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Resumo

Atualmente a producdo industrial de diamantes é feita via aplicacdo de altas
pressdes e altas temperaturas em presengca de metais solventes catalisadores. Os
cristais obtidos s&o caracterizados pela presenca de varios tipos de defeitos
estruturais e morfolégicos. Do ponto de vista da aplicagcdo a identificacdo dos
defeitos dos diamantes sintéticos € de grande relevancia, uma vez que estes afetam
diretamente as propriedades dos cristais. No presente trabalho s&o apresentados
resultados que mostram que cristais sintetizados no sistema Ni-Mn-Zn-C apresentam
como caracteristicas principais a morfologia do tipo resinoide e elevada friabiliade.
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CHARACTERIZATION OF DIAMONDS PRODUCED IN THE NI-MN-Zn-C

SYSTEM UNDER HIGH PRESSURES AND HIGH TEMPERATURES
Abstract
Now the industrial production of diamonds is made through application of high
pressures and high temperatures in presence of catalytic solvent metals. The
obtained crystals are characterized by the presence of several types of structural and
morphologic defects. Of the point of view of the application the identification of the
defects of the synthetic diamonds is of great relevance, once these affect the
properties of the crystals directly. In the present work they are presented results that
show that crystals synthesized in the system Ni-Mn-C present as main characteristics
the morphology of the type resindide and high friabiliade.
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1 — Introdugao

Atualmente a producéo industrial de diamantes é feita via aplicagao de altas
pressdes e altas temperaturas em presenga de metais solventes catalisadores. Os
cristais obtidos sdo caracterizados pela presenca de varios tipos de defeitos
estruturais e morfolégicos. Do ponto de vista da aplicagcdo a identificagdo dos
defeitos dos diamantes sintéticos € de grande relevancia, uma vez que estes afetam
diretamente as propriedades dos cristais [1-5].

No caso da produgcdao de p6é de diamante, além da morfologia, uma das
propriedades mais relevantes para sua aplicacdo em operacgoes de retifica fina € a
friabilidade. Diamantes fridveis sdo aqueles que apresentam elevada fragilidade e,
por isso, sob esforco tornam-se quebradicos. Esta propriedade faz com que os
cristais estejam sempre com as pontas de corte afiadas [6].

No presente trabalho os cristais de diamante foram sintetizados em condi¢des
de altas pressdes e altas temperaturas no sistema Ni-Mn-Zn-C. Em fung¢ao dos
resultados obtidos, algumas especulagdes em relacdo ao processo de formagéo e
crescimento dos cristais sao apresentadas.

2 — Metodologia

Os cristais de diamante foram sintetizados pelo método das altas pressoes e
altas temperaturas. Como matéria-prima foram utilizados p6 de grafite, marca
Unimetal, liga NisoMngo (% em massa) sob a forma de cavacos e p6 de zinco (99.9%
pureza). A mistura foi preparada na seguinte composig¢ao: 48% de grafite, 48% de
liga NiMn e 2% de zinco (% em massa). Os pos foram misturados em misturador do
tipo Y e, em seguida, compactados no interior da capsula deformavel. Finalizando a
montagem da célula de reagao foram colocados os discos de calcita e aquecedores
de grafite. O esquema de montagem esta apresentado na figura 1.
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Figura 1 — Esquema de montagem da célula de reagéo.

Apds a montagem, a célula de reacédo ¢é instalada no interior do dispositivo de
alta pressdo. Os parametros de sintese foram 4,7GPa e 1300°C.

A calibragdo da presséo foi realizada em temperatura ambiente, utilizando
sensores de bismuto (transicdo I-Il em 2.55 GPa) e de PbSe (em 4,3GPa). Desta
forma é possivel correlacionar a pressdo no cilindro principal da prensa com a
pressdo no interior da camara de alta pressdao. Como a pressdo no interior da
camara pode variar devido a diversos fatores, o valor real da pressao pode diferir do
valor observado em cerca de 5%.

A temperatura foi calibrada utilizando-se um termopar de cromel-alumel
diametralmente inserido no centro da célula de reagdo. Faz-se entdo uma correlagao
entre o valor da corrente elétrica e o valor temperatura medido pelo termopar. O
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efeito da pressao sobre a f.e.m do termopar nao foi levado em consideragao para a
construcao das curvas de calibragao.

Cada ciclo de sintese teve a duragdo de 10 minutos. Apds o processo de
sintese um aglomerado composto por diamantes, grafite ndo transformado e outros
compostos foi formado no interior da célula de reagao. Os cristais de diamante foram
extraidos do aglomerado através de processo de purificagdo em meio acido.

Apos a purificagdo os cristais obtidos foram separados por granulometria e
posteriormente analisados em microscopia 6tica e eletrénica.

Para a determinacédo da friabilidade dos cristais foi utilizado o equipamento
FRIETESTER 1, fornecido pela empresa Composite Complex sediada em Kiev. Para
a realizacdo dos ensaios sao pesados 2 quilates de diamantes os quais sé&o
colocados no recipiente apropriado que, por sua vez, € instalado no frietester. Apds
a realizagdo de cada ensaio deve ser determinado o indice “C” (crush index). De
acordo com dados reportados na literatura [6], o indice “C” é definido como a razao
entre o numero de particulas existentes antes do teste e o numero de particulas em
uma determinada granulometria apds o ensaio. No presente trabalho, por questdes
de ordem pratica, o indice “C” foi determinado de forma comparativa. Ou seja, “C” foi
determinado como a razdo entre a massa inicial dos cristais em uma dada
granulometria, a qual sera tomada como padréo, e a massa dos cristais quebrados
apods o ensaio.

3 — Resultados e Discussao

Conforme pode ser observado nas figuras 2 e 3, os cristais obtidos
apresentaram morfologia variada. Observa-se que os cristais possuem habito do tipo
cubo-octaédrica. Sdo notados também cristais fragmentados, conhecidos como
resindides [6], figura 3c.

Figura 3 — Micrografias dos cristais de diamante. (a) aspecto geral; (b) destaque
para cristal cubo-octaédrico; (c) fragmentos de cristais.
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Nao foram encontrados cristais isentos de defeitos. Além disso, como pode
ser visto na figura 4, a superficie dos cristais € irregular. As rugosidades na
superficie indicam que a velocidade de crescimento dos cristais foi significativa. A
diferenca entre as morfologias dos cristais pode ser explicada em fun¢do da forga
motriz do crescimento: elevada forga motriz resulta em cristais com superficies e

morfologia irregular e baixa forga motriz produz cristais bem formados.
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Figura 4 — Micrografia dos cristais. (a) e (b) cristais com morfologia definida; (c)
cristal do tipo resindide.

Na figura 5 esta apresentado o grafico com a distribuigdo granulométrica
caracteristica observada para os cristais sintetizados no sistema Ni-Mn-Zn-C. A
analise deste grafico mostra que a maioria dos cristais obtidos encontram-se na
faixa entre 250 e 53 um. Este comportamento pode ser explicado em funcdo da
elevada taxa de nucleacao dos cristais. Aparentemente a presenca do zinco na zona
de reagdo, ou seja, no ambiente de crescimento dos cristais, esta promovendo um
aumento do aparecimento dos centros de nucleagdo. De acordo com os dados
reportados na literatura, quanto maior € a quantidade de centros de nucleagcdo maior
€ a probabilidade de formacéao de cristais de baixa granulometria.

2,54

Grupos (um)
1-500/425
2 - 425/355
3 -355/300
4 - 300/250
5-250/180
6 - 180/125
7- 125/53

8- 53

N N N
o ()} o
| | |

Massa de Diamantes (g)

o
&
1

0,0

1 2 3 4 5 6 7 8 9
Grupos Granulométricos

Figura 5 — Distribui¢cao caracteristica da granulometria dos cristais.
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Para a determinacao da friabilidade foi escolhida a granulometria referente
aos grupos 4 e 6, ou seja, entre 300/250 e 180/125 um. Conforme descrito
metodologia, todos os experimentos foram realizados nas mesmas condigdes de
operagado do equipamento. Cada teste teve a duragdo de 30 segundos. Apos cada
teste os cristais foram recolhidos e novamente submetidos a separagao
granulométrica. Os resultados obtidos para a distribuicdo granulométrica dos cristais
estao apresentados nas tabelas 1 e 2.

Tabela 1 - Resultados para a distribuicdo granulométrica apds o teste de friabilidade

para a granulometria 300/250 um

Granulometria (um) | Massa dos Cristais (g)

250 0,109
250/212 0,088
212/180 0,025
180/150 0,058
150/125 0,010
125/106 0,049
106/90 0,023
90/63 0,015
63/53 0,008
53/38 0,015
38/fundo 0,003

Tabela 2 — Resultados para a distribuicdo granulométrica apds o teste de friabilidade

para a granulometria 180/125 um

Granulometria (um) | Massa dos Cristais (g)

125 0,195

125/106 0,138

106/90 0,021

90/63 0,024

63/53 0,005

53/38 0,015

38/fundo 0,005

Nas figuras 6 e 7 estdo apresentados, respectivamente, os graficos referentes
a distribuicdo da granulometria 300/250um e 180/125 obtida apds os ensaios de
friabilidade. A comparacgéo entre estes dois graficos mostra que os diamantes de
maior granulometria exibem maior friabilidade. Este fato ja era esperado uma vez
que a resisténcia mecanica é fungdo do tamanho dos cristais, ou seja, cristais
menores tendem a ser mais resistentes. Este comportamento pode ser melhor
visualizado em termos do indice de quebra (C), cujo calculo esta descrito na
metodologia. Na tabela 3 estdo apresentados os resultados obtidos para o indice de
quebra para as duas granulometrias testadas.
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Figura 6 - Distribuicdo granulométrica apds teste de friabilidade para faixa
300/250um.
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Figura 7 - Distribuicdo granulométrica apds teste de friabilidade para faixa
180/125um.

Tabela 3 — Resultados para o indice de quebra

Granulometria
indice| 180/125 300/250
C 0,493 0,165

De forma geral os diamantes sintetizados no sistema Ni-Mn-C apresentam,
respectivamente, os valores de C médios de 0,693 para granulometria 180/125 e
0,385 para 300/250. Comparando-se estes valores com aqueles listados na tabela 3
pode-se entdo afirmar que a presenca do zinco na zona de reacdo promove um
significativo aumento da friabilidade dos cristais.
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4 — Conclusao

De acordo com os dados apresentados e discutidos no presente trabalho
pode-se concluir que os diamantes sintetizados no sistema Ni-Mn-Zn-C apresentam
morfologia variada. A maioria dos cristais apresentou forma irregular, do tipo
resindide. A principal caracteristica dos cristais obtidos foi a presenca de superficie
rugosa. Os cristais foram caracterizados como cristais de elevada friabilidade,
quando comparados com os cristais sintetizados no sistema Ni-Mn-C. De acordo
com a caracterizagao realizada pode-se afirmar que estes cristais sdo apropriados
para aplicacdo em operacdes de retifica fina e polimento.

5 — Referéncias

[1] Skury, A.L.D., Bobrovnitchii, G.S., Monteiro, S.N., Mendonga, F.A.C.N, (2003)
“Inlfuence of the reactive mixture density on the diamond yield from a synthetic
process”. International Journal of Refractory Metals. 21, pp 155-158

[2] BUNDY, F. P., HALL H. T., STRONG H. M. AND WENTORF R. H. (1955). Man
made diamonds. Nature, n. 176, p. 51-55.

[3] DWERS, C. (2000). Industrial diamond: application, economics and a view to the
future. Industrial Diamond Review, n. 3, p. 176-182.

[4] Fedosayev, D.V., Deryagin, B.V., Varasavskaya, I.G. (1984). The Crystalization of
Diamond. Nauka, Moscow, Chapter 3, p. 45.

[5] A.L.D. Skury, G.S. Bobrovnitchii and S.N. Monteiro (2006). A parametric
relationship for synthesized diamond powder. Diamond and Related Materials,
Volume 15, Numero1, p. 61-66.

[6] Moore, M. (1985). Diamond Morphology. Industrial Diamond Review, Vol.45, p.
67.

902



