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Resumo

A implantagcdo industrial nos paises desenvolvidos da tecnologia de producédo de
materiais superduros (MSD), incluindo os diamantes sintéticos foi possivel gracas
ao desenvolvimento dos dispositivos de alta pressdo (DAP) capazes de gerar
pressao até 8,0 GPa e temperaturas até 1800 °C. Para sustentar estes p, T-
parametros severos os elementos da forgca (bigornas, matrizes, pistdes dos DAP)
sao feitos de metal duro com composi¢coes de WC+6%Co e WC+15%Co. Cada
tecnologia de producado de MSD ¢ ligada com certo tipo de DAP. Por isso o custo
dos MSD depende da produtividade por operagcao, da vida util e massa do metal
duro empregado. Neste trabalho foi apresentada a analise das construgdes dos DAP
do ponto de vista da futura implantacdo da tecnologia de produgédo de MSD no
Brasil. A base desta analise foi escolhido o DAP tipo “bigorna com concavidade
central” para iniciar o desenvolvimento tecnoldgico. A analise revelou que no Brasil
existem as condi¢gdes para desenvolvimento dos DAP. As bigornas de metal duro
com composi¢cao WC+6% Co produzidas pela empresa “DURIT” (Salvador) durante
os testes sob p,T-parametros de 6,5 GPa e 1600 °C mostraram a uma vida util acima
de 110 operagdes o que € rentavel.
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1 INTRODUGAO

A analise da produgado dindmica dos materiais superduros (MSD) no mundo e
os calculos de progresso justificam a perspectiva futura otimista da producao de
MSD em mais ampla escala apesar de severas condi¢coes de processo (DWERS, C,
2000, p.116-282; G. S. BOBROVNITCHII, A.L.D. SKURY,2000, p. 1522-1531).

A maioria dos MSD é produzida pela tecnologia de altas pressdes estaticas
(4,5-9,0 GPa) e temperaturas (1200-2000°C) nos denominados dispositivos de alta
pressédo (DAP) que tém as construgdes variaveis (SPAIN I. L,1977, pp. 395-445).

Todos os tipos de DAP utilizam para geracdo de alta pressdo o meio
comprimivel em forma de material solido (capsula deformavel) com propriedades
especiais (pirofilita ou calcita). Os elementos de forga (pistdes, matrizes e bigornas)
dos DAP tém que ser fabricadas de metal duro pois € material mais resistente a
compressao. O ciclo da sintese ou sinterizagdo dos MSD dura de alguns segundos
até centenas de horas. Por isso, em geral, os DAP tém vida util pequena: de
dezenas até centenas de ciclos de trabalho. Nota-se que esses parametros
tecnolégicos acima citados referem-se aos utilizados nas industrias modernas. A sua
realizacdo na pratica exigiu o trabalho cientifico e de projetos complexos os quais
foram executados durante o século XX.

Para a avaliagao da efetividade técnica-econdmica e comparacao dos DAP de
tipos variaveis destinados para a sintese e sinterizagdo de MSD utilizam tais
caracteristicas basicas como: o volume da camara de compressao V., a grandeza
do volume da célula ativa V, (o volume da mistura reativa), efetividade da geracéo de
alta pressdo (BUNDY F. P., 1988, pp. 135-176, massa de metal duro utilizado,
custo de fabricacdo dos DAPs, e também a produtividade para um ciclo de trabalho
e custo da produgcdo dos MSD. Nota-se que o preco dos MSD produzidos é
fortemente influenciado pelo custo dos elementos de forga dos DAP, até 20-60% (A.
M. RONALDO, 2004, p.148) O gasto de metal duro para a produgdo de 1000
quilates de MSD esta na faixa de 0,6 a 2,0 Kg, o que é bastante alto. O problema de
aumento da vida util dos DAP exige grande atencdo. A UENF desenvolveu a
tecnologia experimental da producdo de p6 de diamante, é interessante analisar a
situacdo com a possibilidade da fabricacdo no Brasil em escala industrial dos
elementos mais carregados dos DAP com o objetivo de ter a certeza em
continuagao das pesquisas nesta area e rentabilidade da tecnologia desenvolvida.

2 ANALISE COMPARATIVA DAS CONSTRUGOES DOS DAP

Apesar da grande diversidade de construgdes de DAP, eles podem ser
relacionados a trés tipos basicos que foram implantadas nas industrias mundiais da
producado dos MSD (veja Figura 1): tipo cilindro (Belt e Gerdl) (SPAIN I. L., 1977,
pp.395-445; BUNDY F. P., 1988, pp.135-176); tipo bigornas com concavidade (L. F.
VERESCHAGIN, 1974a; V. N. BAKUL, 1973; L. F. VERESCHAGIN, 1974b.); tipo
multipistdes (SPAIN I. L., 1977, pp.395-445; G. S. BOBROVNITCHII, 1977).

Os dispositivos sdo compostos de elementos de forgca, discos de apoio,
capsulas deformaveis, gaxetas, pegas de aquecimento, células reativas e outros. As
capsula e pecas de células de reacdo sdo usadas somente uma vez.

A comparacao das caracteristicas técnicas dos DAP de tipos variaveis mostra
que sob a mesma forga de compressao os DAP do tipo Belt permitem a geragao da
pressao em volume de trabalho em 2,5-3 vezes maior do que DAP bigorna com
concavidade (NOVIKOV, N. V., 1985, pp.195-199), pois o curso da compressao e
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Figura 1. Os tipos de dispositivos de alta pressao utilizados no processo da produgéo industrial de
materiais superduros: a - Bigornas com concavidade central; b - Gerdl| ou Belt; c- multipistéo

da formagdo da gaxeta é em 2,8 vezes maior. Isto significa o0 aumento significativo
do volume de cdmara de compressao que influenciam sobre a produtividade dos
DAP por operacédo (sem tempo complementar). Mas os DAP cilindricos, entretanto,
sdao em dezenas vezes mais caros e exigem a observagdo dos limites muitos
severos em relagéo a precisao de fabricagdo e manutengéo, que em sua vez exigem
a mao de obra qualificada (NOVKOV N. V., 1983, pp.58-64). O gasto de metal duro
para elementos da forca de Belt é altissimo. Como pode ser visto, os DAP tipo
bigorna com concavidade tem a construgdo simplificada e custo menor dos
elementos da forga que representam as grandes vantagens (Figura 2).

No que se refere dispositivos multipistdes, tendo o curso maior de
compressao, eles permitiam gerar as altas pressdées em grandes volumes de
trabalho. Além disso, a massa de elementos de metal duro dos DAP neste tipo em
geral é igual a massa dos elementos mais carregados do DAP tipo cilindrico com
mesmo volume de trabalho. Somente custo da fabricagdo dos elementos é elevado.
Isto pode ser justificado pela figura 2, onde sdo apresentados os elementos de forga
dos DAP comparados. Nota-se, por exemplo, que sob quase mesmo didametro e a
forga aplicada o pistdo de Belt tem massa maior do que a bigorna.
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Figura 2. Elementos mais carregados dos DAP para a forgca de 1900-2000Ton: a) bigorna
concavidade; b) pistdo do Belt; ¢) matriz do Belt; d) pistdo do DAP triaxial.

Para cada marca de MSD ha tecnologia prépria e cada tecnologia exige a
construgcao propria do DAP. Tanto o custo do MSD produzido quanto a massa de
elementos de metal duro gastado para a produgdo de cada 1000 quilates de
diamantes é necessario levar em conta. Isto permite dizer que para alta rentabilidade
da produgao de MSD é necessario ter na empresa as prensas com DAP tipo bigorna
com concavidade e Belt ou as prensas com bigorna e DAP multipistéo.



Na UENF, por razdes da simplificacdo do desenvolvimento inicial da linha de
pesquisa em altas pressdes, foram utilizados os DAP tipo bigornas com concavidade
central e toroidal. Para a renovacao do DAP danificados foi feita a tentativa de
comprar estas bigornas no Brasil. Durante a negociagdo com empresas
fornecedoras das pegas de metal duro foi descoberto que nao tém-se as condi¢des
necessarias para producdo das pecas de metal duro de massa elevada (maior do
que 4,5 kg) destinados a trabalhar sob alta pressao e temperatura e nao existe os
critérios da avaliacdo dos elementos da forca que devem trabalhar nestas
condi¢des. Isto cortou a possibilidade de projetar temporariamente o DAP tipo
cilindrico para a prensa de for¢ca de 2500Ton instalada na UENF. O DAP tipo bigorna
com concavidade foi escolhido como construgao piloto.

Para ter a certeza em qualidade dos elementos de metal duro dos DAP a ser
empregado na industria brasileira € importante obter as informag¢des completas
sobre propriedades mecanicas deste material.

3 OS ELEMENTOS MAIS CARREGADOS DOS DAP

A efetividade de produgdo dos MSD, no grau significante, depende da
combinacao e otimizacdo das propriedades mecanicas e qualidade dos elementos
de metal duro utilizados nos DAP (NOVIKOV N. V., 1983, pp.58-64).

Os elementos forgados do DAP durante o carregamento sofrem as tensées de
compresséo elevadas com participagdes de tensdes de tracdo (N. V. NOVIKOV, A.
V. GERASIMOVITCH, pp. 37-85). A deformacéao plastica dos pistdes e bigornas no
processo de exploragdo é inadmissivel, pois muda os parédmetros (p e T) do
processo. Por esse motivo, as bigornas e pistdes sao recomendaveis fabricar de
metal duro de gr&o fino com alto valor de médulo de elasticidade. O teor de carbeto
de tungsténio nessas pegas esta na faixa de 94 — 97 %.

Para a fabricagao de discos de apoio que se submetem a tensdes de tragao
do valor significativo (N. V. NOVIKOV, A. V. GERASIMOVITCH, pp. 37-85 ), os quais
mantém a sua capacidade de funcionar na presenca de deformagdes plasticas que
aparecem durante o trabalho, é racional utilizar os metais duros como estrutura que
conta os graos grandes com teor de WC de 92- 85 %.

As composi¢cdes de WC+6%Co e de WC+15%Co que sao utilizados na
confecgao de elementos mais carregados do DAP tém caracteristicas variaveis. Na
Tabela 1 sdo apresentados os dados generalizados mais altos de varios
fornecedores.

E necessario levar em conta que os elementos da forga durante o
funcionamento estdo no estado tridimensional de tensao e deformagao tao elevadas
que um aumento das propriedades mecanicas € insuficiente. Além de aumento de
propriedades € necessario aplicar tais chamados os métodos de consolidagdo que
podem criar os estados de tensdo mais uniformes com aumento simultdneo das
propriedades mecanicas. Trata-se o0 método de geragao das tensdes prévias que
podem ser geradas por cintamentos e gasto da parte da forgca aplicada para
consolidagdo das partes da bigorna que ficam fora da camara de compressao
(AVARTCHENKOV V. 1., 1981, pp. 3-5).



Tabela 1. As caracteristicas mecanicas basicas de metais duros dos DAP.

Compo- Dureza | o, Gt Tencidade de | Modulo de | Coef. de Coef. de
sicao HV, compre |flexdo, |fratura, Ki elasticid. condugéao expansao
MPa ssao, MPa MPa.m"? E.10™ MPa |térmica térmica,
MPa A, Vt/m .k ax10® 17k
wcC 14000 | 5030 1600 11.0 64.0 50 5.0
+6%Co
WC+15% | 11000 | 3800 2300 15.0 54.0 60 6.0
Co

Por isso, a perfeicdo das tecnologias de fabricagdo dos elementos de metal
duro dos DAP e aumento de sua durabilidade é reconhecido como a tarefa
importante e atual. Os tratamentos baricos (AVARTCHENKOV V. I., 1981, pp. 3-5) e
termobaricos tipo HIP (V. P. BONDARENKO, 1983, pp. 4-24) podem aumentar os
valores de propriedades basicas dos elementos em 20-30%.

E claro que as exigéncias a qualidade dos elementos do DAP aumentam-se
com o aumento do volume da cadmara de compressao que eleva a massa e a
diminuigao da vida util dos elementos de forga dos dispositivos de todos os tipos,
devido a influéncia negativa do fator da escala (N. V. NOVIKOV, 1985, pp. 195-199).

4 0OS CRITERIOS DE AVALIAGAO DOS ELEMENTOS DA FORGA

Apesar de caracteristicas mecanicas elevadas do metal duro sinterizado, a
natureza metal-ceramica da sua fabricacédo legaliza a presenga em estrutura dos
defeitos dos tipos variaveis. Por isso os indices da vida util dos DAP durante a
execucado do processo, por exemplo, sinteses de diamante se diferenciam em
algumas vezes, dependendo dos fornecedores das pecgas. Durante quase 50 anos, a
partir da fabricagdo industrial dos primeiros diamantes foram feitos os muitos
estudos (LOCHAK M. G., 1984, p. 328) dirigidos a busca dos critérios e métodos
para avaliacdo da qualidade dos elementos de metal duro dos DAP, estabelecendo
a relacao entre as caracteristicas mecanicas do metal duro, de um lado, e vida util
dos elementos, de outro lado. Mas estes critérios ainda ndo foram implementados.

As caracteristicas padrao dos metais duros tais como: densidade, limite de
resisténcia a flexado, grau de porosidade, presenca de inclusbes, o tamanho do grao
da fase WC, espessura do filme de cobalto entre os graos de WC, entre outros nao
podiam servir para avaliagao certa da vida util dos elementos dos DAP. Podem ser
consideradas somente duas caracteristicas: resisténcia a flexdo e dureza. Como
mostraram os estudos estatisticos da vida util dos DAP tipo bigorna com
concavidade (PRIKHNA A. I., 1984, pp.21-24), entre valore da resisténcia a flexao e
durabilidade da bigorna sob as condigdes severas de funcionamento ndo existe
qualquer relagao. Isto pode ser explicado pelo valor do limite da resisténcia sob a
flexdo que é determinada ndo somente pela estrutura e qualidade do metal duro,
mas pelo estado da camada superficial, dimensdes e condi¢des de teste.

A dureza do metal duro avaliado pelo valor Wikkers é caracteristica muito
sensivel em relacdo de muitos parametros da estrutura do material. Por isso a tarefa
do estabelecimento de qualquer correlacdo entre a HRA e parametros da
macroestrutura dos metais duros € problematica.

Como a densidade depende de muitos fatores (p e T - parametros da
sinterizagdo, composigao, etc) o seu valor varia de 0,5 até 3 % do valor calculado.
Mas, como regra, durante a fabricagdo das pecgas a densidade determina-se para 2-
4 elementos e o resultado transfere-se para toda série de pecas.



Para avaliacdo da capacidade de metal duro pode ser utilizada a forga
coercitiva. Entre a forga coercitiva de um lado, e teor de cobalto, com tamanhos de
graos de WC, de outro lado, sob mesma quantidade do Co.

A avaliagcdo dos elementos do DAP pode ser feita pela resisténcia a fadiga,
que pode ser considerado como um critério de teste dos metais duros. Entre esta
caracteristica e durabilidade dos elementos do DAP € observada uma nitida relagao.

Por outro lado, é necessario ressaltar que o grau elevado de ligagdo de graos
de WC em metais duros com menor teor de Co, condiciona o valor menor da sua
deformacgao limitada. Isto em sua vez, em conformidade com dependéncias
conhecidas entre os indices de resisténcia do material e parametros da curva de
deformagdo durante o carregamento estatico das amostras, determina os valores
insignificantes da resisténcia dos elementos de metal duro dos DAP durante o
trabalho em condigdes severas da sintese (TROCHENKO V. T., 1971, p.2680).

5 PARTE EXPERIMENTAL

Para realizacdo dos experimentos nas ambas prensas de forcas de 630 e

2500Ton foram feitos projetos que preservaram a utilizagdo nos DAP as bigornas
com perfil toroidal de didmetro de concavidade de 16,5mm e 30mm. De modo
complementar para prensa de 630Ton foram desenvolvidas as bigornas com
concavidade central de didametro 19,6mm em forma cénica-esférica. Como resultado
do desenvolvimento destes projetos foram feitos os desenhos técnicos para cada
bigorna e seu cintamento (Figura 1a) e elaboradas as exigéncias a fabricagdo dos
elementos de forga (bigornas):
a) Auséncia no material de carbono livre ou — fase; b) A dureza tem que ser maior
que 89,5 HRA; c) Coeficiente de trincamento em torno de 13 MPa.m1/2; d) A forga
coercitiva deve ser maior do que 10,5 KA/m; e) Limite de resisténcia a compresséo
acima de 4630MPa; f) O trabalho de deformagao plastica maior do que 27,5 MJ/m2;
g)A deformagéo plastica em torno de 0,6%; h) A deformagao limitada é 1,4%.

As exigéncias elaboradas foram enviadas junto com desenhos da fabricagcao
para trés empresas no Brasil. Unica empresa que aceitou estas exigéncias foi a
“‘DURIT’ que finalizou a fabricagao das bigornas (Figura 3)”. Os cintamentos para as
bigornas foram feitos nas outras empresas.
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Figura 3. As bigornaé com trés tipos de perfil da concavidade fabricadas pela empresa DURIT.

A montagem das bigornas em cintamentos foi realizada na UENF, usando as
proprias prensas. As pressdes laterais nas bigornas com perfil toroidal ndo superou
1,2 GPa e para bigornas com concavidade cOnica-esférica néo ultrapassou 0,9 GPa.
A avaliacdo das pressobes foi feita através de extensdbmetros com base de 3mm.
Para realizacdo da sintese e sinterizacdo dos MSD foram utilizadas as capsulas
deformaveis adequadas. Cada DAP e capsula montada com mistura reativa foram



calibradas em relacdo da presséao (p2) e temperatura dentro da camara de
compressao que sao relacionadas a pressao hidraulica (p4) no cilindro principal da

prensa e corrente elétrica de aquecimento da mistura reativa. A correlagéo py=f(p1)

foi obtida, usando sensores de Bi e PbSn que mudam a sua resisténcia elétrica sob
as pressoes 2,55 GPa e 4,3 GPa.

A sintese e sinterizagao foram feitas sob pressdes e temperaturas iguais de
6,5 GPa e 1600°C durante 3 min (para a prensa de 630 ton.) e 15 min (para prensa
de 2500 ton). Durante o funcionamento foram registrados os numeros de operagdes,
produtividade por operagao, defeitos observados na superficie de trabalho das
bigornas, comportamento de corrente elétrico do aquecimento.

7 RESULTADOS E DISCUSSAO

A partir de pegas de cintamentos e bigornas de metal duro foram montados:

- dois DAP com concavidade conico-esférica da bigorna (figura 3 a);
- quatro DAP toroidal com concavidade de 16,5mm (figura 3 b figura 4);
- dois DAP toroidal com concavidade de 30mm (figura 3 c);

Os estudos de calibragdo da pressao e temperatura mostram que cada
dispositivo tem prépria funcéo p2=f(p1) e T=f(l), onde: p, — pressao dentro da camara
de compressao do DAP; ps - pressdao dentro do cilindro hidraulico principal da
prensa; T — temperatura dentro da camara de compressao do DAP; | — corrente
elétrica do aquecimento que passa através da mistura reativa. As operacdes da
sintese dos diamantes foram feitas, registrando os seguintes dados: aproximacéao
das partes do DAP durante a compressdo (espessura da gaxeta); pressdao no
cilindro principal; corrente elétrica de aquecimento; resisténcia elétrica da mistura
reativa; poténcia de aquecimento; temperaturas dos DAP e agua de refrigeragéo e
vazao da agua.

Figura 4. A bigorna toroidal com didmetro da concavidade de 16,5mm é montada com cintamento.

Foi observado:

¢ A mudancga da espessura da gaxeta durante o processo em comparagdo com DAP
antigo foi menor em 2,8%;

e A variagdo da mudanca do valor da pressdo no cilindro principal durante a
manutencgao da pressao diminui até 1,6%;

¢ A deformacéao plastica da superficie de contato entre a bigorna e disco de apoio
para todos os DAP estudados aumentou-se principalmente para o disco até 0,1
mm. Isto significa que dureza do metal duro brasileiro € maior.



e A deformacgédo plastica de bordos para DAP com concavidade coénico-esférica
apareceu depois de 19 operacdes, cresceu até 0,18mm em 49 operacdes
posteriores e parou crescer depois de 68 operacgoes;

e A deformagédo plastica das bordas e superficies de trabalho das bigornas com
perfil toroidal ndo foi alta: para didmetro de 16,5mm — 0,03mm depois de 69
operacgoes e para diametro de 30mm —0,05mm depois de 51 operacgdes.

¢ O numero de estouros do material comprimido para fora da camara de compressao
diferencia-se: para bigorna com concavidade centro-esférica o numero foi 50% de
um total de 110 operacgdes. Pois os estouros aparecem nao por causa do material
da bigorna e sim por causa do projeto ndo bem definido, isto significa que a
bigorna que a bigorna funciona em condi¢cdes de impacto grave, no mesmo tempo
nao foi observado o trincamento como foi notado nas bigornas antigas. Pode ser
resultado que o material da bigorna tem capacidade elevada.

e Foi observado o aparecimento do eletro-erosao na parte de contato do condutor
de grafite e superficie de concavidade da bigorna toroidal registrado como
balanceamento e queda do valor de corrente elétrica durante o grafite com a
formacdo de diamante. Este efeito ndo foi notado as bigornas torodais antigas.
Este fato ainda nao tem a explicacéao.

8 CONCLUSAO

Foi feita a tentativa de desenvolver e fabricar no Brasil os DAP destinados
para producao de MSD nos processos especiais industriais.

A base de exigéncias elaboradas para metal duro empregado para bigornas
dos trés tipos de DAP foi possivel fabricar no Brasil, os elementos de forga com
massa até 4,5kg.

As bigornas fabricadas foram testadas durante a sintese de diamante sob as
pressdes de 6,5GPa e temperatura de 1600 °C. Depois de 110 operacdes de sintese
as bigornas nao apresentaram defeitos, o que justifica a vida util rentavel dos DAP.

Para ter a certeza da qualidade do material e dos pesos feitos de metal duro
foi proposto complementar as exigéncias as caracteristicas das pecas destinadas
aos DAP, levando em conta os testes ciclicos de superficie de contato das pecas
feitas de metais duros diferentes; testes de limite de compressio-deformacgao
limitadas e resisténcia a fratura ou trincamento.

A base das andlises das informacdes sobre o problema citado pode-se
concluir que para avaliagao definida dos metais duros para aplicagdo nos DAP
necessario incluir:

-- Testes ciclicos da superficie em contato entre duas amostras feitas de dois
metais duros com composi¢des diferentes de Co. Tal esquema esta imitindo a
integracao entre as bigornas e disco de apoio.

-- Teste das amostras sob cargas estaticas, pois os ensaios de fadiga sao
muito caros e duram muito tempo, exigindo muitas amostras. E proposto avaliar a
durabilidade dos elementos por métodos de compressao estatica com determinagao
dos seguintes parametros: o limite da resisténcia sob compressao, limite de
escoamento, a deformacao de escoamento, a deformacgao plastica, a resiliéncia e a
tenacidade.

-- Resisténcia a fratura ou trincamento. Este critério é valido somente quando
as pecas de metal duro receberdao o tratamento completar, por exemplo,
termobarico, pois o valor do coeficiente da resisténcia ndo depende das dimensdes



das pecas, de estado superficial e da presenca dos defeitos tipo poros ou inclusdes
do grafite.
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THE MANUFACTURE OF HARD METAL ELEMENTS TO
HIGH PRESSURE APPARATUS: A NATIONAL
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Abstract

At the developed countries the industrial arise in the superhard materials, including
the synthetic diamonds, was possible due development of high pressure apparatus
(HPA) able to produce pressures up to 8,0 GPa and temperatures until 1800 °C. To
kept these parameters (p and T), the strength elements (anvils, dies and pistons into
HPA) are made of hard metal with WC+6%Co and WC+15%Co. Each technology
production of superhard materials is connected with some kind of HPA. Thus the
price of superhard materials depends of performance operation, timelife and high
metal mass. At present work was showed the analysis design of HPA to take into
account the establishment of production technology at Brazil. Into this analyses was
selected the HPA anvil with concavity central to begin the technological development.
Also the analyses showed that at Brazil is possible manufacture HPA. The hard
metal anvils with WC+6%Co composition produced by firm “DURIT” (Salvador-BA)
during the tests under 6,5 GPa e 1600 °C showed a timelife above 110 operations,
that is acceptable.

Key-words: High pressure; Synthesis; High pressure apparatus; Hard metal.
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