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Resumo

O presente trabalho teve como finalidade avaliar a influéncia do tempo de sintese
sobre o rendimento e a friabilidade dos cristais de diamante obtidos em condi¢des de
altas pressoes e altas temperaturas no sistema Ni-Mn-C. Os resultados indicam que
o rendimento do processo até seis minutos € significativamente afetado pelo tempo
de sintese. A partir de sete minutos o rendimento n&o sofre alteragdes significativas.
Por outro lado, os cristais obtidos em menores tempos de sintese exibiram menor
friabilidade. Isto pode provavelmente estar associado ao fato de que em menores
tempos os cristais exibem menor quantidade de defeitos.
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DIAMOND SYNTHESIS IN Ni-Mn-C SYSTEM

Abstract

This study aims to evaluate the influence of the time in diamond yield process and
friability of the diamond crystals obtained under conditions of high pressure and high
temperature in the Ni-Mn-C system. The results indicate that the yield process up to
six minutes is significantly affected by the synthesis time. From seven minutes the
diamond yield does not suffer significant changes. Moreover, the crystals obtained in
minors synthesis times exhibited lower friability. This probably can be linked to the
fact that in times smaller the crystals exhibit fewer defects.
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1 INTRODUGCAO

O desenvolvimento de processos tecnoldgicos direcionados para a obtencédo de
diamantes em pé com propriedades especificas, tais como friabilidade, é uma das
vertentes existentes na ciéncia dos materiais superduros. O diamante em pd6 pode
ser aplicado em diversos tipos de operagdes, desde o polimento fino até como
matéria-prima para a fabricacao de policristais.

A friabilidade e a reduzida taxa de desgaste dos grédo que compdem o pé de
diamante sdo caracteristicas que o tornam um componente indispensavel nas
operagoes abrasivas.

Atualmente o p6 de diamante é obtido em condicbes de altas pressdes e altas
temperaturas. Estas condigdes podem ser atingidas tanto na forma estatica quanto
dindmica, atualmente a producdo industrial € realizada em condigdes de altas
pressbes estaticas, no qual uma mistura de grafite e uma liga metalica
(solvente/catalisador) sdo entdo termobaricamente tratados na regido de
estabilidade termodinamica do diamante.

Embora as tecnologias aplicadas para a produgao de p6 de diamante estejam
bem desenvolvidas, muitos aspectos relacionados com o processo de nucleagao e
crescimento dos cristais permanecem ainda n&o muito claros. Por exemplo,
analisando os dados reportados na literatura sobre a cristalizagdo dos diamantes no
sistema Ni-Mn-C, pode-se notar que nao existem informacdes que relacionem a
variagao de temperatura e tempo de sintese sobre a friabilidade dos cristais obtidos.
Nesse sentido, no presente estudo sao apresentados relativos a influéncia do tempo
de sintese sobre a produtividade, distribuicdo granulométrica e friabilidade dos
cristais de diamante obtidos no sistema Ni-Mn-C via aplicagao de altas pressdes e
altas temperaturas.

2 MATERIAIS E METODOS

Para a execugao do processo de sintese foi utilizada a prensa de for¢ga 2500
toneladas, com dispositivo de alta pressao do tipo bigorna com concavidade com
diametro de 55mm . A capsula deformavel foi produzida a partir da compactagédo em
matrizes adequadas, sob pressdao de 500MPa, do pd de calcita e ligantes. O
esquema da capsula ja montada com a mistura homogénea esta apresentado na
Figura 1.
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2 ﬁ 1- Capsula deformavel
: 2- mistura homogénea de grafite e liga NiMn
3- disco de grafite
4- disco isolante de calcita

Figura 1- Esquema da capsula deformavel

Os parametros de pressado e temperatura utilizados para a execucao deste
estudo foram selecionados a partir de estudos anteriores.® A partir destes estudos
foi notado que o maior rendimento para o processo de sintese foi obtido com os
parametros de 4,5GPa e 1.300°C, sendo estas condicdes mantidas por cerca de
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10 minutos. Portanto, para a avaliagdo da influéncia do tempo sobre o processo de
sintese dos diamantes, foram executados ciclos de sintese com o tempo variando de
2 min a 10 min. Apds o processo de sintese foi realizada a limpeza quimica dos
diamantes, os quais posteriormente foram caracterizados em fungdo da morfologia,
granulometria e friabilidade.

A analise da morfologia foi realizada por microscopia eletrénica de varredura
(MEV) em um equipamento da marca JEOL modelo JMS6460 LV operando a 15 kV.

Para a determinacdo da friabilidade dos cristais utilizou-se o equipamento
FRIETESTER 1, fornecido pela empresa Composite Complex sediada em Kiev. Para
a realizacdo dos ensaios para a determinacao da friabilidade sdo pesados dois
quilates (0,4 g) de diamantes e colocados no recipiente apropriado, figura 6 (d), que
por sua vez € instalado no Frietester. Apds a realizacdo de cada ensaio deve ser
determinado o indice “C” (crush index). De acordo com dados reportados na
literatura, o indice “C” é definido como a razdo entre o numero de particulas
existentes antes do teste e o numero de particulas em uma determinada
granulometria ap6s o ensaio.

No presente estudo por questdes de ordem pratica, o indice “C” sera
determinado de forma comparativa. Desta forma, “C” foi determinado como a raz&o
entre a massa inicial dos cristais em uma dada granulometria, a qual sera tomada
como padrdo, e a massa dos cristais quebrados apds o ensaio.) Todos os testes
foram realizados sob as mesmas condigdes, ou seja, 2400 rotagbes por minuto e
100 ciclos. Apds o final do teste, as particulas sdo novamente separadas por
granulometria.

Foi também determinado o grau de transformagao do grafite (a) em diamante
e a velocidade da transformagao (v) equacéo (1).6

mp Aa
a= 0641.— b=
I'I‘IG At

onde: mp é a massa de cristais obtidos e mg é a massa de grafite contida na mistura
utilizada para a sintese.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

O comportamento do rendimento do processo em fungcao do tempo de sintese
esta apresentado na Figura 2. Na Figura 3 € mostrado o comportamento do grau de
transformacao do grafite em diamante e da velocidade de transformacao.

. / N
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Tempo (min)

Figura 2 — Variagédo do rendimento em fungdo do tempo de sintese.

848



63° Congresso Anual da ABM

26 4,5

n 4,01 N

22+ \
—~ 20 a—" 3,5
x n
< 18]
o 3,0 . l/
'S 16 | '

2,5 L]

2,0

Grau de transformacéa
Velocidade (%/min)

T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1"

Tempo (min)

(a) (b)
Figura 3 — (a) Variagdo do grau de transformag¢ao em fungéo do tempo; (b) variagdo da velocidade de
transformagéao em fungéo do tempo.
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Conforme pode ser observado na figura 3, podem ser distinguidos trés
diferentes estagios de crescimento: primeiro de 1 min a 4 min, segundode 4 mina 7
min e o terceiro de 7 min a 10 min. O primeiro esta caracterizado por alta velocidade
de crescimento. No segundo e terceiro estagios observa-se queda na velocidade de
crescimento e, de forma distinta do primeiro estagio, um aumento do grau de
transformacdo. Provavelmente este fato pode estar associado as condigdes de
supersaturacao da fusao metalica as quais, por sua vez, alteram as condi¢cdes de
cristalizacao dos diamantes.

Na Figura 4 estdo apresentadas as morfologias representativas dos cristais
obtidos para os tempos de 4 min, 7 min e 10 minutos.

"~ (b) 7min
Figura 4 — Morfologia dos cristais para diferentes tempos de sintese.

(a4in

A analise da Figura 4 mostra que, em termos de morfologia, ndo existem
diferencgas significativas. Entretanto, ao se analisar o estado superficial dos cristais
pode-se notar que quanto maior o tempo de sintese menor foi o teor de defeitos
superficiais observados.

A distribuicdo granulométrica dos cristais para cada tempo de sintese é
mostrada no grafico de barras apresentado na Figura 5. Conforme pode ser
observado o perfil da distribuicdo é dependente do tempo. Com relacédo a quantidade
de cristais em cada granulometria deve ser ressaltado que ela € dependente do
rendimento do processo. Nota-se na Figura 5 que, quanto maior o tempo, a partir de
4 minutos, maior € a massa de cristais obtidos. Para facilitar a analise foram
plotados dois graficos (Figura 6) correspondentes a distribuicdo da granulometria
dividindo-se em maiores e menores fragoes.
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Figura 5 — Distribuicdo da granulometria.

1,8
2,5 ]
—a&— 53/fundo v 1,6 4 —m— 250/212 °
—e— 106/53 1 —&— 300/250 - /
20 150/106 144 355/300 . -/_
v 1 —v—425/355 .
212/150 L 124 S00/425 o/ -
—_ 1,5 Y—w v\v 104 — <4500 // o
Cl — s "7 A
(U“) ; 0’8 T ./ //
a @» /
8 1,04 & 06l /./
= 7] -
® 0,4
0,54 / \ |
v e 0,2 § .
& R ~—eo 1 - v
0,0 :/- . - " . M 0,0 né» A = B <
T T T T T T T T T 0,2 T T T T T T T T T
2 4 6 8 10 2 4 6 8 10
Tempo (min) Tempo (min)

Figura 6 — Distribuicdo da granulometria por fragdes menores e maiores.

Uma comparagao entre as Figuras 3 e 6(a) mostra que somente a distribuigdo
granulométrica para os cristais menores apresenta o mesmo comportamento exibido
pelo grau de transformacdo do grafite em diamante. Por outro lado, quando se
observa a Figura 6(b) é notado que a quantidade de cristais presentes em cada uma
das fragcdes tende sempre para o aumento, sendo este mais expressivo para as
granulometrias intermediarias (212 — 300 ym).

Estas observagbes conduzem a seguinte hipdtese: até quatro minutos o
processo de nucleacgéo € concluido e os cristais alcangam rapidamente um tamanho
caracteristico. A partir de quatro minutos, ndo ha mais nucleagdo, predomina o
processo de crescimento dos cristais. Assim, tendo-se em vista o comportamento
apresentado na Figura 6, caso os cristais ndo tenham atingido o tamanho
caracteristico eles se dissolvem e passam a servir de fonte de carbono para outros
cristais que estejam em suas proximidades, justificando assim também a queda na
velocidade de crescimento. Isto provavelmente poderia explicar a queda no grau de
transformacao e aumento no rendimento do processo.

E conhecido que quanto menor a quantidade de defeitos, maior é a
resisténcia mecanica dos cristais."** Sabe-se também que os cristais com menor
incidéncia de defeitos s&o aqueles crescidos com baixas velocidade. A observagao
da figura 4 nos mostra que os cristais obtidos para 10 minutos de sintese
aparentemente exibem menor quantidade de defeitos superficiais do que aqueles
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obtidos para 4 minutos. Para a verificagado desta suposicao foram realizados testes
de friabilidade para a granulometria de 250 pm. Os resultados obtidos estéo
apresentados na Figura 7.
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Figura 7 - Distribuicdo da granulometria apos teste de friabilidade.

De acordo com os resultados apresentados na Figura 7 confirma-se que
quanto maior o tempo de sintese menor €& a friabilidade dos cristais e,
consequentemente, maior sua resisténcia mecanica. Uma melhor visualizag&o
destes resultados é apresentada na Figura 8.
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Figura 8 - indice e percentual de quebra apds teste de friabilidade.

Comparando-se todos os resultados apresentados pode-se notar que o maior
rendimento foi obtido para o tempo de 7 minutos. Entretanto, os cristais com maior
resisténcia sao aqueles obtidos para o tempo de 10 minutos. Portanto, dependendo
do destino dado aos cristais pode-se escolher o tempo de sintese mais adequado
para a obtengdo de diamantes com propriedades mecanicas pré-determinadas:
menos resistentes usa-se 0 menor tempo e mais resistentes tempos maiores. Vale
lembrar que quanto menor o tempo de sintese menor € o custo do processo de
obtencao dos diamantes.
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4 CONCLUSOES

Baseado nos resultados obtidos com a pesquisa descrita no presente trabalho,
pode-se concluir que:
*Em funcdo dos resultados obtidos foi observado que a partir de 4 minutos o
processo de sintese ja apresenta rendimentos acima de 4g.
» Foi observado que a morfologia e tamanho dos cristais é afetada pelo tempo de
sintese.
» Notou-se como caracteristica do processo em estudo que a maior concentragao
dos diamantes constitui-se na granulometria entre 150 e 300 pym.
*Quanto a friabilidade foi observado que, para a granulometria de 250 ym, o tempo
apresenta influéncia significativa. Quanto maior o tempo mais resistentes se tornam
os cristais.
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