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Resumo

Os materiais superduros policristalinos (MSDP) a base de diamante sintético e
nitreto cubico de boro, apresentam aplicagbes diversas, principalmente na industria
de ferramentas. A analise geral mostra que para cada tipo de MSDP ha uma estreita
faixa de aplicagao, se considerarmos o uso eficiente das ferramentas fabricadas a
partir desses materiais. Entretanto, devido a pouca experiéncia no emprego desses
materiais, as areas de atuag¢ao ainda nao foram bem definidas. Por essa razao, no
Brasil as atividades de implantagcdo dos insertos de MSDP estao na fase inicial,
possibilitando desenvolver uma produgédo propria desses materiais. No presente
trabalho, os MSDP foram classificados e analisados de modo a definir uma linha de
pesquisa futura. Foi realizada a sinterizacédo de pé de diamante com silicio, como um
exemplo da possibilidade de fabricacdo desses materiais no Brasil. A obtengao de
32 amostras de compésito “diamante-SiC”, com dimensdes equivalentes a 5mm de
altura e 12mm de diametro, foi feita sob parametros de 3,0 até 9,0GPa, temperatura
de 1713K, num tempo de 30s. As amostras apresentaram propriedades mecéanicas
satisfatorias.
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1 INTRODUGAO

A procura pela perfeigdo tecnolégica da produgcdo é uma das tendéncias
basicas do progresso técnico atual. Em conformidade com essa orientagcdo, as
exigéncias para o aumento da produtividade de qualquer tratamento mecanico sao:
diminuigdo do consumo de energia, critério de precisao mais rigidos e elevagao da
qualidade das superficies trabalhadas. E comum, por exemplo, na fabricacdo em
série de pecas, o uso de novos materiais de constru¢do mecanica com resisténcia e
dureza elevada. Por essa razéo, cresce a demanda por novos materiais superduros
que possam funcionar como ferramentas de corte (ou usinagem) mais efetivas, tanto
para a industria metal-mecanica quanto para o processamento de rochas
ornamentais ou perfuragdo de pogos na industria petrolifera (OWENS, 2000, p. 177),
(BOBROVNITCHII e SKURY, 2000, p. 1523).

Os materiais superduros desenvolvidos, diamante sintético, nitreto cubico de boro e
suas combinacdes, as quais possuem dureza que superam de 2 a 5 vezes a dureza
dos materiais convencionais, apresentam as exigéncias necessarias para uso como
ferramentas de corte e usinagem nos diversos ramos da industria, tais como a
automobilistica, aeronautica, construcdo de maquinas e navios, processamentos de
rochas ornamentais, perfuracdo de pogos para petroleo, etc.

No presente trabalho sdo apresentados os resultados de analise da fabricacdo dos
materiais policristalinos, suas propriedades e as perspectivas de desenvolvimento
destes materiais no Brasil.

2 CLASSIFICAGAO GERAL DOS MATERIAIS SUPERDUROS
POLICRISTALINOS

Classificar os materiais superduros policristalinos (MSDP) é bastante dificil
devido a grande diversidade de sua produgdo. Mais de 16 paises estédo
desenvolvendo MSDP (BOBROVNITCHII e SKURY, 2000, p. 1524), mas somente
seis paises atuam no mercado internacional.

A classificacdo adotada neste trabalho é baseada no método de obtencao dos
MSDP e particularidades estruturais. Essa classificagdo é apresentada na tabela 1.
Como ja é sabido, a obtengao dos MSDP pode ser realizada aplicando alta pressao
(até 9,0GPa) e alta temperatura (em torno de 1800°C) sobre uma matéria prima
adequada. Os métodos de obtengao podem ser divididos em quatro grupos: sintese,
sinterizagdo sem ligantes ativadores, sinterizacdo com ligantes ativadores e
consolidacdo dos MSDP com outros materiais de alta dureza via altas pressdes e
temperaturas. As caracteristicas fisico-mecanicas de alguns policristais de
diamantes sdo apresentados na tabela 2.

As pastilhas feitas de diamantes policristalinos possuem melhor resisténcia a
cargas dindmicas em relagdo as pastilhas feitas de diamantes monocristalinos.
Apesar da dureza diminuir em comparagdo com o diamante natural, que sao
monocristais, os diamantes policristalinos, apresentam maiores resisténcia a tragao
e ao cisalhamento transversal.

As vantagens das ferramentas de compadsitos policristalinos esta relacionado
a orientacdo livre dos microcristais na camada de trabalho das pastilhas de corte
que garante a elevada homogeneidade em relagdo a dureza e a resisténcia ao
desgaste em todas as diregdes (BROOKES, HARRIS e AL WATBON, 1997, P. 51).

A condutividade térmica da camada adiamantada pode atingir valores entre
320-480W/m-K, de acordo com a temperatura. Por exemplo, no intervalo de



temperatura de 320-480K, a condutividade térmica da pastilha de “Syndite 010” esta
entre 420-480 W/m-K , e para as pastilhas de Syndite de outras marcas ficam entre
550-640 W/m-K (BEX e ROBERTS, 1979, p. 7).

Atualmente o material superduro a base de BN tem duas modificagdes: fase
wurtzite wBN e esfarelite cNB (WENTORF, 1978), (SHULZHENKO e GARGIN, 1989,
p.150). Os materiais superduros a base de BN é caracterizado por possuir uma
ampla faixa de propriedades fisico-mecanicas (Tabela 3). Isto deve-se tanto a

tecnologia utilizada quanto a estrutura obtida durante a produgéo.

Tabela 1. Os métodos de obtencdo dos MSDP.

catalisadores.

Grupo: Método de Obtencao: Representante:
Transformacdo do grafite em .
diamante ’ poIicriste?Iino na Carbonado (ASP’K—.Ru33|a) [3]
presenga do solvente catalisador Ballas (ASB - Russia) [3,4]
Transformagcdo do hBN em cNB

Sintese na presengca de solventes|Composito 01 (Russia) [12, 13]

Transformacédo direta do hBN em
cNB.

Compdsito 02 (Russia) [12, 13]

Transformacao de wBN em cNB.

wBN - T(4,5,8) — (Japao) [14]
Compdsito 10 (Ucrania) [16]

Sinterizagao

Sinterizagdo do pdé de diamante
sem ativador.

Megadiamond (Megadiamond
Ind, USA) [5-7]

Sinterizacao

Sinterizagdo do pé de diamante
com ativador. Sinterizagdo do po6
de cNB com ativador.

SYNDAX - 3 (De Beers, S A) [15]
AKTM (Ucrania) [17]

Amborite (De Beers, S A) [10]
Kiborit (Ucrania) [17]

Consolidagao
dos MSDP
com outros
materiais de
alta dureza.

Formacdo de pastilhas de
camadas duplas com camada de
trabalho adiamantada.

Formacdo de pastilhas de
camadas duplas com camada de
trabalho de cNB.

Syndite (De Beers, SA) [8,9]
Megapax (Megadiamond Ind, USA)
[5-7]

Compax (GE, USA) [11]

ATP (Ucrania) [17]

BZN Compax (GE, USA) [16]

BN 100 (SE, Japao) [14]

DBC 50 — 80 (De Beers, S A) [15]
KTP (Ucrania) [17]

Amborite (De Beers, SA) [15]

As dimensdes das pastilhas de MSDP apresentam, normalmente, a forma de
disco com diametros de até 40mm e espessura de até 7mm, tanto para as feitas de
diamante quanto as de cNB.

A resisténcia térmica é alta, permitindo a fixagdo pastilhas por meio de

aquecimento de curta duragao (indutivo ou por magarico) sem atmosfera protetora.
Assim, em funcao do tempo de exposig¢ao, a temperatura maxima admissivel é de
993K (tempo maximo de 1,5 min) ou 953K (6 min). Abaixo de 923K o tempo de
brazagem é ilimitado (BOVENKENK, 1993).



3 APLICAGOES DE MSDP NA FERRAMENTAS DE CORTE

Na industria moderna a maior aplicacdo de MSDP esta relacionada a
compositos de camadas duplas que utilizam suporte de metal duro.

Areas de aplicagbes: mecanizagdo de metais ndo ferrosos, usinagem de
madeira, polimeros, ceramicos, corte de rochas, etc. As fresas planas € o tipo mais
difundido dessas ferramentas de MSDP. Os tamanhos das fresas sao de até 400mm
(NOVIKQV, 2001, p. 283), (SHUI'ZHENKO e GARGIN, 1989, p.150). Para usinagem
de furos e orificios sao utilizadas as pastilhas de Syndite e Syndite Microdril Blanks.

A vida util dos insertos de corte feitos de camadas de diamantes
policristalinos sobre uma base de metal duro supera em centenas de vezes a vida
util dos insertos de corte feitos apenas de metal duro, e é trés vezes superior aos
insertos fabricados de diamantes monocristalinos (NOVIKOV, 2001, p. 283).

Tabela 2. Propriedades fisicos-mecénicas de alguns MSDP.

Propriedades |Marca Comercial
de policristais Syndite | Mega
de diamantes: ASPK  |ASB AKTM |ATP 010 Diamond Compax
Dureza Knoop, |80 50 65
GPa 100 |100 [%2 [%9 [0 |78 85
Densidade 3,5 3,5 346 3,74 _ 3,10 _
g/lem?® 4,0 3,9 ’ 3,77 3,48

, 0,4 0,4 0,3 3,3
t%ii‘; Comp. 0.8 0.6 0,49 0.4 7,6 38 --

~ 0,9 0,80 0,96

(GPa) |Flexao 10 0,78 -- 0.85 110 -- --
Modulo
de  Young|900 228 970 |- 8‘2‘; . .
(GPa)
Maodulo de
resisténcia a| _ 8 10 5,00 _ _
fratura Kic 13 8,61
(MPa.m'?)
omica | |20 | | |40 (g0
(BTU/m.K)

Uma area de ampla utilizacdo dos MSDP a base de diamante consiste no

tratamento de ligas de aluminio-silicio (20 a 26% de Si). As ferramentas comuns sao
destruidas muito rapidas pelas particulas de Si e SiC que ficam no interior dessas
ligas. A aplicagdo de MSDP neste caso permite aumentar de 100 a 300 vezes a vida
util do inserto de corte. Outra area bastante importante é a aplicacdo das pastilhas
nos cortadores de coroas e brocas para pocos de petroleo.

O tratamento de materiais por meio de ferramentas de MSDP a base de
diamantes deve ser feito com maquinas ferramentas rigidas e de elevada rotagao,
de modo a garantir velocidades de corte (V) de até 20m/s, o que corresponde a uma
rotagcédo de 6000RPM. Com avanco transversal (profundidade) de 2,0mm.

O tratamento de agos e outros materiais ferrosos de dificil usinagem pode ser
realizada usando de insertos de cNB (SHUI'’ZHENKO e GARGIN, 1989, p.150).



Considerando a soma de todas as caracteristicas, as areas de aplicagao de
policristais de cNB pode ser resumida como apresentada na Tabela 4.

Como observado, a aplicagao de insertos e ferramentas a base de cNB esta
condicionada ao tipo de usinagem. Portanto, para melhor relagdo custo/beneficio,
pressupdem-se a aplicagdo de determinadas marcas de ferramentas de cNB para a
usinagem de grandes grupos e classes de materiais a serem tratados.

A capacidade de trabalho das ferramentas na maioria dos casos é
determinada pelas condi¢bes dos materiais a serem tratados. A presenca de metais
de elevada agressividade para o BN, tais como o Ti e o Co, gera um aumento no
desgaste e uma diminuigéo na produtividade (NOVIKOV, 2001, p. 283).

Tabela 3. Propriedades fisico-mecanicas de alguns materiais policristalinos de cNB.

Marca Comercial

Propriedades | Compdsito Kibo BZN Ambo Sumilboron |Wurzin
do CNB 01 lo2 los Rit KTP |[Com rite BN BN WBN | WBNT
pax 100 (200 (14 18
Dureza
32 30 320 |25 |35 40 |30 |28
Knoop 38 |38 |38 [360 (33 |45 |%8% |45 |5 34 |40
(GPa)
Densidade 3,31 |3,42 (3,34 3,20
(g/cm®) 3,45 (3,50 [3,50 [3,34 |~ 348 1337 |- 420 |- -
Comp. | 225 |400 [200 (26 | B ~ ~ ~ ~ ~
P- 1315 |6,50 |4,00 [3,2
Res. _ 0,43 0,26 0,32
(GPa) | T8 | 040 |~ |035 |o3s |~ |~ |94 |- |04 |- -
_ 10,70 [0,68 [1,20 |0,55
Flexdo | 'og 070 [150 |oes |~ |~ |57 |—  |047 |- |-
Modulo de
resisténcia a|37 108 |71 [135 [12° 86 (131 |70 (66 | | _
fratura  Kic|4.2 [V1ON|VAON |V20N | > |K20N |VION |V5N | V10N
(MPa.m"?)
Modulo 680 650 | 850 680
de Young 720 720 780 910 |~ - 720 - 814 |- -
(GPa)
Coeficiente 06 |- 015 1016 |-- . 022 |- - - -
de Poisson
Condutivida
de térmica gg 85 28 100 |80 |- ];g gg gg I
(BTU/m.K)
Resistencia 1343 | 1273 | 1273 1273
termica 1473 1423 (1373|1973 |~ |~ 1473 |~ - - -
(W/m-k)

Nos insertos de MSDP a base de cNB, os parametros de usinagem para
materiais metalicos e poliméricos, alcangam valores de V=16m/s, avango
longitudinal de 0,6mm/rot e avancgo transversal (profundidade) de 5mm.

O Brasil ainda nédo produz as pastilhas de MSDP. O desenvolvimento
industrial vai exigir a aplicacdo de novos materiais para ferramentas. Por essa razao,
€ positivo que o Brasil adote medidas concretas nesse sentido.



4 OS MATERIAIS SUPERDUROS DESENVOLVIDOS NO BRASIL

Desde 1997 a UENF vem desenvolvendo pesquisas na area de materiais
superduros, principalmente os diamantes sintéticos (BOBROVNITCHII, SKURY e
RAMALHO, 2001, p. 51). Com a acumulagdo de p6é de diamante obtidos numa
quantidade equivalente a 10.000 quilates, foi possivel realizar a producdo de
materiais compdsitos adiamantados. Por causa da ampla utilizacdo nos ultimos anos
dos compdsitos a base de diamante com carbeto de silicio, foi decidido realizar as
pesquisas relacionadas com este material, de modo a possibilitar a obtengdo desses
materiais no Brasil (BELTOUR, 1975), (BROOKES, HARRIS e AL WATBON, 1997,

P. 51).

Tabela 4. Areas de aplicacdo racional de MSDP a base de CNB.

Material Areas de Aplicacéo

Amborit Usinagem continua e descontinua de acos ligas de alta dureza,
ferro fundido, tarugos (60HRc) e materiais de tratamento dificil.

Sumilboron Tratamento de agos, ferro fundido e superligas a base de Ni e Co.

BN100 Usinagem continua e descontinua de acos e ferros fundidos

BN200 tratados termicamente.

Wurtzin WBN T18 | Usinagem de a¢cos com dureza até 60HRc.

Composito 01 Substituicao da retifica para agos alta dureza e ferros fundidos.

Usinagem continua e descontinua de agos a alta dureza, metais
Compdsito 10 duros com teor de Co superior a 15%, acos de estrutura
austenitica e acos com revestimentos de alta dureza.

KTP Substituicao da retifica em materiais a base de ligas de Ni.

Kiborit Usinagem continua e descontinua de acos de alta dureza, ferros
fundidos, e recobrimentos a base de Ni, Fe e Co.

A estrutura de tais compdésitos representa, via de regra, o conjunto com 80-
90% de p6 de diamante entre as quais ficam o carbeto de silicio e silicio que néo
reagiu com nenhum outro elemento (NOVIKOV, 2001, p. 283). Para elevar a vida
util, segundo nossas determinagdes, € necessario entender o que ocorre com o
silicio que nado reagiu com o carbono. Obviamente o silicio livre causa o
aparecimento de altas tensdes internas nas amostras durante a etapa do
resfriamento na sinterizacio. Isso deve-se ao aumento de volume do silicio.

Numa patente (BOVENKENK, 1993) foi oferecido um método para obtengao
de compactos densos termoresistentes com condutividade elétrica baseado na
hipétese da penetragao do silicio dentro da massa de p6 de diamante compactado.

No presente estudo foi realizado a sinterizagdo pela penetragéo do silicio no
interior do compacto, de modo a elevar a resisténcia mecanica do mesmo. Isso foi
feito como um exemplo da possibilidade de se produzir no Brasil os MSDP.

5 METODOLOGIA

O processo de sinterizacdo foi executado em uma prensa hidraulica de 2500
toneladas de for¢a equipada com dispositivo de alta presséo do tipo bigorna com
superficie de trabalho toroidal e concavidade central com 30mm de diametro
(VERESTSHAGIN E KHVOSTANTSEV, 1974). Com este conjunto é possivel a
utilizacao de uma célula de reativa de 16mm de didametro. O esquema da célula de
reativa esta apresentado na Figura 1.



A pressao foi calibrada em fungao das transformacées de fase do Bi I-Il (2,55GPa),
PbSe (4,23GPa) e Bi VI-VII (7,7GPa). Através da relacao entre a pressao no cilindro
principal da prensa e a pressao no interior da camara de compressao foi construido
o grafico da calibragdo da pressado. A temperatura foi medida com a utilizagdo do
termopar Pt/Pt-10%Rh em fungédo da corrente elétrica aplicada para a geragéo do
calor no interior da camara de compressao.

1 - Condutor elétrico de Mo

2 - Disco de Mo

3 - Aquecedor de grafite

4 - Anel de CsCI-ZrO»

5 - Disco de grafite

6 - Microp6 de diamante 40/28um)
7 - Disco de Silicio

Figura 1. Esquema da célula reativa.

Os experimentos foram executados obedecendo a seguinte ordem:
Compactagao do p6 de diamante (40/28um) a frio e variando a pressao de 3,0 até
9,0GPa.

Aquecimento da célula sob temperatura 1713K durante 30 segundos.

Desligamento do sistema de aquecimento.

Reducao lenta da pressao até a pressdo ambiente.

Desmontagem da célula e retirada da amostra.

Retifica dos topos da amostra.

Determinacdo da microdureza Knoop nos topos da amostra utilizando identador de
diamante com carga 9,8N.

Execucao dos ensaios para determinagcdo da resisténcia ao desgaste. Para esta
etapa foi utilizado um disco de corte abrasivo de Al,03;, sendo feita a pesagem das
amostras e do disco antes e depois de cada teste.

Calculo do coeficiente de resisténcia ao desgaste ¢é feito através da relagao entre a
perda de massa da amostra (AMc) e o disco abrasivo (AMp). Para os calculos foi
utilizada a relagédo apresentada abaixo.

ne AM . mg (1)
AM kg

6 RESULTADOS E DISCUSSAO

Apods os experimentos foram obtidas 32 amostras do material compdsito com
as seguintes dimensdes: 12mm de didmetro e 5mm de altura. Os resultados dos
experimentos estdo apresentados nas figuras 2 e 3.

A andlise da influéncia da pressao de sinterizacdo indica que para valores
acima de 6,5GPa nao sao encontradas variagbes significativas nas propriedades
mecanicas. A microdureza atinge o valor maximo de 52+3GPa e, com o0 aumento da
pressédo, tende a permanecer constante. O mesmo comportamento € observado
para o coeficiente de resisténcia ao desgaste, o qual tende a ser manter constante
em 2,9 + 0,3 mg/kg para valores da pressédo acima de 6,5GPa. Deve ser ressaltado
qgue estes resultados sao validos especificamente para a granulometria e valores de
tempo utilizados no presente trabalho. Segundo SHULZHENKO e GARGIN (1989,



p.150) o valor da superficie especifica dos graos de diamante, assim como o valor
do didmetro médio dos poros criados durante o processo de sinterizacdo do micropo
de diamante, ndo apresentam variagbes significativas para pressdes acima de
6,0GPa. Esta observacado corrobora para validagdo dos resultados aqui obtidos.
Com o aumento da pressdo na camara de compressdo do dispositivo de alta
pressdao ocorre a diminuicdo a porosidade do micropd compactado e,
consequentemente, observa-se a diminuigdo do teor da fase do carbeto de silicio e
aumento da fase diamante nas amostras do compodsito produzido. Este fato foi
comprovado pelas analises de raios-x, onde foi determinado que nas amostras
sinterizadas em pressdes acima de 6,5GPa o teor de SiC é constante e
aproximadamente igual a 23,5% (em massa).
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Figura 2. Dependéncia da microdureza
Knoop do compdsito diamante-SiC pela
pressao de sinterizagao.

7 CONCLUSAO

Figura 3. Dependéncia do coeficiente de
resisténcia ao desgaste do material compdsito
“diamante-SiC” pela pressao de sinterizagéo.

A anadlise da produgdo mundial dos MSDP revelou que ha diversividade de
pastilhas, de acordo com a utilizagao. Por essa razdo, é observada a falta de
definicdo das areas de aplicagdo e tipos de ferramentas a serem necessarias a
industria Brasileira. Isto € uma questao em aberto para pesquisas futuras;
= Os resultados experimentais preliminares mostraram que existe a possibilidade
de desenvolver no Brasil a producdo de pastilhas de MSDP via altas pressao,
tanto do ponto de vista da preparacdo dos especialistas qualificados quanto da
metodologia a ser empregada;

= Foi mostrado que as pastilhas obtidas a base de “Diamante-SiC” possuem as
propriedades se assemelham as que sio produzidas comercialmente;

= Foi estabelecido, para as condi¢des deste trabalho, um valor minimo para a
pressdo de sinterizagdo para o qual é possivel a producdo de um material
composito policristalino de duas fases (diamante e SiC) com elevadas
propriedades mecanicas. Este valor minimo da presséao (6,5GPa) servira como a
referéncia para selecdo do tipo e dimensbes da camara de compressido de
dispositivo de alta pressao.
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Abstract

The polycrystalline superhard materials (PSM) made of synthetic diamond and cubic
boron nitrite can be used at several applications, means at tools industries. The
complete analyzes shows that each kind of PSM has a range narrow application, if
we take into account the efficient use of tools makes with these materials. However,
due few experience at use the polycrystalline superhard materials, the fields of
applications else were not definite. Thus, at Brazil the actives of implantation PSM
inserts are in initial faze. It can possibility the Brazilian production development these
materials. At present works, the PSM were classified and analyzed with objective
define the way to future searches. It was achieved the sintering powders diamond
mixture with silica, to show that is possible to fabricate PSM at Brazil. To obtain 32
specimens of “diamond-SiC” composite, with dimension of height 5mm and diameter
12mm, was used pressure among 3,0 up to 9,0GPa, temperature up to 1723K, under
time 30s. The specimens obtained has been properties mechanical satisfactory.

Key-words: High pressure; Diamond; Polycrystals; Cut tools.
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