el peso relativo o volumen de cada
fase. Para determinar este parametro, se utiliza espectroscopia de energia dispersiva
(Energydispersive X-Ray Spectroscopy, EDS) proporcionando el volumen de cada

elemento detectado mediante los patrones de rayos X.

Debido al alto contraste entre WC y el cobalto, la deteccion de los limites de
fase se puede hacer con gran precision en un microscopio electrénico de barrido o

mediante software de iméagenes simples.

2.3.1.4. Camino libre medio del aglomerante

Es un parametro que relaciona la microestructura con las propiedades del
material, y tal y como indica su nombre, es la media de todas las distancias entre
carburos presentes en una micrografia. Depende del tamafio de grano y del contenido
de cobalto. Debido a que se trata de un pardmetro de dimensiones inferiores a una
micra, a menudo se mide a partir del tamafio de los granos de carburo, en vez de

medirlo directamente.

En los materiales en los que las fases estan distribuidas uniformemente, la
ecuacion que relaciona el tamafio de la fase de cobalto con el tamafio de grano de WC

es:

dco _ dwc 1)

Vco Vwc
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Donde

* d;, =camino libre medio de la fase Co.
*  dy =tamafio medio de los carburos.
+ V., =fraccion en volumen de cobalto.

* Ve =fraccién en volumen de la fase WC.

Para la fraccion baja del aglomerante, es posible detectar fuentes aglomerantes
como objetos individuales en secciones transversales pulidas, y asi se pueden evaluar
las areas con gran cantidad de aglomerante. Sin embargo, en fracciones con alta
cantidad de aglomerante, el aglomerante aparece como una fase mas o menos

continua.

2.3.1.5. Contigtidad

Se define como la fraccion de area especifica superficial de WC compartida por
particulas de la misma fase. Es una medida de la conectividad entre los granos de
WC. La medicion de este parametro se hace linealmente a partir de micrografias del

material:

C = 2Nwc/wce
2Nwc/wet Nwe/co

)

Donde

*  Nyc/we = namero de limites WC /W C interceptadas.

*  Nyc/co = NUmMero de interfases WC/Co interceptadas.

Asi, una fase completamente coherente posee un factor de contiguidad de 1,
mientras que una fase con granos aislados entre ellos dard un factor de contiglidad

igual a 0.
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La contigliidad puede ser evaluada utilizando los valores medios del tamafio

de carburo y la anchura del aglomerante.

C —1— l_carburo Vaglomerante
wc —

©)

lcarburo Vcarburo

Donde

*  Learburo = intercepcion media del tamafio del carburo.

* L.arburo = Camino libre medio del aglomerante.

*  Vearburo» Vagiomerante= fraccion volumétrica de las diferentes fases

(Vcarburo =1- Vaglomerante)-

La contiguidad varia con el contenido de cobalto, con el tiempo de
sinterizacion y también con la temperatura aunque no de una forma demasiado
pronunciada. La contiguidad disminuye con el incremento de porcentaje de la fase
ligante, lo que se atribuye al hecho de que la probabilidad de coincidencia espacial
entre carburos disminuye con el incremento de fase ligante. Por otra parte, tanto el
aumento de temperatura como la prolongacién del tiempo de sinterizado influyen en
el equilibrio de la contigliidad del material haciéndola disminuir aunque de una forma
poco acusada.

En funcién del trabajo realizado por Arcuri® el cual estudié la tenacidad de
fractura por indentacion de un compuesto de WC-6Co obtenido por sinterizacién al
vacio a diferentes temperaturas, basandose en temperaturas de sinterizacion entre
1325 °C y 1575 °C, y realizando un estudio microestructural mediante microscopia
electronica de barrido en el modo de imagen de electrones retrodispersados, permitio
estimar los pardmetros microestructurales como tamafio de grano, contigiidad y
fraccion volumétrica de WC, fraccién volumétrica de Co y camino libre medio,
mediante el uso de un procesador de imagenes (ImagelJ), reportando valores para los

parametros microestructurales antes mencionados en la tabla 2.2.

36



Tabla 2.2 Resultados de los parametros microestructurales de un compuesto de WC-6Co con
diferentes temperaturas de sinterizacién [Arcuri 2014] @,

Tem?fcr;"t“ra L* (um) cwe £Co (um) | VWC (%) | VCo (%)
135 0340+ | 0,0253 0,6410 93,021 6,979
0,040 | +00034 | +00128 | +0236 | +0.236
137 05185+ | 0,0377 0,6499 93,352 6,648
0101 | =+0,0089 | +00235 | =+0431 | +0431
1400 0636+ | 0,0519 0,6102 92,455 7,545
0,084 | +00083 | +00351 | +0709 | +0709
L2 0931+ | 00783 0,6007 92,259 7,741
0131 | +00149 | +00398 | <+0801 | +0.801
s 1038+ | 0,0812 0,6243 92,740 7,260
001 | =+00106 | +00324 | =+0645 | +0,645
1525 3766+ | 0,3050 0,6138 92,519 7.481
0,749 | +00731 | +0,0460 | +0939 | +0,939
1575 6,869+ | 0,5240 0,6264 92,776 7.204
2262 | +01289 | +00415 | +0826 | +0.826
2.4, DENSIDAD

Para carburos cementados este parametro es muy sensible a la composicion y
a la porosidad en la muestra, y es ampliamente usada como un criterio para pruebas
de control de calidad. Los valores de densidad de los carburos cementados tienen un
intervalo desde 15 g/cm3 para las aleaciones WC- Co de bajo cobalto, hasta valores

de 10 0 12 g/cm3 para los grados de carburos altamente aleados.

La densidad se determina segun la norma EN 23 369 (ISO 3369). La gran

variacion en la densidad de los constituyentes del metal

WC=15,7 g/cm3, C0=8,9 g/cm3, TaC 13,2 g/lcm3 y TiC=4,9 g/cm3) conduce a

grandes variaciones en la densidad de los metales duros, en linea con su composicion.

duro (es decir

Tipicamente, la densidad de los metales duros puede ser del 50 al 100% superior a la
del acero. Este es un aspecto importante cuando el peso es un factor significativo en
el disefio de componentes.
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En el siguiente grafico (Fig. 2.12) se muestra la densidad en funcién del
contenido de Co para metales duros de WC-Co.

: ")
g/cm? Demsidad
Bo - -
M2 . S - $ '
Ko »
na
no - -
s 10 15 » b -
% Coeonpeso

Figura 2.12. Densidad en funcion del contenido de Co. (solo metales duros de WC-Co).

2.4.1. Método de Arguimedes

Todo cuerpo parcial o totalmente sumergido en un fluido experimenta una

fuerza ascensional igual al peso del fluido desplazado.

El principio de Arquimedes puede deducirse determinando el empuje total,
debido a la presion, que el fluido ejerce sobre la superficie que delimita el sélido
(Fig. 2.13).

z .
YYYY
» o
3 m £ 1F
—* —
"1 l P
Figura 2.13 Fuerzas de empuje total sobre le Figura 2.14 Diagrama de cuerpo libre del
solido. solido sumergido
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P=P,+E (4

El diagrama de cuerpo libre del solido sumergido se representa en la figura
2.14, donde P es el peso real del solido, medido con el dinamometro al aire; Pa es el

peso aparente y E el empuje. El equilibrio de fuerzas que existe nos permite escribir:

YF,=0= P,+E-P=0=E=P—-P, (5

2.4.1.1. Densidad de solidos

Como es conocido, la densidad de un cuerpo, es el cociente entre su masay el

volumen que ocupa.

m
%4

p=" (0

Cuando el sélido tiene una forma regular puede calcularse su volumen a partir
de las medidas de sus dimensiones, en caso contrario puede determinarse dicho

volumen utilizando el principio de Arquimedes.
Teniendo en cuenta el enunciado hecho anteriormente:

E=prVeg ()
Donde

*  pyesladensidad del fluido.
« I, es el volumen del solido.

+ g eslaaceleracion de la gravedad.

El volumen del sélido sera:

(8)
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Y la densidad:

P=op Pr (9)

2.5. POROSIDAD
Las propiedades de los carburos cementados son dependientes de su densidad,
y esto a su vez es dependiente de la composicién y la porosidad. La porosidad es

evaluada sobre materiales previamente pulidos.

La Sociedad Americana para Ensayos y Materiales “” (ASTM, siglas en
inglés) ha establecido un procedimiento estandar (B276) que estima tres tipos de

porosidad: -

« Tipo A: cubriendo didmetros de poro menor que 10mm.
« Tipo B: cubriendo didametros de poro entre 10 y 25mm.
« Tipo C: cubriendo la porosidad desarrollada por la presencia de un carbono

libre.

La porosidad del tipo A es estimada en un aumento de 200X, mientras los
tipos B y C son estimados en un aumento de 100X. El grado de porosidad es dado por
cuatro nameros dentro de un intervalo de entre 02 y 08. EI nimero provee una

medida del volumen de poros como un porcentaje total de la muestra.

Asimismo, la porosidad disminuye la dureza y contribuye a un pobre acabado
superficial, por lo que disminuye la resistencia al desgaste de recubrimientos
sometidos a estas condiciones y generara fragmentos de este que comenzaran a actuar
como agentes abrasivos. Para evitar esto, en muchas aplicaciones, la superficie dejada

por el proceso de aplicacion debe ser rectificada antes de ponerlo en servicio.

2.6. PROPIEDADES MECANICAS
Muchos materiales cuando estan en servicio estan sujetos a fuerzas o cargas.

En tales condiciones es necesario conocer las caracteristicas del material para disefiar
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el instrumento donde va a usarse, de tal forma que los esfuerzos a los que vaya a estar
sometido no sean excesivos y el material no se fracture. EI comportamiento mecanico
de un material es el reflejo de la relacion de su respuesta o deformacion ante una
fuerza o carga aplicada, incluyendo fuerzas de tension, compresion, impacto, ciclicas

o de fatiga, fuerzas a altas temperaturas, o forzando la superficie con un penetrador.

2.6.1. Modulo de Elasticidad
El conocimiento del mddulo de elasticidad es indispensable para poder disefiar
cualquier elemento mecanico sometido a esfuerzos, las tecnologias utilizadas para la
medicion del modulo de elasticidad son: la técnica acustica y la de indentacion
instrumentada, que ademas de complementarse, son Utiles tanto para componentes

convencionales, como elementos o piezas de pequefios volimenes.

Para la medida el modulo de elasticidad se realiza la preparacion
metalografica de la seccidn. Luego se indenta la muestra con un indentador Knoop.
Las huellas que se obtienen son observadas mediante microscopia Optica

determinando la longitud de la diagonal mayor y menor.

El médulo de elasticidad se calcula mediante la ecuacién de Marshall, con las
longitudes de las diagonales mayor y menor de las indentaciones Knoop que son

realizadas a una carga y un tiempo determinado.

Ecuacién de Marshall:

—a*xH

E=—

(10)

Donde

e E esel modulo de elasticidad o modulo de Young.
e H esladureza Vickers.
e « es una constante (0.45).

e a’es ladiagonal mayor producida por la indentacion Knoop.
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e b’es ladiagonal menor producida por la indentacion Knoop.

e ay b son constantes geometricas del indentador )
7.11

2.6.2. Dureza

La dureza podria definirse como la resistencia a un material a ser penetrado,
dependiendo de la forma de medirla, esta tiene escalas y unidades distintas, para
medirla existen diferentes categorias, las cuales se clasifican en: indentacion estética,

rayado y rebote.

El ensayo de dureza es el método mas utilizado y mejor establecido. Los
ensayos de dureza estatica mas utilizados son Vickers, Brinell, Berkovich, Knoop y
Rockwell. Estos ensayos consisten en empujar o penetrar con un indentador de
geometria dada para cada ensayo, el penetrador es generalmente una esfera, pirdmide
0 cono, hecho de un material mas duro que el que se ensaya. Para medir la dureza
mediante estos métodos se aplica una carga controlada (P) sobre el material a través
del indentador (penetrador). Para obtener el valor de la dureza bajo estos parametros,
se utiliza la ecuacion que relaciona la carga aplicada P con el area de contacto o area

proyectada de la huella dejada por el indentador.

2

P

Para los ensayos Vickers, Berkovich, Rockwell y Brinell el coeficiente “oc” se
encuentra relacionado con la superficie real de contacto y para el ensayo de
indentacion Knoop “oc” con la superficie proyectada de contacto. Hoy en dia existe
una tendencia al uso del area proyectada, debido a que tiene el significado fisico de la

presién media de contacto.

El estudio de la huella nos permite obtener el valor de dureza, esta se calcula

mediante la siguiente ecuacion:
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H = —Lfmax (19

Aproyectada
Donde

* P, €s lacarga a profundidad maxima.

Aproyectaaa €S 12 proyeccion del area de contacto.

En funcién de esta carga aplicada o profundidad de penetracion se pueden

distinguir tres escalas: macroindentacion, microindentacién y nanoindentacion.

Bianda ™® en 2014 investigé el efecto de la dureza como reductor del médulo
y la fatiga de indentacion de los constituyentes de carburos cementados, la
investigacion se realiz6 a un nivel nano usando instrumentacion de indentacion en el
rango de aplicacion de cargas de 0,25 mN a 50 mN. Se observo que la magnitud de la
carga tiene efecto sobre el crecimiento del grano de WC pero no para el caso del Co
como aglutinante, también se encontré una influencia significativa respecto a la
dureza de acuerdo con la orientacion cristalografica de los cristales de WC, mdédulo
de indentacion e indentacion de fatiga, como propiedades mejoradas en el plano basal
(Fig. 2.15).
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Figura 2.15. Dependencia de la dureza de los carburos cementados WC-Co con el tamafio de

grano de la fase carburo para distintos contenidos de cobalto.

2.6.2.1. Indentaciéon Vickers

Una de las técnicas mas comunes en la caracterizacion de las propiedades
mecanicas de los materiales ceramicos y compuestos ceramica/metal es el ensayo de
dureza Vickers. En este tipo de ensayo, un penetrador que consta de una punta de
diamante de geometria piramidal con un vértice de 136° (Fig. 2.16) indenta la
superficie pulida de la muestra por la aplicacion de una carga durante 10 o 15

segundos.
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Figura 2.16. A la izquierda se presenta el esquema de un penetrador Vickers. La profundidad
de penetracion es 1/7 de la diagonal. A la derecha se puede observar una micrografia de una

huella tras la indentacion.

Los ensayos de dureza en los materiales ceramicos suelen presentar algunos
problemas debido a su naturaleza fragil, que lleva a la formacion de grietas que se
propagan por debajo de la superficie e incluso a que el material se “desconche” bajo
cargas de indentacion altas, destruyendo la muestra. Esto ocurre debido a que se
supera el limite elastico del material, produciéndose una deformacion irreversible. Sin
embargo, controlando la carga utilizada en el ensayo, es posible conseguir tanto
huellas libres de grietas como grietas locales, que surgen de los vértices de la

impronta, de las que se pueden estimar los valores de tenacidad.

2.6.3. Tenacidad de Fractura

La tenacidad a la fractura describe la facilidad con la cual se propaga una
grieta o defecto en un material. Esta propiedad se puede evaluar a traves de diversos
métodos como lo son: solucion analitica, solucion por métodos numéricos (elemento
finito, integral de limite), métodos experimentales (fotoelasticidad, extensometria) y
métodos indirectos (propagacion de grietas por fatiga, indentacion y factografia). Los
valores de tenacidad de fractura Kic son ampliamente usados para caracterizar
resistencia a la fractura de materiales ceramicos y fragiles, la cual se puede evaluar a

través de métodos normalizados como el ASTM Estandar C 116119

45



Palmqvist ®?, en 1957, fue el primer investigador que inici6 y desarrollé la
idea de que los ensayos de indentacion Vickers, que consisten en que a partir de una
cierta carga de indentacion se produce un agrietamiento radial en los vértices del
indentador, daban un indicativo del valor de la tenacidad de fractura de materiales
fragiles. A pesar de que no existe un ensayo de indentacion normalizado para medir la
tenacidad a la fractura en deformacion plana, existen diferentes modelos o
ecuaciones, basados en los conceptos de mecanica de fractura lineal (presentes en la

literatura) que permiten calcularla.

De hecho, la morfologia final de la grieta generada por la indentacion
depende, fundamentalmente, de la carga aplicada, la geometria de la punta, la
microestructura del material y de sus propiedades mecanicas (Lawn, Evans y
Marshall, 1980 ®V: Niihara, Morena y Hasselman, 1983 ).

Las grietas que se generan a partir de una indentacion Vickers, se clasifican en
dos modelos; el de la grieta Palmqvist, y el de la grieta Mediana-radial. Los mismos
difieren en el comportamiento de la grieta bajo la superficie, como se observa en la
figura 2.17.

a. Grieta Palmqvist b. Grieta Mediana radial
2c 2c
Y
ol

Figura 2.17. a) Grieta Palmqvist b) Grieta mediana radial.
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Para ambos casos las grietas son estables y crecen al crecer la carga. Ademas,

para los dos tipos de grieta existen varias ecuaciones que permiten determinar la

tenacidad a la fractura.

Para el sistema de grietas tipo Mediana-radial:

Ecuacion de Evans y Charles (1976)

P
3/2

K, = 0,0824

Ecuacion de Lawn, Evans y Marshall (1980)

E\Y/2 p
K =00134(=) =
Ecuacion de Antis et al. (1981)
EN\Y/2 p
K. =0016(—) =
Para el sistema de grietas tipo Palmqgvist:
Ecuacion de Shetty, Wright, Mincer y Clauer (1985)
_ P
K. = 0,0319m
Ecuacion de Niihara, Morena y Hasselman (1982)
E\2/5 p
K. =00089 ()" —

Para é ~ 0,25a 2,5
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Donde

e Kc: Tenacidad a fractura [ MPa.m'/?].

e HV: Dureza Vickers [N/mm?].

e P: Carga aplicada en el ensayo de dureza que genera las grietas [N].

e E: Modulo de elasticidad del material [MPa].

e a: Longitud de la diagonal de la indentacion [m].

e [: Longitud de las grietas promedio [m].

e ¢: Sumatoria de longitud de la diagonal de la indentacién y la longitud de las

grietas promedio [m].

Para saber que método se debe usar para hallar el valor de la tenacidad a la
fractura se debe hacer una remocion de capas sucesivas sobre la probeta, al verificar

con un microscopio Optico se puede obtener que:

e Laindentacion luego de la remocién no ha dejado huella, se estéa en
presencia de una grieta tipo Palmqvist.
e Laindentacion ha desparecido pero se aprecia una marca, se esta en

presencia de una grieta tipo mediana-radial.

Los resultados de los ensayos de tenacidad muestran que esta propiedad se
incrementa con el contenido de aglutinante, y al aumentar el tamafio de grano de WC
(Fig. 2.18).
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Figura 2.18. Tenacidad a la fractura respecto al camino libre medio de cobalto,

Arcuri @ estudid la resistencia a la fractura del material (con un contenido de
cobalto de 6%) llevando a cabo el procedimiento descrito anteriormente, mediante la
técnica Palmgvist y corroborando el tipo de grieta con el uso del método de remocion
de capas sucesivas. La superficie del material fue previamente pulida y aplico una

carga de 30 Kgf con una duracion de 60 segundos. La Tabla 2.3 presenta los

[Coureaux, 2013].

resultados obtenidos por Arcuri.
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Tabla 2.3 Resultados de tenacidad de fractura segun los dos modelos para un modo de grieta
tipo Palmgqvist, de un compuesto de WC-6Co, con diferentes temperaturas de sinterizacion

[Arcuri .

Temperatura (°C)

Shetty et al., 1985
KIC (Mpa.m'?)

Niihara et al., 1982
KIC (Mpa.m'?)

1325 8,9+0,33 10,2+0,38
1375 9,0+0,04 10,4+0,04
1400 9,1+0,02 10,5+0,03
1425 9,2+0,03 10,7+0,03
1475 9,3+0,07 11,1+0,08
1525 12,5+0,87 15,5+1,08
1575 18,8+1,54 24,0+1,96

Por otra parte, estudios realizados sobre la microestructura y propiedades
mecanicas de compuestos de WC-Co con adiciones de carburo de titanio (TiC)
relacionan la tenacidad de fractura a través del esfuerzo de rotura transversal, en
funcién del tamafio de grano de las particulas de carburo de tungsteno, estableciendo

que el esfuerzo de rotura transversal depende tanto del tamafio de grano de WC como

de la fraccién volumétrica de TiC (Fig. 2.19). &
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Figura 2.19 Esfuerzo de rotura transversal de carburos cementados WC-TiC-10wt%Co en

funcion de la variacion del tamafio de grano [Kyong et al 2004].

2.7. CARBURO DE TITANIO (TiC)

El TiC es un material de gran importancia para la industria debido a sus

propiedades fisicas y quimicas, tales como su alta dureza, alto punto de fusion,

relativa alta conductividad eléctrica y térmica, resistencia al desgaste por abrasion,

resistencia a la oxidacion y corrosion a altas temperaturas (Tabla 2.4).

Tabla 2.4. Propiedades del Carburo de Titanio (TiC) y el Nitruro de Titanio (TiN)

Punto de Parametro | Parametro
Compuesto | Fusion | Microdureza | Densidad de red de red
(°C) (Kt %) A) A
TiC 3140 3200 4.92 4.322 4.320
TiN 2930 2000 5.22 4.252 4.240
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Como se menciono, el TiC es un material de gran importancia para la
industria debido a sus propiedades fisicas y quimicas, esto conlleva a que este
material sea usado en aplicaciones tecnoldgicas en muchos de los campos tales como
la metalurgia, aeronautica, medicina, Optica y en la microelectronica. La industria
quimica lo emplea como una parte integral de la sinterizacion de la familia-material
de Ferro-titanita o, en general, como un componente de resistencia &cido y aceros
inoxidables y metales duros. En la industria del mecanizado se utiliza como material
de recubrimiento para plaquetas de corte, fresas, brocas. Las brocas de perforacion de
acero de alta velocidad y sin la adicion de wolframio, se pueden producir mediante la
adicién de carburo de titanio basado en niquel y cobalto, aumentando de este modo su
velocidad de corte, exactitud y mejor acabado de la superficie. En la industria
aeroespacial también ha tenido aplicaciones como proteccién térmica de las naves

espaciales en la atmosfera de la Tierra.

2.8. CARBURO DE TANTALO (TaC)

Los carburos de niobio, NbC y tantalo, TaC, se sintetizan a partir de sus
pentoxidos, con carbon bajo en cenizas a temperaturas entre 1600 y 1800 °C, en
atmosfera de hidrégeno. El carburo de tantalo puro, TaC, se utiliza en carburos
cementados, en los que actla en forma similar al de vanadio, como inhibidor del
crecimiento de particulas. Se utilizan comercialmente en diversas herramientas
usadas en el corte de metales y algunas veces se afiaden a las aleaciones de carburo de

wolframio o carburo de tungsteno, imprimiéndoles una mayor resistencia.
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CAPITULO III
3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Para la realizacion de esta investigacion se utilizo de manera esquematizada el
siguiente diagrama de flujo como procedimiento experimental, el mismo se presenta
en la figura 3.1.

, Muestras Volumétricas
OBTENCION DE LAS MUESTRAS { y .
Preparacion Metalografica
) (
Fraccién Volumétrica WC
a - Fraccién Volumétrica Co
PARAMETROS <
MICROESTRUCTURALES Tamafio de Grano
vy __ Contiguidad
CARACTERIZACION o _
MICROESTRUCTURAL < Camino Libre Medio del
Aglomerante
POROSIDAD \
DENSIDAD
\&
-
A\ 4
CARACTERIZACION Dureza
MECANICA < Moédulo de Elasticidad

Tenacidad de Fractura

N - _
—

TEMPERATURA

Figura 3.1. Diagrama de flujo del procedimiento experimental.
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3.1. OBTENCION DE LAS MUESTRAS

3.1.1. Muestras Volumetricas

Las muestras volumétricas ensayadas en esta investigacion fueron compuestos
de Carburo de Tungsteno (WC) con un seis (6) porciento en peso de Cobalto (Co)
aditivadas con 0.5% de Carburo de Titanio (TiC) y 0.5% de Carburo de Tantalo
(TaC), las cuales fueron facilitadas por la empresa estadounidense Stellram-An
Allergheny Techonology Company (Fig. 3.2). Las dimensiones de las probetas se
aprecian en la tabla 3.1. Las mismas fueron obtenidas mediante un proceso de

sinterizacion al vacio a diferentes temperaturas expresada en la tabla 3.2.

Tabla 3.1 Dimensiones de las Muestras Volumétricas.

WC/6Co/0,5TiC | piMENSIONES | WC/6C0/05TaC | 5IMENSIONES
Temperatura (°C) (mm) Temperatura (°C) (mm)
1325 10,83%x21,67x4,53 1325 10,73x21,39x4,36
1375 10,40x10,57x4,33 1375 10,75x21,07x4,37
1400 10,79x21,08x4,35 1400 10,55x21,04x4,32
1425 10,55x21,12x4,33 1425 10,52x21,14x4,39
1475 10,49x21,05x4,44 1475 10,48x20,88x4,44
1525 10,52x21,05x4,45 1525 10,52x21,03x4,39
1575 10,52x10,95x2,96 1575 10,53x21,06x4,39

94




Tabla 3.2 Composicion y temperaturas de sinterizacion de las muestras.

COMPOSICION TEMPERATURA °C

WC/6Co/0,5TiC | 1325 | 1375 | 1400 | 1425 | 1475 1525 1575

WC/6Co0/0,5TaC | 1325 | 1375 | 1400 1425 1475 1525 1575

WC-6Co/0,5TiC

1325°C 1375°C 1400°C 1425°C 1475°C 1525°C 1575°C

WC-6Co/0,5TaC

1325°C 1375°C 1400°C 1425°C 1475°C 1525°C 1575°C

Figura 3.2 Muestras de los compuestos volumétricos de WC-6Co/0,5TiC y WC-6Co/0,5TaC
facilitadas por la empresa Stellram-An Allergheny Techonology Company.

3.1.2. Preparacion Metalogréfica

Como primer paso de la metodologia experimental, se realizd la preparacion
metalogréfica. Este procedimiento consiste en el de desbaste y pulido de las muestras,
para garantizar asi, una superficie especular y libre de artefactos. Este procedimiento
se llevo a cabo en el equipo marca BUEHLER modelo MetaServ 2000 (Fig. 3.3),
proporcionado por el laboratorio de Tribologia de la Escuela de Ingenieria
Metallrgica y Ciencia de los Materiales de la UCV, siguiendo la secuencia
metalografica establecida por la compafiia STRUERS (EEUU) ®¥, expresada en la
tabla 3.3. Los discos y las suspensiones utilizadas para la preparacion se muestran en

la figura 3.4.
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Tabla 3.3 Secuencia de preparacion metalografica para los materiales volumétricos a base de

WC.
TIEMPO VELOCIDAD
ETAPA | SUPERFICIE | LUBRICANTE | ABRASIVO
(min) (rpm)
VIV Hasta
-Piano F
Agua Diamante conseguir 300
1200 superficie
plana
MD- Suspension
Verde/Azul de diamante 5 150
Allegro
9um
Desbaste —
Suspension
MD-Largo | Verde/Azul | de diamante 5 150
3um
Suspension
MD-Dac Verde/Azul de diamante 5 150
3um
Suspension
Pulido MD-Chem OP-S de silice 2 150
coloidal
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Metaserv’ 2000

VARIABLE SPEED GRINDER-POUSHER

% 300
00 e 30
S’

Figura 3.3 Desbastadora y pulidora marca BUEHLER modelo MetaServ 2000.

Figura 3.4 Discos y suspensiones utilizados para la preparacién metalografica de las muestras
volumétricas.
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Una vez realizada la preparacion metalografica, se llevo a cabo una limpieza
por ultrasonido (Fig. 3.5), donde se utilizd6 alcohol absoluto como agente en el
proceso, con la finalidad de eliminar impurezas de las muestras y poder asi

observarlas en el microscopio éptico.

Figura 3.5. Limpieza por ultrasonido.

3.1.3. Microscopia Optica

En esta etapa se realizo la microscopia Optica con la finalidad de observar los
resultados de la preparacion metalografica pudiendo apreciar las imperfecciones del
proceso de desbaste y pulido asi como también la presencia o no de fase-n y
porosidad, este procedimiento se llevd a cabo en un microscopio Optico marca

Olympus PMG 3 Japan, mostrado en la figura 3.6, el cual tiene integrado el software
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PaxCam modelo PX-CMB (Fig.3.7), que permite adquirir imagenes a diferentes
distancias focales y aumentos a 50x, 100x, 200x, 500x, en tiempo real.

Figura 3.7 Software PaxCam modelo PX-CMB integrado al microscopio 6ptico.
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3.2. CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL

3.2.1. Porosidad

La determinaciéon de la porosidad se realizé con base en la norma ASTM
B276 a partir de siete (7) campos de imégenes obtenidas por microscopia éptica, las
cuales fueron tomadas a 100X y 200X para luego ser procesadas de la misma manera
con la cual se determina el tamafio de grano haciendo uso del software ImageJ. Con
ello se permitid determinar el tipo de porosidad, el tamafio promedio de los poros y el

porcentaje de area que estos ocupan.

La norma ASTM B276 7 establece dos tipos de porosidades, tipo A (menor a
10um) determinada con imégenes a un aumento de 100X, y reportadas con la
nomenclatura A02, A04, A06 o A08, donde el nimero indica el volumen de poro
promedio siendo este 0,02%, 0,04%, 0,06%, 0,08% respectivamente. La porosidad
tipo B es procesada con imagenes obtenidas a un aumento de 200X, y reportadas

como B02, B04, B06, B08 respectivamente de forma anéaloga.

3.2.2. Densidad

La densidad fue hallada por el método de Arquimedes, como primer paso, se
colocaron las muestras sobre una balanza electrénica marca Denver Instrument
modelo APX-200 (Fig. 3.8) para hallar su masa, luego fueron sumergidas en un
cilindro graduado que contenia 2 ml de 2-propanol para poder calcular el volumen
desplazado por cada muestra (Fig. 3.9). Los equipos y utensilios usados fueron
proporcionados por el laboratorio de Tribologia de la Escuela de Ingenieria
Metaldrgica y Ciencia de los Materiales de la UCV.
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Figura 3.9 Procedimiento de medicion del volumen desplazado por cada muestra volumétrica
con el uso de un cilindro graduado.
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3.2.3. Ataque quimico

El fundamento de este procedimiento se basa en que el constituyente
metalografico de mayor velocidad de reaccion es atacado de forma més rapida y por
lo tanto se observa con tonalidades mas oscuras durante el proceso de microscopia.
Por su parte, el menos atacable permanecera mas brillante. Para el caso en estudio, el
cobalto (Co) es afectado en mayor medida por el ataque quimico, por lo tanto el
Tungsteno (W) reflejara mayor cantidad de luz y se verd con mas brillo en el

microscopio.

Este procedimiento se llevé a cabo sumergiendo las muestras con temperatura
de sinterizacion de 1325°C, 1375°C, 1400°C y 1425°C, en un reactivo constituido por
90% de Peroxido de Hidrogeno (H,02 Yy 10% de Acido Nitrico (HNO3s) como
propone Sug-Woo 2001 @ esta solucién fue colocada en un beaker, el cual fue
apostado sobre una plancha hasta alcanzar una temperatura constante de 60°C en la
solucion (Fig. 3.10). Luego de cumplir con la condicion mencionada se procedid a
sumergir cada muestra por un tiempo de dos (2) minutos, este tiempo fue establecido
a través de ensayo y error, ya que el tiempo sefialado en la investigacion era
insuficiente para las muestras; finalizado el mismo, se procedio a lavar la probeta con

abundante agua, se realizé una limpieza por ultrasonido para finalmente ser secadas.

Figura 3.10 Ataque quimico realizado a las muestras de menor temperatura en ambos
compuestos.
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3.2.4. Microscopia Electronica de Barrido

Posterior a la preparacion metalografica de las muestras, se realizo la
caracterizacion microestructural mediante la técnica de Microscopia Electrénica de
Barrido (MEB) en modo de electrones retrodispersados (informacion cualitativa
quimica). El equipo utilizado fue un Microscopio Electrénico de Barrido marca Jeol
modelo JSM-6390 el cual tiene acoplado un sistema de adquisicion de imagenes
modelo INCA de Oxford Instruments (Fig. 3.11), ubicado en el Laboratorio E de la

Universidad Simon Bolivar sede Caracas.

Figura 3.11 Microscopio Electrénico de Barrido marca Jeol modelo JSM-6390 con sistema de
adquisicién de imagenes modelo INCA de Oxford Instruments.

Como paso previo a la toma de las fotomicrografias las muestras fueron
recubiertas con oro por un tiempo de cuatro (4) minutos mediante un proceso
conocido como “Sputtering” o metalizacion por plasma (Fig. 3.12). Realizado el
recubriendo, se tomaron 10 fotomicrografias a aumentos de 5000X, 10000X y
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15000X por cada muestra con un voltaje de aceleracion del haz de electrones de
30 kV, con el objetivo de determinar los pardmetros microestructurales (tamafio de
particula de WC, contiguidad de la fase de WC, fracciones volumétricas de las fases

presentes y camino libre medio de la fase aglomerante).

Figura 3.12 Proceso de metalizacion por plasma.

3.2.5. Determinacion de parametros microestructurales a partir del software
ImageJ.

La determinacion de los parametros microestructurales de los compuestos
volumétricos de WC-6Co/0.5TiC y WC-6C0/0.5TaC se realiz6 mediante el
analizador de particulas del software ImageJ desarrollado por Wayne Rasband del
Instituto Nacional de la Salud (NIH) por sus siglas en inglés, para la determinacion
del tamafio de grano de WC y las fracciones volumétricas de Co y de WC. ImageJ es
un programa de procesamiento de imagenes que permite editar y analizar imagenes
en distintos formatos, puede calcular el area y las estadisticas de pixeles
seleccionados y definidos por el usuario asi como el umbral de intensidad en objetos.
Puede medir distancias y angulos, asi como realizar operaciones logicas y aritméticas
entre imagenes, manipulacion de contraste, convolucion, andlisis de Fourier, nitidez,

suavizado, deteccion de bordes, filtrado de mediana, entre otras.
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Partiendo de eso fueron seleccionadas imagenes representativas de cada
temperatura de sinterizacion, mediante siete (7) campos de imégenes tomadas por
microscopia electrénica de barrido para cada condicion. Para ilustrar el procedimiento
de obtencion de los parametros microestructurales mencionados se parte de una

imagen obtenida en modo de imégenes de electrones retrodispersados (Fig. 3.13).

30kV  X15,000 1pm 0033 04/JUN/15

Figura 3.13 Fotomicrografia del compuesto WC/6Co/0.5TiC, obtenida mediante SEM, a una
magnificacion de 15.000X.

Inicialmente, luego de ejecutar ImageJ, es necesario incluir la fotomicrografia
que se pretende analizar en la interfaz del software, seleccionando la opcion “Open” y
haciendo clic en la imagen escogida como se muestra en la siguiente Figura 3.14.
F=N Edit Image Process Analyze Plugins Window Help )
— R ||ﬂ“®|ﬂwv‘5tk_‘ ﬁ|i|&‘ ‘ Look in: “,MEBTes‘sAndreayAndres

Open._ Cir+O
Open Next Cirl+Maylsculas+O

(right click to switch)

Recent places

Qpen Samples

Open Recent Item type: JPEG image
Desktor Rating: Unrated

Import P Dimensions: 1280 x 960

e Size: 214 KB
Close Ctri+W ==

I’
Close All Libraries
Save Ctri+S

Save As

Revert CtrHR

Page Setup.

Print... Cirl+P File name:

Quit Files of type: Todos los archivos (*.%)

Figura 3.14 Seleccion de la fotomicrografia a ser analizada mediante el software ImageJ
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Una vez desplegada la imagen se debe calibrar la escala, de manera tal de
obtener la medida equivalente a un (1) pixel en la fotomicrografia, para ellos se
selecciona la micromarca ubicada en la parte inferior de la imagen mediante la
herramienta “Straight” y se aplica “Set scale” como se muestra en la Figura 3.15,
posteriormente se proporciona la informacion al programa acerca de la longitud de la
micromarca y la unidad de medida.

File Edit Image Process FaUELZEN Plugins Window Help

O|o|@|o| <] A|+|5 measure ciem il g4 |a] | |>]
Wand (tracing) tool Analyze Particles...
Summarize
d o Distribution... —
1280¢360 pixels; B-bit 1.2MB8 i Label =
: = Clear Results

Set Measurements...

Distance in pixels: |ty

Set Scale.. Known distance: ;TIAOO

Calibrate. Pixel aspect ratio: | 10

Histogram
Plot Profile
Surface Plot...
Gels 4

Ctri+H
Ctri+K

Unit of length: fmicrometers

Click to Remove Scale

[~ Global

Scale: 150.42 pixels/micrometers

Tools »

OK | Cancell Help|

30kVv  X15,000 1um 0033 04/JUN/MS

Figura. 3.15 Calibracién de la escala mediante el uso de la micromarca como referencia
(1pum). Relacionando la cantidad de pixeles por micrometro para una fotomicrografia
obtenida mediante MEB a un aumento de 15.000X.

A continuacion, se restringe la region de la imagen que serd analizada por el

software, ya que el mismo trabaja con arreglos de pixeles negros y blancos, por ende
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la barra que se encuentra en la parte inferior de la fotomicrografia, la cual contiene
los datos de la misma, no debe ser tomada en cuenta. Este procedimiento se realiza
colocando en un cuadro la seccidon de interés con la herramienta “Rectangular” y

luego seleccionando la opcion “Image>Crop” como se muestra en la Figura 3.16.

File Edit fJli=t=8 Process Analyze Plugins Window Help
T o/ Tye » Py
Adjust 4
Show Info... Cirl+l
Properties... Ctrl+Mayudsculas+P

4

8.51x%6.39 micrometer

Color
Stacks
Hyperstacks

Crop Ctri+Mayusculas+X

Duplicate. .. Ctrl+Maydsculas+D

Rename...

Scale... Ctri+E
Transform

Zoom

Overlay

Lookup Tables

30kVv  X15,000 1pm 0033 04/JUN/MS

Figura. 3.16 Procedimiento para cortar una fotomicrografia con el software ImageJ, haciendo
uso de la herramienta Crop.

Posteriormente se reducira el ruido de la fotomicrografia haciendo uso de la

opcion “Process>Noise>Remove outliers” para asi conseguir bordes nitidos Yy
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definidos, lo cual es esencial para el analisis de la imagen y la obtencion de los
parametros microestructurales. Se sugiere que el uso de esta herramienta de filtro se
mantenga entre un bajo rango de radios comprendido entre 2 a 6 pixeles, para una
imagen binaria y para una imagen en escala de grises, respectivamente. Este

procedimiento es ilustrado en la Figura 3.17.

File Edit Image | Fe¥=== Analyze Plugins Window Help
Smooth Cirl+Maylsculas+S J ﬂJJﬂ
Sharpen

Find Edges
Find Maxima_ .

8.A0x5.72 micrnmete(12?8x86 Enhance Contrast
= Add Noise
Add Specified Noise. .
Salt and Pepper

Shadows

Binary
Math
FFT

Filters

Despeckle

Remove Outliers...

Radius pixels

Threshold | 50

Batch

Image Calculator...

Subtract Background...

Repeat Command Ctri+Maydsculas+R

Which Outliers | Bright w

[~ Preview

OK | Cancell

Figura.3.17 Proceso de reduccion de ruido de una fotomicrografia tomada mediante MEB a un
aumento de 15000X a través de la opcién “Remove Outliers”.

Para la obtencién de una imagen binaria se hara uso de la aplicacion del
umbral (Process<Adjust<Threshold), la cual tendra un formato de 8-bit. “Threshold”
es una herramienta que permite ajustar de forma automatica o interactiva los valores,
superior e inferior de umbral de la imagen, logrando la segmentacion de la misma en
escala de grises a una imagen en blanco y negro. Esta es una de las fases finales
necesarias para que el analizador de iméagenes, incorporado al software, pueda
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procesar y obtener los parametros microestructurales de la muestra. Este paso se

muestra en la Figura 3.18.

File Edit Blu=l=8 Process Analyze Plugins Window Help
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Rename...
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Transform
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Figura 3.18 Aplicacion del umbral mediante la opcion “Threshold” para conseguir una imagen
binaria, a partir de una fotomicrografia con una magnificacion de 15000X.
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Figura. 3.19 Imagen binaria resultante al aplicar el umbral a través del método “Threshold”
realizado a una fotomicrografia con aumento de 15000X.

Es preciso crear un patron negativo de la imagen binaria (Fig. 3.19) obtenida
luego de aplicar el umbral y ya que el analizador de imagen obtiene los parametros de
la region de pixeles negros, es necesario invertir la imagen binaria para que el
tamafo de grano y fraccion de area calculado por el software sea el correspondiente

al WC. Para ello se utiliza la opcion “Edit>Invert” como se ilustra en la Figura 3.20.
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Figura. 3.20 Método para invertir la imagen binaria obtenida luego de aplicar el umbral del

software ImageJ a través de la opcion “Invert” sobre una fotomicrografia con un aumento de
15000X.

Luego de llevar a cabo la edicion y adaptacion de la fotomicrografia en
estudio, finalmente los resultados calculados para el tamafio de grano, y fraccion
volumétrica de WC, serdn proporcionados haciendo uso de la herramienta de
analizador de particulas “Analyze particles” (“Analyze>Analyze Particles). Los
resultados obtenidos se presentan en una ventana llamada “Summary”, entre los
cuales ademas de tamafio de grano (“Average Size”) proporciona el conteo de granos
y los detalles de cada uno de los granos obtenidos en la hoja de “Results”. Este ultimo

paso se ilustra en la Figura 3.21.
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Figura. 3.21 Resultados obtenidos luego de aplicar el analizador de particulas del software
ImageJ a una fotomicrografia con un aumento de 15000X.
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Ahora bien, por ultimo una vez obtenida la fraccion volumétrica del WC para
los compuestos de WC-6Co0/0.5TiC y WC-6Co0/0.5TaC mediante el analizador de
particulas del software ImageJ, la fraccion volumétrica del Co se calcula a través de

la siguiente ecuacion:
feo = 1= fwe (18)
De la misma forma para el porcentaje de area de Co se aplica la ecuacion:

%fco = 100 * f¢, (19)

3.2.6. Contigliidad de las particulas de WC.

La contiguidad es la fraccion de area especifica superficial de WC compartida
por particulas de la misma fase, es una medida de la conectividad o grado de contacto
entre las particulas de WC que ademas es independiente del tamafio de grano de las
mismas. Esta se determin6 mediante el modelo propuesto por Luyckx y Love (2006)
(%) en el cual se toma en cuenta la fraccion de volumen de la fase de Co a través de la
siguiente expresion:

Vv
C=1- <o (20)
(1-Vo)(5,975Vc02—0,691V 0o +0,214)

En donde 1, es la fraccion volumétrica de cobalto.

3.2.7. Camino libre medio de la fase aglomerante de Co.

El camino libre medio del aglomerante es un parametro que relaciona la
microestructura con las propiedades del material y se define como la medida de todas
las distancias entre carburos presentes en una micrografia. Es una medida del espesor
de la capa de cobalto que depende del contenido del mismo y del tamafio de grano de
la particula, el cual puede ser calculado a partir de la ecuacion establecida por
Underwood (1970) ¢

/1=L*1;—Cfc (21)
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Donde L* es el tamafio promedio de particula de carburo, A es el camino libre
medio del aglomerante y £, es la fraccion de volumen de la fase carburo determinada

mediante el andlisis de imagenes.

3.3. CARACTERIZACION MECANICA DE LAS MUESTRAS

3.3.1. Determinacion de la Dureza

Se realizaron los ensayos de dureza por indentacion convencional Vickers
como lo establece la norma ASTM E 384-11. Para ello se utiliz6 un durdbmetro marca
Buehler modelo 1105 (Fig.3.22) que consta de una punta piramidal de diamante de
base cuadrada tipo Vickers. Las indentaciones se llevaron a cabo sobre la superficie
de las muestras previamente pulidas. Las condiciones de trabajo fueron, una carga
aplicada de 1Kgf (9,8N) durante un tiempo de quince (15) segundos, este proceso se
llevd a cabo a temperatura ambiente realizandose un total de cinco (5) indentaciones

por muestra.

Figura 3.22 Durdmetro Buehler modelo 1105.
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Este equipo arroja de manera precisa las medidas de las diagonales de la
huella generada por el indentador, lo que permite calcular el valor de la dureza segln

la ecuacion:

1,8544P
HV = T(ZZ)

Donde: P representa la carga aplicada en Kgf y d es el promedio de la
longitud de las diagonales de la impresion de la microindentacion, medidas en

milimetros; siendo asf las unidades de la dureza Vickers: Kgf/mm?.

3.3.2. Determinacion del Modulo de Elasticidad

El médulo de elasticidad de los compuestos volumétricos a base de WC se
determin6 mediante ensayos de indentacion instrumentados luego de que las muestras
fueran preparadas metalograficamente mediante la secuencia expresada
anteriormente. El ensayo se llevo a cabo en el equipo marca Buehler modelo FV700,
mostrado en la Figura 3.23, con un indentador Knoop y parametros de 1Kgf para la
carga y un tiempo de quince (15) segundos, todas las probetas fueron indentadas
cinco (5) veces en la superficie previamente pulida, manteniendo una distancia
aproximada de cuatro (4) veces el valor de la diagonal mayor, con el fin de evitar

interferencia entre las huellas residuales.
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Figura 3.23 Macrodurémetro marca Buehler modelo F\VV700.

Los valores para el médulo de elasticidad se determinaron mediante el método
de Marshall et al ®, el cual basa su teoria en la recuperacion elastica del material
después de la descarga, relacionando las longitudes de las diagonales mayor y menor,
a’ y b’ respectivamente, producidas por el indentador Knoop en términos de la
relacion de la dureza y el modulo de elasticidad como se indica en la siguiente
ecuacion:

b’ b’ b HV
r—=-—a— (23)

Q\
Q\
Q
t

En la cual 2a” y 2b” son los valores de las longitudes de las diagonales mayor

y menor respectivamente de la huella del indentador Knoop. El valor de la constante
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a ~ 0,45, HV es la dureza Vickers en GPa y finalmente E es el mddulo de elasticidad

igualmente en GPa.

Por ultimo, despejando la ecuacion del modelo de Marshall se tiene:

EF=a (E_E) (24)

El modelo de Marshall et al ©®®, parte del hecho que la longitud de la diagonal
mayor permanece constante despues de la aplicacion de la carga, es decir, 2a = 2a’
mientras que la longitud de la diagonal menor (2b") si presenta variacién. Asimismo
para la relacion de las diagonales del indentador se tiene que (b/a = 1/7). La
geometria del indentador Knoop y angulo del apice de la mayor y menor diagonal se
muestran en la Figura 3.24.

8 Region Plasti

Regi6n Elastica

_/—'\-—//

Figura 3.24 Recuperacion elastica de una indentacion Knoop y geometria del indentador
piramidal Knoop.

La medicion de las diagonales de las huellas residuales fueron obtenidas a
través de fotomicrografias tomadas a un aumento de 200X mediante microscopia
Optica, se hizo uso del software ImageJ con la finalidad de obtener, con mayor

exactitud, el valor de las longitudes producidas luego de la indentacion, ya que este
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modelo tiende a arrojar errores de dispersion debido a la apreciacién de las

mediciones realizadas mediante la instrumentacion del equipo.

3.3.3. Determinacion de la Tenacidad de Fractura

El método empleado para la determinacion de la tenacidad de fractura se basa
en la observacion y medicion de las grietas generadas en los vértices de las
indentaciones Vickers. Esta técnica toma en cuenta el tipo de grieta formada y las
clasifica en dos modelos; grieta Palmqvist, y grieta Mediana-radial. Los mismos
difieren en el comportamiento de la grieta bajo la superficie del material, como se

observa en la Figura 3.25.

a. Grieta Palmqvist b. Grieta Mediana radial

Figura 3.25 Modo de agrietamiento en una indentacion: (a) tipo Palmqvist y (b) tipo
mediana radial o Half-Penny.

Para ambos casos se emplean distintas ecuaciones y modelos estudiados en

apartados anteriores, seleccionando los mas apropiados para compuestos
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volumétricos a base de WC-Co de acuerdo a estudios previos ®® y expresados segtin
el tipo de grieta. A continuacion se presentan las ecuaciones desarrolladas las cuales

fueron descritas en el apartado anterior:

Para el sistema de grietas tipo Mediana-radial:

Ecuacion de Evans y Charles (1976)

P
KC == 0,0824 C3T

Ecuacion de Lawn, Evans y Marshall (1980)

E\Y%2 P
KC == 0,0134 (H_V> C3T
Ecuacion de Antis et al. (1981)
ENY2 P
K =0016(55) 7
Para el sistema de grietas tipo Palmqvist:
Ecuacidn de Shetty, Wright, Mincer y Clauer (1985)
K. =0,0319 1172
Ecuacion de Niihara, Morena y Hasselman (1982)
ENY5 P
Kc = 10,0089 (HV) all/z

Para é ~025a25

79



Donde Kc es la tenacidad a fractura en MPa.m'/?; HV la dureza Vickers en
N/mm?2. P la carga aplicada en el ensayo de dureza que genera las grietas en N
(newton); E el modulo de elasticidad del material en MPa; a es la longitud de la
diagonal de la indentacion en m (metro), mientras que [ es la longitud de las grietas
promedio en m (metro). ¢ es la sumatoria de longitud de la diagonal de la

indentacion y la longitud de las grietas promedio en m (metro).

3.3.3.1.  Carga aplicada para calcular la tenacidad de fractura.
Para las indentaciones se empled un durémetro universal marca Wolpert (Fig.
3.26), con un indentador piramidal de diamante Vickers, usando una carga de 30 Kgf
con un periodo de aplicacion de 60 segundos, a temperatura ambiente, las muestras
fueron indentadas cinco (5) veces en la seccion transversal pulida previamente,
manteniendo una distancia aproximada de cinco (5) veces el valor de la diagonal mas

el valor de una de las grietas obtenidas, con el fin de evitar interferencia entre grietas.

Las condiciones de carga a las cuales fueron sometidos los compuestos
volumétricos se establecieron siguiendo la metodologia de investigaciones anteriores
en las cuales se llevd a cabo un conjunto de indentaciones preliminares con diversas
cargas partiendo de 30 Kgf hasta 100 Kgf en las muestras con las condiciones de
temperatura de sinterizacion de 1325°C, la temperatura mas baja, y 1575°C,
temperatura mas alta, con la intencién de estimar el valor de la carga a utilizar, de
manera tal que se generaran grietas en los vértices de la huella residual para todo el

conjunto de condiciones a estudiar para el calculo de la tenacidad de fractura 9.
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Figura 3.26 Durémetro universal marca Wolpert.

3.3.3.2. Carga aplicada y medicién de longitudes de grietas.

Se realizaron cinco (5) macroindentaciones en las muestras previamente
pulidas, dejando un espaciamiento entre cada una de ellas de aproximadamente cuatro
veces el valor de la diagonal mas el valor de una de las grietas obtenidas, para asi
evitar cualquier tipo de interferencia entre indentaciones. Se utilizO nuevamente
microscopia Optica para obtener las imagenes de estas macroindentaciones y

posteriormente se midié el valor de las diagonales a través del software ImageJ.

3.3.3.3.  Determinacion del tipo de agrietamiento.

Para una mejor estimacion de la tenacidad de fractura, se debe determinar el
tipo de grieta que las macroindentaciones provocan para asi poder aplicar el modelo
adecuado. Para ello es necesaria la aplicacion del método de remocion de capas
sucesivas mediante la aplicacién de la ultima secuencia de pulido segun la

metodologia seguida en la preparacion metalografica, es decir el uso del disco
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MD-Dac con una suspension de diamante de 3um y 1um durante periodos de un (1)
minuto, verificando el tipo de agrietamiento a través del software Paxcam del

microscopio optico.

Por ultimo se caracteriza el tipo de grieta a través del siguiente criterio: Si al
finalizar el proceso de remocion de capas la indentacion ha desparecido, pero se
aprecia marca aun, se trata de una grieta tipo mediana-radial. Si por el contrario al

finalizar la remocion no existe huella, quiere decir que la grieta es de tipo Palmqvist.

Este método fue aplicado para las indentaciones de menor y mayor
temperatura de sinterizacion, 1325°C y 1575°C respectivamente, de manera tal que si
ambas arrojan un mismo tipo de grieta, se puede suponer que el resto de las
temperaturas tendran el mismo tipo de agrietamiento, pudiéndose aplicar entonces el

mismo modelo para los catorce (14) compuestos volumétricos.

Efectivamente luego de la remocién de capas se determind que el tipo de
agrietamiento presentado tanto para los compuestos WC-6Co0/0.5TiC como WC-
6C0/0.5TaC fue del tipo Palmqvist.
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CAPITULO IV
4. RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

En el siguiente capitulo estdn contenidos los resultados obtenidos del
procedimiento experimental descrito en el capitulo I, para los compuestos
volumeétricos de Carburo de Tungsteno con un 6% en peso de Cobalto, aditivados
con 0.5% de Carburo de Titanio y 0.5% de Carburo de Téntalo, y las respectivas
temperaturas de sinterizacion con respecto a pardmetros microestructurales vy
propiedades mecanicas. A continuacion, las mismas son correlacionadas para
determinar la manera en que estos afectan el tamafio de grano, la contigiiidad de los
WC y el camino libre medio de Co con respecto a la tenacidad de fractura y la dureza.

4.1. DENSIDAD

El célculo de la densidad de los compuestos volumétricos, llevado a cabo
siguiendo el procedimiento propuesto en la norma ISO-3369, a través del Principio de
Arguimedes, arrojé valores promedio de 15,2217 g/cm3 para las muestras aditivadas
con 0.5% Carburo de Titanio y de 14,3139 g/cm?3 para las muestras aditivadas con
0.5% Carburo de Tantalo. En las tablas 4.1 y 4.2 se presentan los resultados obtenidos
de cada muestra a las distintas temperaturas de sinterizacién para ambos compuestos.
Los valores de densidad obtenidos son similares a los referidos por la literatura que se
encuentran comprendidos entre 15 g/cm? para las aleaciones de WC-Co de bajo
cobalto, hasta valores de 10 o 12 g/cm3 para los grados de carburos altamente

aleados.
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Tabla 4.1. Valores de densidad para compuestos de WC-6Co/0.5TiC segun la temperatura de
sinterizacion.

Volumen

Tem?oecr;)altura |\/(|S)3a vzyclfnn;;en Desplazado [ze/nsid?d
(cm3) glem?)

1325 14.4498 3.00 1.00 14.4498

1375 6.9196 2.40 0.40 17.2990

Tic 1400 14.0064 2.90 0.90 15.5626
1425 14.3073 3.00 1.00 14.3073

1475 14.4129 3.00 1.00 14.4129

1525 14.9414 3.00 1.00 14.4914

1575 4.8087 2.30 0.30 16.029

Promedio
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Tabla 4.2. Valores de densidad para compuestos de WC-6Co/0.5TaC segun la temperatura de

sinterizacion.

Tem?oeé;dtu ra I\/(Ig)sa Vz)lur’r;en D\e/:pljllja?gggo Densid?d
cm?) (cm?®) (9/em?)

1325 14.3672 3.05 1.05 13.6830

1375 14.3741 3.00 1.00 14.3741

TaC 1400 14.3375 | 3.00 1.00 14.3375
1425 14.4591 3.00 1.00 14.4591

1475 14.4933 3.00 1.00 14.4933

1525 14.4522 3.00 1.00 14.4522

1575 14.3958 3.00 1.00 14.3985

Promedio 14,3139+0,28

4.2. POROSIDAD

La porosidad fue una caracteristica apreciable en las muestras con menor

temperatura de sinterizacion en ambos compuestos, los cuales presentaron una

porosidad Tipo A08 con valores menores a 10 pm. Dichos valores estan

representados en las tablas 4.3 y 4.4 calculados mediante el analisis de particulas del

software ImageJ mostrado en la figura 4.1,

permitiendo determinar el tamafo

promedio de poro, el porcentaje de porosidad y la circularidad; esta ultima

comprendida entre 0 y 1, siendo 1 el valor més cercano a una circunferencia.
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Figura 4.1 Procedimiento para determinar la porosidad mediante el software ImageJ a partir
de una fotomicrografia tomada mediante microscopia 6ptica con un aumento de 200X

Tabla 4.3 Porosidad en compuestos de WC-6Co/0.5TiC

TiC

Temperatura | Tamafio de poro promedio | Porosidad | Circularidad
(°C) (Hm) (%) (Hm)
1325 0,16+0,01 1,68 +0,30 0,87+£0,004
1375 0,10+ 0,02 0,1 0,89+0,04
1400 0,13+0,02 0,17+ 0,04 0,87 0,01
1425 0,16+0,03 0,1 0,86+0,01
1475 0,15+0,02 0,17+0,04 0,85 0,01
1525 0,13+0,04 0,11+0,03 0,86+0,02
1575 0,15+0,05 0,12+0,04 0,85+0,01
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Tabla 4.4 Porosidad en compuestos de WC-6Co/0.5TaC

Temperatura | Tamafo de poro promedio | Porosidad | Circularidad

°C) (Hm) (%) (Hm)

1325 0,12+0,01 2,43+0,16 0,87+0,006
1375 0,12+0,01 0,7+0,11 0,89+0,004
1400 0,26 +0,14 0,240,05 0,83+0,04

TaC

1425 0,08+0,007 0,2+0,05 0,86+0,01
1475 0,12+0,04 0,13+0,04 0,87+0,02
1525 0,13+0,04 0,11+0,03 0,87+0,02
1575 0,08+0,01 0,10 0,87+0,05

La porosidad se presenta debido a una incorrecta temperatura de sinterizacion

que conduce a un llenado de forma incompleta de la matriz de carburo por parte de la

fase de cobalto ©® lo cual puede solventarse con un aumento de la temperatura de

sinterizacion. Como se puede observar, a una temperatura de sinterizacion de 1400°C

las muestras no presentan una elevada porosidad, esto se debe que esta temperatura

corresponde con el punto de fusion de W-C-Co vy el eutéctico de Co-C, lo cual

permitiria la sinterizacién en fase liquida.

Porcentajes de porosidad mayores a 0,2 representan problemas en la

implementacién de estos materiales como herramientas de corte y se exhibieron en el

compuesto aditivado con carburo de titanio (TiC) sinterizado a 1325°C con un valor

de 1,6857 +0,30% Yy en los compuestos aditivados con carburo de tantalo (TaC)
sinterizados a 1325°C y 1375°C con valores de 2,4285+0,16% y 0,7+0,11%.
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Con respecto a la circularidad, los valores promedios para los compuestos
fueron 0,8697 y 0,8712 para compuestos aditivados con TiC y TaC respectivamente
lo cual representa una alta circularidad de los poros, sin embargo no es suficiente para
determinar que se deba a la adicion de gases la causa de este defecto. La porosidad en
los compuestos de WC-Co puede ser causada por varios parametros como lo son una
precaria atmosfera en el proceso de sinterizacion, baja temperatura de sinterizacion,

una precaria molienda de los polvos, entre otros .

En la figura 4.2 se puede apreciar el comportamiento del porcentaje de
porosidad en los compuestos volumétricos WC/6%Co/0,5TiC y WC/6%Co/0,5TaC
en funcion de la temperatura de sinterizacion, en la cual se observa un clara tendencia
a disminuir a medida que la temperatura de sinterizacién de los compuestos aumenta,
asimismo se observa que para valores de temperatura mayores a 1400°C se presenta
una reduccién importante del porcentaje de porosidad para luego comportarse de
manera estable en valores menores a 0,2% para el resto de las temperaturas. Como se
explicd anteriormente este aumento significativo de porosidad para las muestras
sinterizadas a temperaturas de 1325°C y 1375°C se debe a que estas no alcanzan la
temperatura necesaria para la fase eutéctica. A pesar de la minima diferencia entre los
valores de porosidad para las Ultimas cinco temperaturas de sinterizacion, los
compuestos volumeétricos aditivados con TiC presentaron menores porcentajes de

porosidad en comparacion con los compuestos aditivados con TaC.

88



Porcentaje de Porosidad (%)
WC/6%Co/0,5TiC y WC/6%Co/0,5TaC

3
95 ¢ TiC |
' i ® TaC
2 ——Lineal (TiIC) |
——Lineal (TaC)
<@
1,5

05 \i\

: . a N &
1300 1350 1400 1450 1500 \359\ 1600

Temperatura de Sinterizacion (°C)

Porcentaje de Porosidad (%)

0,5

Figura 4.2 Porcentaje de porosidad para los compuestos volumétricos WC/6%Co/0,5TiC y
WC/6%C0/0,5TaC en funcion de la temperatura de sinterizacién.

4.3. CARACTERIZACION MICROESTRUCTURAL

Las microestructuras de los compuestos volumétricos de WC-6Co-0,5TiC y
WC-6C0-0,5TaC se presentan a través de imagenes obtenidas por MEB a un aumento
de 10000X y 15000X en el modo de electrones retrodispersados (BSE) en las Figuras
4.3 y 4.4, respectivamente. En estas fotomicrografias se observan las particulas de
WC de contraste claro, en una matriz de Co de contraste mas oscuro. Ademas, la
observacion cualitativa de estas fotomicrografias sugiere una relacion entre el tamafio
de particulas de WC y la temperatura de sinterizacion de la muestra, en donde a
medida que incrementa la temperatura de sinterizacion, también lo hace el tamafio de
particula de WC.
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30kV  X10,000 1um 0006 22/JUN/15 30kV  X10,000 1pm 0025 22/JUN/15

(@ (b)

30kVv  X10,000 1pm 0039 22/JUN/15 30kVv X10,000 1um 0056 22/JUN/15

(©) (d)

Figura 4.3 Fotomicrografias obtenidas por MEB-BSE a 10000X de los compuestos volumétricos de
WC-6Co0-0,5TiC obtenidos a las temperaturas de sinterizacion de: (a) 1325°C, (b) 1375°C, (c) 1400°C,
(d) 1425°C.
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30kV  X10,000 1um 0064 04/JUN/15 X10,000 1pm 0053 04/JUN/15

(b)

30kV  X10,000 0044 04/JUN/15

(©

Figura 4.3 Fotomicrografias obtenidas por MEB-BSE a 10000X de los compuestos volumétricos
de WC-6C0-0,5TiC obtenidos a las temperaturas de sinterizacion de: (a) 1475°C, (b) 1525°C y (c)
1575°C.
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30kV  X10,000 1pm 0026 29/JUN/15 30kV  X10,000 1pm 0051 29/JUN/15

(© (d)

Figura 4.4 Fotomicrografias obtenidas por MEB-BSE a 10000X de los compuestos volumétricos
de WC-6Co0-0,5TaC obtenidos a las temperaturas de sinterizacion de: (a) 1325°C, (b) 1375°C, (c)
1400°C, (d) 1425°C.
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30kV  X10,000 1um 0028 04/JUN/15 30kv  X10,000 1um 0018 04/JUN/15

4

&

30kV  X10,000 1pm 0009 04/JUN/15

Figura 4.4 Fotomicrografias obtenidas por MEB-BSE a 10000X de los compuestos volumétricos
de WC-6Co0-0,5TaC obtenidos a las temperaturas de sinterizacion de: (a) 1475°C, (b) 1525°Cy
(c) 1575°C.

4.3.1. Espectroscopia por dispersion en la energia de rayos X (EDX)

Los resultados obtenidos mediante el analisis de la composicion de los
elementos en los compuestos, se obtuvieron empleando la técnica de analisis quimico
por dispersion en la energia de rayos X (EDX) y se presentan en las Figuras 4.5y 4.6
para el WC-6C0-0.5%TiC y el WC-6C0-0.5%TaC, respectivamente. En las mismas,
se pueden apreciar los porcentajes en peso, arrojados por el analisis, de los elementos
presentes en los compuestos volumétricos. En el caso del compuesto de WC-6Co-
0.5%TiC, resultéd que la muestra contiene 0,37% en peso de Titanio como se muestra

en la Figura.4.5, de igual manera se presenta un 0.20% en peso de Tantalo, lo que
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comprueba la existencia de carburos cubicos debido a la presencia de Ti y Ta. Estas
zonas no son abundantes debido al bajo contenido de los carburos cubicos (<0.5%) en

cada caso.

Elemento Peso Atomico
(%) (%)
Ti 0.37 16.42
Co 5.83 12.02
w 93.80 71.56
+.Eq:new:trur'r‘l 4
Total 100.00 100.00
r 6um 1 Electron Image 1
(@) (b)

Spectrum 4

2 4 5] a 10 12 14 16
ull Scale 25205 otz Curzor: 0.000 ket

(©)

Figura 4.5 Anélisis por EDX del compuesto sinterizado con adiciones de TiC: (a)
Fotomicrografia obtenida por MEB-BSE, (b) Contenido semicuantitativo en % en peso y
atomico de los elementos, (c) Espectro de los elementos presentes.
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Elemento Peso Atdémico
(%) (%)
Ta 0.20 0.49
Co 16.92 38.72
W 82.88 60.80
apm - Electron Image 1 Total 10000 10000
(a) (b)

5 10 15 20
Full Zcale 15591 cts Cursor: 0.000 ket

(©
Figura 4.6. Andlisis por EDX del compuesto sinterizado con adiciones de TaC: (a)

Fotomicrografia obtenida por MEB-BSE, (b) Contenido semicuantitativo en % en peso y
atomico de los elementos, (c) Espectro de los elementos presentes.

4.3.2. Cuantificacion de los parametros microestructurales

Los resultados de los parametros microestructurales, tales como, el tamafio de
particula de WC, las fracciones volumétricas del carburo de tungsteno y del cobalto,
la contigiiidad de WC y el camino libre medio de la fase aglomerante de los

compuestos volumétricos, se llevaron a cabo usando imagenes obtenidas mediante
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MEB con diferentes aumentos, dependiendo de la temperatura de sinterizacion de la
muestra, 10.000X para aquellas de menor temperatura y 15.000X para el resto. En la
Tabla 4.5 y Tabla 4.6 se reportan los valores promedios. Los resultados de la
cuantificacion del tamafio de grano de carburo se determinaron mediante el uso del
programa de anélisis de imagenes (ImageJ), de la misma manera, se hallé la fraccion
volumeétrica del carburo de tungsteno y para el resto de los pardmetros se utilizaron

las ecuaciones planteadas en el Capitulo I1.

Los resultados coinciden con la observacion cualitativa de las
fotomicrografias mostradas en las Figuras 4.3 y 4.4, en donde a medida que la
temperatura de sinterizacion aumenta, el tamafio de grano del WC es mayor,
encontrandose valores del tamafio de particula de WC entre 0,38 y 1,26 um para los
compuestos aditivados con TiC de igual manera se pueden observar los valores en la
Figura 4.7. El anélisis de la fraccion volumétrica de carburo de tungsteno y de cobalto
muestra una variacién entre 21,85 y 25,62% para la fraccion de cobalto y entre 74,37
y 81,97% para la fraccion de carburo de tungsteno (Fig. 4.8). La contigliidad de los
carburos de tungsteno se determina por la cercania de la interfaz entre WC/WC, los
resultados de este pardmetro para los compuestos aditivados con TiC son presentados
en la Tabla 4.6, donde se observa un valor practicamente constante de la contigiidad
de los WC para las diversas temperaturas de sinterizacion y es ratificado por la Figura
4.9.

En el mismo orden de ideas, se puede apreciar que a medida que aumenta la
temperatura de sinterizacion el valor del camino libre medio de Co aumenta,

encontrandose valores entre 0.21y 0.49 um (Fig. 4.10).
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Tabla 4.5 Resultados de los parametros microestructurales de los compuestos volumétricos de
WC-6C0-0.5%TiC.

Tem?fcr?t“ra L* (um) Cwe 3Co(um) | VCo(%) | VWC (%)
1325 0,38+0,07 | 0,270,013 | 0,08+0,013 | 18,02#0,99 | 81,97+0,99
1375 0,48+0,09 | 0,250,009 0,12+0,02 20,0240,94 | 79,97+0,94
1400 0,60+0,05 | 0,220,002 0,20+0,02 25,20£0,79 | 74,80+0,79
1425 0,86+0,16 | 0,220,005 0,29+0,07 25,6242,55 | 74,37+2,55
1475 0,93+0,21 | 0,24+0,02 0,26+0,06 21,852,94 | 78,14+2,94
1525 1,04+0,18 | 0,220,003 0,34+0,05 24,67¢1,13 | 75,32+1,13
1575 1,26+0,45 | 0,23:0,01 0,38+0,15 23,1742,43 | 76,82+2,43

Tamano de Grano (L*)
WC/6%Co/0,5TiC
16
14
g ., 4
% 1 T -|— J-/
(L]
3 08 ‘ /I/
-
S 06
E )
S 04 §/$/ o L'TIC
02 —— Lineal (L* TiC)
0
1300 1350 1400 1450 1500 1550 1600
Temperatura de Sinterizacion (°C)

Figura 4.7 Tamafio de grano del WC en funcion de la temperatura de sinterizacion para el
compuesto WC-6Co/0.5TiC.
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Fraccion Volmétrica (%)
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80 — = - = -

70 s L
g @ WC
« 060
'§ 50 A Co
E —— Lineal (WC)
= 40 .
= ——Lineal (Co)
230
£ 20 'y —— 2

10

0

1300 1350 1400 1450 1500 1550 1600
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Figura 4.8 Fraccion volumétrica del WC y Co en funcion de la temperatura de sinterizacién
para el compuesto WC-6Co/0.5TiC.

Contiguidad (Cwc)
WC/6%Co/0,5TiC
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—— Lineal (Cwc TiC)
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Temperatura de Sinterizacion (°C)

Figura 4.9.Contiglidad del WC en funcién de la temperatura de sinterizacion para el
compuesto WC-6Co/0.5TiC.
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Camino Libre Medio del Co (ACo)

WC/6%Co/0,5TiC

0,6
E 05
2
S
K=
g o0 / L
2
o)
9 02
: / ACo TiC
K= <o 0 1
§ o 0 -

—— Lineal (ACo TiC)
0
1300 1350 1400 1450 1500 1550 1600
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Figura 4.10 Camino libre medio del Co en funcion de la temperatura de sinterizacion para el
compuesto WC-6Co/0.5TiC.

Para el caso de los compuestos volumétricos aditivados con TaC (Tabla 4.6),
se observa que los valores de tamafio de particula de WC oscilan entre 0,33 y 1,79
pm presentando una tendencia a aumentar a medida que la temperatura de
sinterizacion incrementa. Este comportamiento es mostrado de manera grafica en la
Figura 4.11. Para la fraccion volumétrica de carburo de tungsteno y de cobalto en los
compuestos aditivados con TaC, los resultados varian entre 66,81 y 81,51% para el
carburo de tungsteno y entre 18,48 y 33,18% para el caso del cobalto (Figura 4.12).
De igual manera la Tabla 4.6 refleja los valores de contigiiidad y camino libre medio,
donde se observa que a mayor temperatura el camino libre medio del aglomerante, es
decir la medida del espesor de la fase de cobalto, tiende a aumentar (Fig. 4.13), de
manera contraria ocurre con la contiglidad (Fig. 4.14) la cual presenta una tendencia
a disminuir con el aumento de la temperatura de sinterizacion, esto significa que el
contacto entre particulas es mayor ya que la contigliidad es la medida cuantitativa de
la formacidn de esqueleto entre el limite de grano y el total de la superficie.
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Tal y como se muestra en el figura 4.7 y 4.11 el uso de TiC y TaC actuaron de

manera efectiva como inhibidores de crecimiento de las particulas de WC. En la

investigacion de Arcuri @ quien evalué el compuesto WC-6Co sin inhibidores, el

tamafio de grano que obtuvo para las mismas temperaturas de sinterizacion que

abarcan el presente estudio, varian entre 0,340 y 6,869 um, lo que corrobora la

eficacia de estos compuestos como inhibidores.

Tabla 4.6 Resultados de los parametros microestructurales de los compuestos volumétricos de

WC-6C0-0.5%TaC.

Temperatura

o) L* (um) cwe ACo (um) | VCo (%) | VWC (%)
1325 0,33£0,05 | 0,21+0,0007 | 0,17+0,04 | 33,18+3,49 | 66,81+3,49
1375 0,45:0,16 | 0,210,0014 | 0,1620,05 | 26,62+1,32 | 73,37+1,32
1400 0,7020,16 | 0,22+0,003 | 0,24+0,05 | 2527+1,61 | 74,72+1,61
1425 1,070,225 | 024%0,02 | 0,28£0,04 | 21,11+2,63 | 78,88+2,63
1475 117#0,32 | 0274004 | 026201 | 1848+2,98 | 81,51+2,98
1525 1,374#0,27 | 0,220,004 | 0,4620,08 | 2530+1,70 | 74,70+1,70
1575 1,79£0,19 | 0,26£0,03 | 0,41+0,07 | 18,92+2,38 | 81,07+2,38
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Figura 4.11 Tamafio de grano del WC en funcion de la temperatura de sinterizacion para el
compuesto WC-6Co/0.5TaC.
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Figura 4.12 Fraccién volumétrica del WC y Co en funcién de la temperatura de sinterizacion
para el compuesto WC-6Co/0.5TaC.
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Camino Libre Medio del Co (ACo)
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Figura 4.13 Camino libre medio del Co en funcién de la temperatura de sinterizacién para el
compuesto WC-6Co/0.5TaC.
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Figura 4.14 Contiguidad del WC en funcion de la temperatura de sinterizacion para el
compuesto WC-6Co/0.5TaC.
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4.4. PROPIEDADES MECANICAS

4.4.1. Dureza

En las Figuras 4.15 y 4.16 se presentan las imé&genes de microscopia optica de
las huellas residuales de indentacion Vickers de los compuestos volumétricos WC-
6%C0-0,5%TIiC y WC-6%Co0-0,5%TaC a cada una de las temperaturas de

sinterizacion.

(c) (d)

Figura 4.15 Fotomicrografias de las huellas producidas por el indentador Vickers
obtenidas por microscopia éptica a 200X, para los compuestos de WC-6Co
aditivados con 0,5%TiC: (a) 1325 °C, (b) 1375 °C, (c) 1400 °C, (d) 1425 °C.



(b)

(©

Figura 4.15 Fotomicrografias de las huellas producidas por el indentador Vickers
obtenidas por microscopia éptica a 200X, para los compuestos de WC-6Co
aditivados con 0,5%TiC: (a) 1475 °C, (b) 1525 °C, (c) 1575 °C.
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Figura 4.16 Fotomicrografias de las huellas producidas por el indentador Vickers
obtenidas por microscopia éptica a 200X, para los compuestos de WC-6Co
aditivados con 0,5%TaC: (a) 1325 °C, (b) 1375 °C, (c) 1400 °C, (d) 1425 °C.
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(a) (b)

(©

Figura 4.16 Fotomicrografias de las huellas producidas por el indentador Vickers
obtenidas por microscopia éptica a 200X, para los compuestos de WC-6Co
aditivados con 0,5%TaC: (a) 1475 °C, (b) 1525 °C, (c) 1575 °C.
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Los valores de dureza Vickers se presentan en la Tabla 4.7 y 4.8, donde se
aprecia que los compuestos volumétricos sinterizados a menor temperatura, presentan
los valores mas altos de dureza, existiendo asi, una relacién inversamente

proporcional entre la dureza y la temperatura de sinterizacion.

En la Tabla 4.7 se puede observar que los valores de dureza para los
compuestos de WC-6Co0-0,5TiC se encuentran entre 16,24 GPa para la muestra
sinterizada a 1375 °C y 12,69 GPa para la temperatura de sinterizacion de 1575 °C,
esta disminucion de dureza a medida que aumenta la temperatura de sinterizacion al
vacio, estd asociado a las caracteristicas microestructurales que poseen estos
materiales. Para la temperatura de 1325 °C se registro el menor valor de dureza, este
fendmeno esté asociado a la porosidad encontrada en esta condicion en comparacion
al resto de las muestras, de acuerdo a las revisiones bibliograficas la porosidad afecta
negativamente las propiedades mecénicas donde la relacion dureza y porosidad son

inversamente proporcionales.

En el caso contrario, en la Tabla 4.8, también se cumple que a medida que
incrementa la temperatura de sinterizacion de los compuestos de WC-6Co-
0,5TaC, la dureza de los mismos decrece, donde se encontraron valores entre 15,31
GPa para la condicion de 1375 °C y 12,71 GPa para la mayor temperatura de 1575 °C,
de manera similar para la temperatura de 1325 °C se presenta la menor dureza,
relacionado con el porcentaje de porosidad del compuesto volumétrico. Al comparar
y analizar ambas condiciones se puede inferir que para los inhibidores en estudio
(TaC y TiC) no es recomendable la sinterizacion de los compuestos a temperaturas

por debajo de 1375 °C, ya que compromete significativamente la dureza del material.
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Tabla 4.7 Resultados de los ensayos de dureza para los compuestos WC-6Co-0,5TiC.

Tem[()oeé?tu ra Dprom(um) HV HV (Gpa)
1325 39,44+1,63 1394,14+105,42 13,67+1,03
1375 33,46+0,32 1742,72+28,89 17,07+0,28
1400 33,50+0,35 1721,27+39,58 16,88+0,39
1425 34,55%0,53 1672,65+73,02 16,4+0,72
1475 36,83+1,00 1644,92+23,22 16,13+0,23
1525 37,71+0,35 1620,77+44,89 15,89+0,44
1575 37,87%0,75 1573,15+50,34 15,43+0,49

Tabla 4.8 Resultados de los ensayos de dureza para los compuestos WC-6Co-0,5TaC.

Temperatura

°C) Dprom(um) HV HV (Gpa)
1325 39,88+0,36 1370,21+77,35 13,43+0,76
1375 34,50+1,18 1730,08+23,40 16,97+0,23
1400 34,82+0,78 1660,03+33,60 16,27+0,33
1425 35,25+1,46 1658,11+64,36 16,26+0,63
1475 37,11+0,17 1637,30+27,82 16,06+0,27
1525 37,35+1,54 1635,34+38,91 16,04+0,38
1575 37,84+0,77 1580,78+61,68 15,50+0,60
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En la figura 4.17 se ilustra lo expuesto anteriormente, a media que aumenta la
temperatura de sinterizacion de los compuestos la dureza tiene una tendencia a
disminuir, este comportamiento en la dureza Vickers se debe, al aumento del tamafio
de grano de WC en la microestructura obtenida. Al encontrarnos con valores de
tamafio de grano més finos, estos generaran secciones con menor espaciamiento de la

fase aglomerante que limita los carburos de tungsteno.

Dureza Vickers HV (Gpa)
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Figura 4.17 Variacion de la dureza en funcion de la temperatura de sinterizacion para
los compuestos volumétricos de WC-6%C0-0,5%TiC y WC-6%Co0-0,5%TaC.
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4.4.2. Modulo de Elasticidad

El mddulo de elasticidad de cada compuesto fue calculado mediante la
ecuacion de Marshall et al. ®®, con las longitudes de las diagonales mayor y menor,
a’ y b’ respectivamente, producidas por el indentador Knoop (Fig. 4.18). Se
establecio como pardmetros una carga de 1Kgf durante un tiempo de quince (15)
segundos. Las dimensiones de las huellas residuales fueron obtenidas mediante
fotomicrografias tomadas a un aumento de 200X, para las cuales se hizo uso del
software ImageJ con la finalidad de medir las longitudes producidas luego de la

indentacion.

Figura 4.18 Ejemplo de las fotomicrografias de las huellas residuales de indentacién Knoop
obtenida por microscopia 6ptica a 200X, para el compuesto de WC-6C0-0,5TaC sinterizados al
vacio a 1575 °C.

En las tablas 4.9 y 4.10 se muestran los valores obtenidos de modulo de
elasticidad para los compuestos de WC-6%Co0-0,5%TiC y WC-6%Co0-0,5%TaC,
donde se puede observar un valor promedio de 471,38 GPa para los compuestos
aditivados con TiC y 479,02 GPa para el caso del TaC como inhibidor, ambos valores

se asemejan con el indicado en la literatura de 500GPa.
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Tabla 4.9 Resultados de las pruebas de indentacion Knoop para los compuestos WC-6Co-0,5TiC.

Temperatura (°C) a'(um) b*(um) Young (Gpa)
1325 107,14+1,39 13,29+0,23 382,80+82,00

1375 97,3445,20 12,27+0,71 526,74+35,35

1400 98,79+0,79 12,45+0,07 521,61+16,32

1425 99,57+1,83 12,75+0,13 595,08+69,65

1475 89,18+1,12 11,41+0,18 578,59+71,82

1525 92,30+5,53 11,85+0,75 584,20+23,56

1575 93,55+0,57 12,01+0,15 570,11+67,46
Promedio 537,01+52.30
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Tabla 4.10 Resultados de las pruebas de indentacién Knoop para los compuestos WC-6Co-

0,5TaC.

Temperatura (°C) a' (um) b* (um) Young (Gpa)
1325 103,11£0,72 13,36£0,11 552,46259,52

1375 100,2621,38 12,6620,23 532 13+38,31

1400 100,3620,35 12,89+0,03 600.92+13,58

1425 101,06+1,34 12,84+0,19 538,42+13,01

1475 92,49+2,18 11,7940,23 550,68+41,18

1525 90,75+1,05 11,610,15 570,49+27,59

1575 92,25+0,61 11,7820,12 540 20+43,26
Promedio 555,05%33,77

4.4.3. Tenacidad de Fractura

Para la determinacién de la tenacidad de fractura se realizaron indentaciones

convencionales con un indentador Vickers. Las figuras 4.19 y 4.20 corresponden a las

fotomicrografias de las huellas residuales y las grietas obtenidas para la carga

aplicada (30 KgF = 294,19 N) en cada temperatura de sinterizacion, para los
compuestos de WC-6%Co0-0,5%TiC y WC-6%Co0-0,5%TaC.
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(c) (d)

Figura 4.19 Fotomicrografias de las huellas residuales de indentacién Vickers de las pruebas de
tenacidad a la fractura obtenidas por microscopia 6ptica a 100X, para los compuestos de WC-
6Co0-0,5TiC sinterizados al vacio: (a) 1325 °C, (b) 1375 °C, (c) 1400 °C, (d) 1425 °C.
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(©)

Figura 4.19 Fotomicrografias de las huellas residuales de indentacién Vickers de las pruebas de
tenacidad a la fractura obtenidas por microscopia 6ptica a 100X, para los compuestos de WC-
6Co0-0,5TiC sinterizados al vacio: (a) 1475 °C, (b) 1525 °C, (c) 1575 °C.
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(@ (b)

(d) (d)
Figura 4.20 Fotomicrografias de las huellas residuales de indentacién Vickers de las pruebas de

tenacidad a la fractura obtenidas por microscopia 6ptica a 100X, para los compuestos de WC-
6C0-0,5TaC sinterizados al vacio: (a) 1325 °C, (b) 1375 °C, (c) 1400 °C, (d) 1425 °C.
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Figura 4.20 Fotomicrografias de las huellas residuales de indentacion Vickers de las pruebas de
tenacidad a la fractura obtenidas por microscopia éptica a 100X, para los compuestos de WC-
6Co0-0,5TaC sinterizados al vacio: (a) 1475 °C, (b) 1525 °C, (c¢) 1575 °C.

Mediante ensayos de indentacién Vickers ©? se determind la morfologia de
agrietamiento. Una vez realizadas se llevo a cabo la medicién de la mitad de la
diagonal de la huella y la longitud de cada grieta producida en los vértices, esto con el
fin, de lograr una estimacion de la morfologia de las grietas originadas por los
ensayos de tenacidad por indentacion; se determiné la relacion entre los parametros |
y a (I/a), para la condicién de agrietamiento tipo Palmqvist. Para corroborar los

resultados obtenidos numéricamente se realizé la remocion de capas sucesivas, con el
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fin de observar fisicamente qué tipo de agrietamiento se presentaba en los
compuestos, sabiendo con anterioridad que si las grietas al remover las capas se unen,
se tienen grietas mediana-radiales o Half-penny, y por consiguiente si la grietas en los
extremos tienden a separarse, se presentan grietas tipo Palmqvist. Los resultados
mostraron que se esta en presencia de una morfologia de grieta tipo Palmqvist de
acuerdo con las relaciones de longitud de grieta y diagonal de la huella junto con la

tendencia a la separacion.

En el proceso de remocion de capas sucesivas, se hizo uso de dos discos MD-
Dac de la empresa Struers ®* con suspensién de diamante de 3 y 1 pm, de la empresa
Leco durante un tiempo de 3 minutos por cada disco. Este procedimiento se llevo a
cabo para las menores y mayores temperaturas de sinterizacion de los compuestos en
estudio (1325 °C y 1375 °C) pudiéndose asumir que a lo largo de todas las
temperaturas se estard en presencia del mismo tipo de agrietamiento (Fig 4.21 y

4.22), dando como resultado un tipo de agrietamiento tipo Palmquvist.

—

(@) (b)

Figura 4.21 Fotomicrografias de las huellas residuales de indentacion Vickers obtenidas por
microscopia optica a 100X luego de la remocién de capas, morfologia de agrietamiento tipo
Palmqvist de los compuestos de WC-%6Co-0,5TiC sinterizados al vacio: (a) 1325 °C,

(b) 1575 °C.
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(@) (b)

Figura 4.22 Fotomicrografias de las huellas residuales de indentacion Vickers obtenidas por
microscopia optica a 100X luego de la remocion de capas, morfologia de agrietamiento tipo
Palmqvist de los compuestos de WC-%6Co0-0,5TaC sinterizados al vacio: (a) 1325 °C,

(b) 1575 °C.

Para la determinacion de la tenacidad de fractura de las diversas temperaturas
de sinterizacion de los compuestos WC-%6Co-0,5TiC y WC-%6Co-0,5TaC se hizo
uso de los modelos utilizados para una morfologia de grietas tipo Palmqvist, Niihara
et al, 1982 ©®? y Shetty et al, 1985 ©¥. En estos modelos se deben conocer: la
diagonal de la huella de indentacion (a), la longitud de la grieta generada (1), la carga
aplicada (P), el mddulo de elasticidad (E) y la dureza Vickers (Tabla 4.11y 4.12).
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Tabla 4.11 Parametros para la determinacion de la tenacidad de fractura del compuesto

WC-%6Co0-0,5TiC para las distintas temperaturas de sinterizacion.

Temperatura (°C) a (m) L (m) P (N) | Dureza (Mpa) | E (Mpa)
1325 i Tbe06 | gteos | 29419 | 11730 | 328480
1375 a0y | sisieos | 29419 | 16240 | 501130
1400 ooy | sieemop | 29419 | 16200 | 500590
1425 ey | oipg | 29419 | 15240 | 552990
1475 ey | sotieor | 29419 | 13420 | 481380
1525 ey | o0e0p | 29419 | 12790 | 470230
1575 hage0r | +3oeens | 29419 | 12690 | 468870

Tabla 4.12. Parametros para la determinacion de la tenacidad de fractura del compuesto
WC-%6C0-0,5TaC para las distintas temperaturas de sinterizacién.

Temperatura (°C) a (m) L (m) P (N) | Dureza (Mpa) | E (Mpa)
1325 o 00e0r | 4 7bm0s | 29419 | 11460 | 471420
1375 aeer | sheoe0p | 29419 | 15310 | 480080
1400 rieer | shabp | 29419 | 15010 | 554380
1425 o O0e0s | +3 s | 29419 | 14690 | 486430
1475 h B0 | a6 1bm0p | 29419 | 13200 | 452610
1525 AT | 45 sie6 | 29419 | 13080 | 485210
1575 o ote0r | o1 oies | 29419 | 12710 | 443040
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Los resultados obtenidos de tenacidad de fractura (K,c) mediante el empleo de
los dos modelos para una morfologia de grieta tipo Palmqvist se presentan en la Tabla
413y 4.14.

Para los compuestos de WC-6%Co-0,5TiC (Tabla 4.13), se observa que para
ambos modelos, la tenacidad de fractura presenta fluctuaciones entre las temperaturas
de 1375 °C y 1525 °C, en el caso de la temperatura més alta (1575°C) se aprecia el
mayor valor con 10,96 MPa*m*? para el modelo de Shetty et al ®® y 12,96 MPa*m*2
para el modelo propuesto por Niihara et al ®@, con lo que se puede asumir que los
valores presentan una tendencia a incrementar. Para la temperatura de 1325 °C se
reportan valores relativamente altos con respecto al promedio (10,29 y 10,89
MPa*m*2, Shetty et al ®® y Niihara et al ®? respectivamente), esto se debe a la
condicion de porosidad encontrada, afectando directamente la dureza y la tenacidad
de fractura, logrando que las grietas presenten dificultad de propagacion.

De igual manera en la Tabla 4.14, se reportan los valores obtenidos para el
compuesto de WC-6%Co-0,5TaC. La tenacidad de fractura presenta una leve
tendencia a incrementar, encontrandose entre 9,66 y 10,70 MPa*m®?, Shetty et al ¢
y Niihara et al ®® respectivamente, para la condicién de 1375 °C. De la misma
manera se reporté 10,04 y 11,59 MPa*m™? (Shetty et al ®® y Niihara et al ®®) para la
temperatura de 1575°C, el comportamiento que estos materiales presentan depende
de las caracteristicas microestructurales que poseen. El hecho de que la temperatura
de 1325°C presente el valor més alto de tenacidad de fractura se atribuye de igual

manera que en el caso anterior, a la porosidad encontrada en esta condicion.
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Tabla 4.13 Resultados de las pruebas de tenacidad de fractura por indentacion de los
compuestos volumétricos WC-6%6Co-0,5TiC.

Temperatura (°C) | Shetty (MPa*m'?) | Niihara (MPa*m®?)
1325 10,29+0,28 10,89%0,29
1375 9,51+0,51 10,46+0,57
1400 9,69+0,08 10,67%0,08
1425 9,85%0,2 11,56+0,24
1475 9,41+0,09 10,99+0,1
1525 9,35+0,11 11,03+0,13
1575 10,96+0,27 12,96+0,32
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Tabla 4.14 Resultados de las pruebas de tenacidad de fractura por indentacion de los
compuestos volumétricos WC-6%6Co-0,5TaC.

Temperatura (°C) | Shetty (MPa*m"?) | Niihara (MPa*m%?)
1325 9,83+0,13 12,13+0,16
1375 9,66%0,12 10,70+0,13
1400 9,81+0,12 11,59+0,14
1425 9,91+0,17 11,21+0,19
1475 9,55+0,18 10,95+0,21
1525 9,40+0,09 10,94+0,11
1575 10,04+0,10 11,59+0,11

De acuerdo con la Figura 4.23 donde se compara la tenacidad de fractura
obtenida para ambos compuestos de WC-6%Co0-0,5%TiC y WC-6%Co0-0,5%TaC
bajo las condiciones expuestas anteriormente, se observa que a medida que aumenta
la temperatura de sinterizacion la tenacidad incrementa, de acuerdo a la pendiente
positiva de las tendencias presentes en ambas condiciones, de igual manera se
observa que entre las temperaturas de 1325°C y 1400°C el TaC como inhibidor se
encuentran por encima del TiC, mostrando una mejor tenacidad de fractura, de
manera contraria ocurre para el resto de las temperaturas, donde el TiC presenta una
mejora favorable de la tenacidad en comparacion con el TaC. También se puede
resaltar que la pendiente para los compuestos de WC-6%Co0-0,5%TiC es 76,8% mas
pronunciada que para los compuestos de WC-6%Co0-0,5%TaC, lo que demuestra que
la tenacidad de fractura incrementa a mayor magnitud a medida que la temperatura

aumenta.
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Figura 4.23 Variacion de la tenacidad a la fractura por indentacion en funcion de la
temperatura de sinterizacion para los compuestos volumétricos de WC-6%Co0-0,5%TiC y WC-
6%Co0-0,5%TaC y WC-6%Co [Arcuri, 2014].

Ahora bien, al realizar la comparacion de la tenacidad de fractura con la
dureza en funcion de la temperatura de sinterizacion de las muestras (Fig. 4.24), se
puede observar el comportamiento mecanico de los compuestos de WC-6Co-0,5TiC
y WC-6Co0-0,5TaC.

De acuerdo a lo que se observa en la figura 4.24 (a) y (b), se puede decir que a
medida que aumenta la temperatura de sinterizacion disminuye la dureza y aumenta
la tenacidad, existiendo una relacion inversamente proporcional entre estas
propiedades, causado por el incremento del tamafio de grano de WC a medida que
aumenta la temperatura de sinterizacién junto con el incremento del contenido de
cobalto. Ambas propiedades seran de vital importancia para determinar la
temperatura de sinterizacion para el empleo del material como herramienta de corte,
ya que este tipo de herramientas estd sometido a cargas estaticas o dindmicas,

produciendo asi, tensiones mecanicas en el material.
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Figura 4.24 Relacién de la Tenacidad a la Fractura y la Dureza para los compuestos: a) WC-Co-

0,5TiC, b) WC-Co-0,5TaC.
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4.5. RELACION DE PARAMETROS MICROESTRUCTURALES Y
PROPIEDADES MECANICAS

Tanto la dureza como la tenacidad de fractura, dependen de la microestructura
obtenida ©¥, debido a esto, se hace imperativo estudiar la influencia que los
parametros microestructurales ejercen sobre las propiedades mecanicas de los
compuestos  de WC-6Co0-0,5TiC y WC-6Co0-0,5TaC. A continuacién se comparan
los pardmetros de tamafio de grano de WC (Fig. 4.25), contiguidad (Fig. 4.26) y
camino libre medio de la fase aglomerante (Fig.4.27) con respecto a los valores

obtenidos de dureza y tenacidad de fractura.

De acuerdo a los resultados de los pardmetros microestructurales y de las
propiedades mecanicas si se desea tener una dureza mas elevada se debe emplear TiC
como inhibidor de crecimiento para las temperaturas entre 1325°C y 1475°C, ya que
para el resto de las temperaturas ambos inhibidores se comportan de manera
semejante, a su vez si se desea un compuesto mas tenaz se debe utilizar TaC como
refinador de particulas entre las temperaturas de sinterizaciéon de 1325°C y 1400°C a

partir de 1425°C se recomienda el uso de TiC como inhibidor.
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4.5.1. Correlacion entre la dureza y el tamafio de grano de WC

Mediante la Figura 4.26 (a) y (b) se aprecia la analogia entre el tamafio de
grano y la dureza de los compuestos volumétricos de WC-6Co-0,5TiC vy
WC-6Co0-0,5TaC, ambos compuestos aditivados con inhibidores de crecimiento (TiC
y TaC) demuestran el mismo comportamiento, al aumentar la temperatura de
sinterizacion el tamafio de grano aumenta en la misma proporcion y simultaneamente
la dureza disminuye. El incremento de la temperatura de sinterizacion concede
movilidad a las particulas de WC en el Co, formando asi, granos de mayor tamafio y a
su vez modificaciones en los parametros microestructurales. Mayores tamafios de
grano significan un valor de dureza menor ya que a bajas temperaturas de
sinterizacion las particulas de carburo poseen menores dimensiones, pero a su vez se
encuentran mas unidas entre si, lo cual repercute en mayor dureza. Esto se explica ya
que el cobalto como aglutinante no ha alcanzado su temperatura eutéctica a valores de

temperatura menores a 1400°C.

En la figura 4.26 (a) se puede presenciar que la inclinacion de la pendiente de
la linea de tendencia para la dureza de los compuestos que presentan TiC como
inhibidor, est4 dada por la ecuacion HV = —0,0078T + 27,778 y a su vez el tamafio
de grano por la ecuacion L = 0,0036T — 4,4098 de pendiente positiva, por lo que
se evidencia la relacion inversa entre ambos. Para el caso del TaC las lineas de
tendencia presentan el mismo comportamiento y son descritas por las siguientes
ecuaciones HV = —0,014T + 34,506 y L *= 0,006T — 7,6728, sin embargo se
puede observar que sus razones de cambio varian debido a que el TaC, como

inhibidor, es menos efectivo, sobre todo a mayores temperaturas.
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Figura 4.25 Relacion de la dureza con el tamafio de particulas de WC a medida que aumenta la
temperatura de sinterizacion: a) WC-6Co-0,5TiC, b) WC-6Co-0,5TaC.
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4.5.2. Correlacion entre la dureza y la contiglidad

En la figura 4.26 (a) y (b) se presenta la relacion entre la dureza Vickers y la
contigliidad de los compuestos en estudio, se observa que ambos tienen el mismo
comportamiento, presentan una disminucion tanto en la dureza como en la
contigliidad a medida que la magnitud de la temperatura de sinterizacion aumenta. El
incremento de la temperatura de sinterizacion genera un crecimiento en el tamafio de
las particulas de WC mejorando la distribucién de la fase aglutinante de cobalto, pero
a su vez trae como secuela un espaciamiento de las particulas de WC presentes en la
misma fase, por lo cual el grado de conectividad entre ellas disminuye, es decir
disminuyen los valores de contigtidad. Lo anterior se evidencia a través de las lineas
de tendencia las cuales presentan ecuaciones HV = —0,0078T + 27,778 para la
dureza de los compuestos TiC y Cwc = —(4E — 05)T + 0,2855 para la contigiiidad
del mismo. Por su parte el compuesto aditivado con TaC presenta lineas de tendencia
con la misma caracteristica, ambas pendientes negativas, y sus ecuaciones estan dadas
por HV = —0,014T + 34,506 para la dureza Vickers y Cwc = —(5E — 05)T +
0,3158 para la contiglidad. Es importante acotar que debido a la despreciable
variacion, se puede deducir que la contiglidad no es un parametro relacionado
directamente con la dureza de los compuestos volumétricos de WC-6Co. Ademas,
las primeras cuatro (4) muestras fueron atacadas quimicamente para revelar la
microestructura del compuesto, alterando los resultados del andlisis de las fracciones
volumétricas de las fases de WC y Co, por consiguiente se modifica la contiglidad,

factor dependiente de la fraccion volumétrica de Co.
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Figura 4.26. Relacion de la dureza con la contigliidad a medida que aumenta la temperatura de
sinterizacion: a) WC-6Co-0,5TiC, b) WC-6Co-0,5TaC.
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4.5.3. Correlacion entre la dureza y el camino libre medio del aglomerante.

La figura 4.27 (a) y (b) muestra la relacion entre la dureza Vickers y el camino
libre medio del aglomerante para los compuestos en estudio, en la cual se demuestra
que el incremento de la temperatura de sinterizacion, y por ende el tamafio de las
particulas de WC, tiende a generar separacion entre cristales, aumentando el
contenido de ligante Co entre los granos de WC y permitiendo la formacién de fases
semi continuas de cobalto. Este comportamiento repercute en la disminucion de la
dureza, y en caso contrario, ocurre con el camino libre medio del cobalto, el cual
incrementa debido al mayor espaciamiento entre los carburos de tungsteno. Este
fendmeno se presenta de manera similar para los compuestos volumétricos aditivados
tanto con TiC como aquellos que contienen TaC, sin embargo la tasa de variacion de
la relaciéon dureza-camino libre medio del cobalto para los compuestos con TiC es
mayor en comparacion al caso del TaC, debido al comportamiento de sus lineas de
tendencia que presentaron ecuaciones ACo = 0,0011T7 —1,3944 y ACo =
0,0013T — 1,6452 para el ACo del TiC y TaC respectivamente. Esto se debe a que el
TiC en este sentido, presenta mejor desempefio como refinador de particula. El
aglomerante Co se encuentra limitado por los granos de WC, lo que incrementa su
resistencia elastica trayendo como consecuencia que la dureza de los carburos

cementados esté relacionada en gran medida con este pardmetro microestructural.
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Figura 4.27 Relacion de la dureza con el camino libre medio de Co a medida que aumenta la
temperatura de sinterizacion: a) WC-6Co-0,5TiC, b) WC-6Co-0,5TaC.

131




4.5.4. Correlacion entre la tenacidad de fractura y el tamafio de grano de
wC
En la Figura 4.28 (a) y (b) se observa la relacion entre la tenacidad de fractura

y el tamafio de grano respecto a la temperatura de sinterizacion a la cual fueron
sometidos los diferentes compuestos a base de WC-Co aditivados con TiC y TaC.
Ambos compuestos mantienen una relacion similar, a medida que la temperatura de
sinterizacion y el tamafio de grano aumentan, de manera simultanea, la tenacidad de
fractura presenta el mismo comportamiento. Este fendbmeno se atribuye al hecho de
que las particulas ceramicas de los carburos cementados son aquellas que aportan la
rigidez y dureza al compuesto, mientras que la matriz metalica aporta la tenacidad,
como se explico en apartados anteriores, la disminucion de la dureza esta relacionada
con el aumento del tamafio de grano de WC y por lo tanto la tenacidad de fractura
tiende a aumentar. Sin embargo este fendmeno se presenta en mayor medida para los
compuestos aditivados con TiC ya que la linea de tendencia de la tenacidad de
fractura para este compuesto tiene una ecuacion dada por K;- = 0,0091T — 1,9796
la cual posee una razén de cambio mayor que para el caso del TaC definido por la
ecuacion K;- = 0,0015T + 9,0204. Como era de esperarse ocurre de manera
contraria para el tamafio de grano, en el cual la tasa de variacion de los compuestos de
TaC es mayor que para el TiC. Tal comportamiento se puede atribuir al hecho de que
en las temperaturas de sinterizacion mas bajas, las particulas de WC son de menor
tamafio y se encuentran mas unidas entre si. El incremento de la temperatura de
sinterizacion permite solubilidad adicional o movilidad de las particulas de WC en el
Co para formar granos mas grandes, ocasionando modificaciones microestructurales
que generan mayores zonas de aglomerante Co, por lo que el espécimen se comporta
de manera mas ddctil. En el mismo orden de ideas, se encontrd que el parametro que
relaciona directamente la tenacidad de fractura con el tamafio de grano es la
temperatura de sinterizacién, por ende, el TiC al ser mejor inhibidor de crecimiento
de grano permite que los compuestos volumétricos de WC-6Co/0.5TiC presenten una

tenacidad de fractura mas elevada con respecto al compuesto de WC-6Co/0.5TaC.
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Figura 4.28 Relacion de la tenacidad de fractura con el tamafio de grano a medida que aumenta
la temperatura de sinterizacién: a) WC-6Co-0,5TiC, b) WC-6Co0-0,5TaC.
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4.5.5. Correlacion entre la tenacidad de fractura y la contigiidad.

La figura 4.29 (a) y (b) ilustra el comportamiento de la tenacidad de fractura
y la contiglidad de los compuestos volumeétricos en estudio con respecto a la
temperatura a la cual fueron sinterizados, la misma presenta el aumento de la
tenacidad con respecto al incremento de la temperatura de sinterizacion como se
explicé anteriormente, sin embargo la conducta del pardmetro microestructural
conocido como contiguidad tiene una tendencia muy ligera a disminuir con el
aumento la temperatura de sinterizacion, lo cual hace a una razén de 0,0059 segln la
ecuacion de la linea de tendencia para los compuestos de TiC
(Cwc = —0,0059T +0,2623) y de 0,0005 para los compuestos de TaC
(Cwc = —(5E — 05)T + 0,2378). Esto se debe a que el aumento de la temperatura en
el proceso de sinterizado facilita la movilidad de las particulas de WC permitiendo
que el aglutinante (Co) fluya entre ellas disminuyendo la conectividad entre WC/WC
produciendo un aumento de la tenacidad y una disminucion en la contiglidad. Sin
embargo, debido a la despreciable variacion, se puede inferir que la contigliidad no es
un pardmetro relacionado directamente con la tenacidad de fractura de los
compuestos volumétricos. Es importante resaltar que las primeras cuatro (4) muestras
fueron atacadas quimicamente para revelar la microestructura del compuesto, y el
mismo altera los resultados del analisis de las fracciones volumétricas de las fases de
WC y Co, por consiguiente se altera la contigiiidad, factor dependiente de la fraccion

volumétrica de Co.
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Figura 4.29 Relacidn de la tenacidad de fractura con la contigiiidad a medida que aumenta la
temperatura de sinterizacion: a) WC-6Co-0,5TiC, b) WC-6Co-0,5TaC.
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4.5.6. Correlacion entre la tenacidad de fractura y el camino libre medio del
aglomerante.

La figura 4.30 (a) y (b) modela la relacién existente entre la tenacidad de
fractura y el camino libre medio del aglomerante de cobalto. Los compuestos
volumétricos estudiados, presentan un incremento tanto en el parametro
microestructural como en la propiedad mecéanica al elevar la temperatura de
sinterizacion. Para el caso del compuesto WC-6Co/0.5TiC la rata de variaciéon es
positiva en ambos casos, obteniéndose como ecuaciones de linea de tendencia
K;c = 0,0091T — 1,9796 para el caso de tenacidad de fractura y para el camino libre
medio del cobalto ACo = 0,0011T — 1,3944. Al comparar las ecuaciones antes
mencionadas con las lineas de tendencia de los compuestos WC-6C0/0.5TaC las
mismas presentan un comportamiento similar, con lineas de tendencia para la
tenacidad de fractura de K;- = 0,0015T 49,0204 y de ACo = 0,0013T — 1,6452

para el comportamiento del camino libre medio del cobalto.

Al elevar la temperatura de sinterizacion se incrementa la solubilidad de la
fase metélica y a su vez esto permite la disgregacion de las particulas de WC a través
del Co, trayendo como consecuencia una mayor formacion de zonas de aglomerante,
intensificando la probabilidad de que las grietas se propaguen por esta via, en el cual
la energia de rotura es menor, lo que resulta en una mayor tenacidad de fractura. De
esta manera se establece una relacion directa entre el camino libre medio y la
tenacidad del compuesto, ya que existe un crecimiento en el limite de deformacion
plastica a medida que aumenta el camino libre medio de Co, por lo que el material es
propenso a fluir con mayor facilidad cuando se le aplica una carga. No obstante,
dicho parametro debe ser considerado a la hora de seleccionar la condicién de
sinterizacion mas eficiente para la fabricacion de carburos cementados empleados

como herramienta de corte.
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Figura 4.30 Relacion de la tenacidad de fractura con el camino libre medio de Co a medida que
aumenta la temperatura de sinterizacion: a) WC-6Co-0,5TiC, b) WC-6Co-0,5TaC.
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4.5.7. Desempefio de los inhibidores de crecimiento de grano en compuestos
volumétricos de WC-6Co.

La tendencia a disminuir el tamafio de herramientas a emplear en aplicaciones
de corte de metales, junto a la creciente demanda de materiales con una mayor dureza
acompariada de un buen comportamiento mecanico, ha conllevado al desarrollo de
caracteristicas de metal duro de tamafios de grano cada vez mas finos. Innovadoras
técnicas pulvimetalrgicas se han desarrollado con la finalidad de obtener calidades
sub-micrométricas, ultra finas y nanométricas ©®, en las cuales es imprescindible el
uso de inhibidores de crecimiento de grano, asi como una mejor clasificacion y
purificacion de las materias primas con el proposito de disminuir los defectos

intrinsecos tanto en cantidad como en tamafio.

Estudios previos sobre la correlacién entre los parametros microestructurales
con las propiedades mecéanicas de los carburos cementados han determinado la
influencia de la microestructura en el comportamiento mecéanico de estos compuestos
a distintas proporciones de fase ceramico-metalica, corroborando la relacién inversa
que existe entre dureza y tenacidad de fractura. En numerosos trabajos reportan que
son varios los parametros microestructurales que influyen en las propiedades
mecénicas del material, sin embargo la mayoria de los autores concuerdan que los
parametros normalizadores que permiten explicar dicha influencia son la contigtidad
de los carburos (Cwc) y el camino libre medio de cobalto (ACo) (12 Por su parte, el
tamafo de grano esta directamente relacionado con dichos parametros, en especial
con el incremento de la temperatura de sinterizacion, que al promover la solubilidad
del cobalto, disminuir el espaciamiento entre particulas de WC, aumentar el camino
libre medio del aglomerante permite que las mismas sean embebidas de manera
uniforme por la matriz metélica, con esto se logra un aumento de la tenacidad de

fractura del material y una mejora de su resistencia mecanica.

Sin embargo, este fendbmeno trae como consecuencia, sobre todo en
temperaturas mayores a 1500°C, el crecimiento anémalo del tamafio de grano, y por

ende la disminucion de la dureza. Esto se pudo evidenciar en el trabajo desarrollado
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por Arcuri en el cual la variacion del tamafio de grano en funcién de la temperatura
de sinterizacion de compuestos de WC-6Co presenta una tasa de crecimiento de
0,1891 para las primeras cuatro temperaturas (1375°C-1425°C) para luego aumentar
dicha tasa a 2,9155 para las ultimas tres temperaturas (1425°C-1575°C). Para esta
investigacion se estudiaron compuestos con el mismo porcentaje en peso de cobalto,
pero aditivados con inhibidores de crecimiento de grano como el TiC y TaC en un

0,5% en peso.

Los resultados indicaron que efectivamente los refinadores de particula
controlaron el crecimiento de los granos de carburo, presentando una tasa de
variacion de 0,2382 para el compuesto WC-6Co0-0,5TaC y una variacion del
crecimiento de 0,1464 para el compuesto WC-6Co-0,5TiC conforme al aumento de la
temperatura a la cual fueron sinterizados, segun sus lineas de tendencia. Para el
camino libre medio de cobalto (ACo), los compuestos que presentan inhibidores,
mostraron una relacion proporcional con el incremento de la temperatura de
sinterizacion con valores de 0,0841 a 0,3886 um para el TiC y 0,1708 y 0,4197 pum
para el TaC. Compuestos volumétricos evaluados por Arcuri, presentaron igualmente
un incremento del ACo con valores entre 0,0253 a 0,5240 um para la menor y mayor

temperatura de sinterizacion respectivamente (1325°C y 1575°C).

De igual forma se presentd el mismo comportamiento para la contiguidad en
ambos estudios, manteniendo una tendencia practicamente constante con una
diferencia de 0,38 en promedio conforme aumenta la temperatura de sinterizacion. En
cuanto a la variacién de las propiedades mecanicas en funcién del efecto de la
temperatura de sinterizacion, se presentan comportamientos similares a los
consultados en estudios previos, los cuales destacan que elevar la temperatura del
proceso de sinterizado de los compuestos de WC-Co, implica disminucion en la
dureza y a su vez un aumento de la tenacidad de fractura. Valores de tenacidad
obtenidos por Arcuri @, a través del modelo de Niihara et al ®?. se encuentran entre
10,2 y 24 MPa.m"2, y el rango de valores para los compuestos aditivados con TiC y
TaC se encuentra entre 11,12 y 13,35 MPa.m*?y 11,27 y 12,65 MPa.m*?.
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Esta diferencia se debe a dos principales razones: Al médulo de elasticidad de
los compuestos volumétricos, el cual fue asumido por Arcuri como 614 GPa vy
calculado en este estudio a través del método de indentacion Knoop, arrojando un
valor promedio de ~546 GPa. Y por otra parte, al fendmeno relacionado a la adicion
de carburos cubicos, que actuaron como inhibidores de crecimiento de grano,
promoviendo que los compuestos no presentaran caidas pronunciadas con respecto a
sus valores de dureza, y por ende la tenacidad de fractura se mantuviera estable con
respecto al aumento de la temperatura del proceso de sinterizado al vacio.

Al comparar los resultados obtenidos se pone de manifiesto las mejoras en el
comportamiento de los carburos cementados, pudiéndose observar que al contrastar
las dos condiciones evaluadas, el carburo de titanio presentdé mejor desempefio como
inhibidor de crecimiento de grano en comparacion con el carburo de tantalo. A la
hora de elegir las caracteristicas del compuesto a utilizar, dependera de la aplicacién
al cual sera sujeto el elemento mecénico, obteniendo una mayor tenacidad y menor
dureza para las muestras con TaC y las condiciones inversas para compuestos con

TiC como inhibidor.

Tener en cuenta ambas propiedades es indispensable para determinar la
temperatura ideal de sinterizacion para el empleo de este material como herramienta
de corte, debido a que durante su vida Gtil es sometido a cargas externas, estaticas y
dinamicas, produciendo tensiones mecanicas y esfuerzos de rotura que deben ser
tomados en cuenta a la hora del disefio. Al ser entonces, la tenacidad de fractura la
propiedad que permite la capacidad de resistir los esfuerzos de rotura, debe estudiarse

con gran detalle para su empleo adecuado en la industria de las herramientas de corte.
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4.5.8. Comparacion de las propiedades mecanicas entre compuestos volumétricos de
WC-6Co, WC-6C0-0,5TiC y WC-6Co-0,5TaC.

El andlisis precedente lleva a la necesidad de comparar las propiedades
mecénicas de los compuestos volumétricos en estudio, junto con investigaciones
previas, para definir el alcance del trabajo presentado. Las Figuras 4.31(a) y (b)
ilustran el comportamiento de los compuestos a base de WC-6Co estudiados por
Arcuri ® en 2014 (WC/6%Co) y aquellos estudiados en la presente investigacion
(WC/6%Co/0,5TiC; WC/6%Co/0,5TaC), en cuanto a las propiedades mas
importantes que definen la caracterizacion mecanica del material, como lo son la
dureza y la tenacidad de fractura y su relacion con la temperatura de sinterizacion. La
Figura 4.31(a) relaciona la dureza de los compuestos con y sin inhibidores de
crecimiento de grano, y puede notarse, como se determind previamente, que para
ambas condiciones la dureza disminuye al aumentar la temperatura de sinterizacion,

debido al crecimiento del tamafio de las particulas de WC.

Antes de entrar en consideracion es importante acotar que el bajo valor de
dureza en el compuesto sinterizado a 1325°C, es consecuencia del porcentaje de
porosidad presentado. Habida cuenta de esto, se tiene que para temperaturas de
sinterizacién menores a 1475°C el compuesto sin inhibidores presenta en promedio
3,7% mas dureza, sin embargo para temperaturas mayores (1525-1575°C) los
compuestos con refinador de particula presentan valores de dureza un 5,9% mayor,
evidenciando que el crecimiento controlado de las particulas cerdmicas, se traduce en
una caida menos drastica de la dureza del compuesto. Se encontrd6 que para
compuestos de WC-6Co sin inhibidores, la tasa de disminucion de la dureza se
encuentra 67,5% por encima del valor obtenido para compuestos con inhibidores, a

temperaturas mayores de 1475°C.
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En ese mismo contexto, se presenta la Figura 4.31(b), la cual relaciona la
tenacidad de fractura de los compuestos WC-6Co con y sin inhibidores de
crecimiento de grano (TiC y TaC), en ella se observa que el aumento de la
temperatura en el proceso de sinterizado, significa un incremento en la capacidad del
compuesto de absorber energia durante la deformacidn pléastica, este comportamiento
se ve acentuado en mayor magnitud, en los compuestos de WC-6Co sin inhibidores,
para temperaturas mayores a los 1475°C, en las cuales se presentan valores 62%
mayores de tenacidad de fractura, que en los compuestos con TiC y TaC. Este
fendmeno puede estar relacionado con el hecho de que el decrecimiento de la dureza
se manifiesta en menor proporcion para compuestos con aditivos de TiC y TaC; por
lo tanto el aumento de la tenacidad se ve disminuido, confirmando asi la relacion

inversa entre estas propiedades mecanicas.

Estos resultados concuerdan con estudios realizados por Lee et al ® en los
cuales se evidencié la tendencia de la tenacidad de fractura a presentar incrementos
leves con respecto a la temperatura de sinterizacion, debido a la presencia de
refinadores de particula, incluso Lee et al ®® determinaron que para adiciones de TiC
mayores a 10% en peso la capacidad de absorber energia durante la deformacion
plastica del compuesto se ve disminuida, como se ilustra en la Figura 2.19 presentada

en capitulos anteriores.
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Figura 4.31 Comparacion de las propiedades mecanicas de compuestos volumétricos a base de
W(C-Co con y sin inhibidores de crecimiento de grano (TiC, TaC): a) Dureza, b) Tenacidad de
Fractura.
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CAPITULO V

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. CONCLUSIONES

El presente trabajo de investigacion se llevd a cabo con la finalidad de

determinar el efecto de la temperatura de sinterizacion sobre la tenacidad de fractura

por indentacidn de compuestos a base de WC-6Co aditivados con carburos cubicos de

TiC y TaC, los cuales fueron obtenidos por sinterizacion al vacio. Luego de analizar

los resultados obtenidos, la investigacion arrojo las siguientes conclusiones:

El célculo de la densidad a través del procedimiento de la Norma 1SO-3369 es
aplicable a los compuestos de WC-Co, arrojando valores promedios de
15,2217 g/cm? para las muestras aditivadas con TiC y de 14,3139 g/cm3
para las muestras con TaC, dichos resultados son analogos con el valor

propuesto en la literatura para carburos cementados.

Se determind el porcentaje de porosidad de las muestras a través de la norma
ASTM B276, obteniendo porosidad Tipo A para las muestras sinterizadas a
1325°C aditivadas con TiC y para los compuestos con TaC en las
temperaturas de 1325 y 1375 °C, esta condicion afecta directamente el
comportamiento mecanico de los compuestos, que a pesar de presentar el
menor tamafio de particula reportaron los menores valores de dureza, por lo

tanto no se recomienda su uso como material para herramienta de corte.

Se evaluaron las caracteristicas microestructurales de los compuestos
volumétricos de WC-6Co/0,5TiC y WC-6Co/0,5TaC, sugiriendo una
influencia directa del aumento de la temperatura de sinterizacion sobre dichos
parametros, dando como resultado una disminucion de la dureza y un
incremento de la tenacidad de fractura, por lo que se concluye que las

propiedades mecanicas de los compuestos se comportan de manera inversa.
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Fue estudiado el comportamiento del TiC y TaC como refinadores de grano,
concluyendo que el TiC es mas efectivo, obteniéndose tamafios de particula
alrededor de 23,34% menores que los encontrados en el caso de TaC para las
temperaturas de sinterizacion mas altas (1425-1575°C). Para el resto de las
temperaturas, ambos aditivos desempefian un buen papel como inhibidores de
crecimiento de particulas, al evidenciarse que el tamafio de grano se mantiene

practicamente constante.

Se comprobd que la dureza como propiedad mecanica se ve afectada por el
aumento de la temperatura de sinterizacién, se encontré que la contiglidad y
el tamafio de grano, son los parametros microestructurales mas relacionados
con esta propiedad. La dureza para los compuestos WC-6Co/0,5TiC presentd
valores entre 1543 y 17,07 GPa y en el caso de los compuestos WC-
6Co/0,5TaC entre 15,50 y 16,97 GPa.

Se determind la correlacion entre la tenacidad de fractura como propiedad
mecanica y los parametros microestructurales, donde se concluye que
mantiene una relacion mas estrecha con el camino libre medio del
aglomerante. Por lo tanto, al existir un aumento en el limite de deformacion
plastica debido al incremento del camino libre medio, se produce mejoras en

la resistencia mecéanica.

Se determino la tenacidad de fractura de los compuestos volumétricos de WC-
6Co aditivados con TiC y TaC y se relacion6 con la temperatura de
sinterizacion, obteniendo valores entre 10,46 y 12,96 MPa.m*? para el
compuesto WC-6Co0/0,5TiC y entre 10,70 y 11,59 MPa.m® para WC-
6Co/0,5TaC.

Al correlacionar la propiedades mecanicas con las caracteristicas
microestructurales se determin6 que la temperatura de sinterizacion éptima
para el uso de estos compuestos en herramientas corte, dependera sin duda, de

las exigencias requeridas en su aplicacion.
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5.2. RECOMENDACIONES

Una vez concluidos los resultados obtenidos en esta investigacion, se definira
en esta seccion algunas recomendaciones que deben tomarse en consideracion para

futuras investigaciones:

+ Realizar un estudio mediante microscopia electrénica de barrido, a mayor
aumento, de las grietas generadas durante la indentacién con la finalidad de

establecer el modo de propagacién de las grietas.

* Incluir un estudio de Difraccion de Rayos X (DRX) para determinar la
presencia o ausencia de fases fragilizantes en estos materiales y la influencia

de éstos en los valores de dureza y tenacidad de fractura.

« Aumentar la cantidad de estudios por MEB y EDX para establecer la
distribucion de los inhibidores de crecimiento en el volumen de los

compuestos.

« Realizar un estudio de las propiedades triboldgicas, friccion y desgaste de los
materiales propuestos que puedan servir de complemento para ampliar la
caracterizacion mecanica de los compuestos de WC con inhibidores de
crecimiento de particulas con miras a su aplicaciébn como herramientas de

corte.

« Determinar las fracciones volumétricas de Co y WC antes de realizar los
ataques quimicos, ya que el mismo disuelve el cobalto resaltando los granos

de WC y esto afecta las fracciones de ambas fases.

« Evaluar la resistencia mecanica en términos de la resistencia a la rotura
transversal, haciendo uso de la dureza y la tenacidad de fractura calculadas,

para asi completar la caracterizacién mecanica del compuesto volumétrico.
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