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Resumo

Compdsitos formados por particulas superduras dispersas em matriz polimérica
estdo sendo considerados para polimento de rochas ornamentais. Neste artigo
determinou-se a resisténcia a abrasdo de compdsitos com particulas de diamante
embutidas em matriz de resina epoxidica modificada relativamente a percentagem
de endurecedor. Corpos de prova dos compdsitos foram fabricados a temperatura
ambiente com incorporacdo de até 30% de cristais sintetizados de diamante em
resina epoxi do tipo DGEBA curada com diferentes quantidades, 7 a 21%, de
endurecedor TETA. Ensaios foram realizados em abrasimetro padrao para distintos
tempos e carregamentos. Resultados mostraram que a resisténcia a abrasao
aumentou sensivelmente com a incorporacio de particulas de diamante. Além disso,
verificou-se que para a mesma quantidade de diamante os compdsitos tornam-se
mais resistentes a abrasdo quando fabricados com percentagem de endurecedor
correspondente a estequiomética 13%.
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WEAR RESISTANCE OF COMPOSITES WITH DIAMOND INCORPORATED INTO
MODIFIED EPOXY MATRIX
Abstract
Composites made of superhard particles dispersed into polymeric matrix are being
considered for polishing ornamental stones. In this article, the wear resistance of
composites with epoxy matrix, modified with respect to the percentage of hardener
(phr), embedded with diamond particles was determined. Room temperature cured
composite specimens were manufactured by incorporating up to 30% of synthesized
diamond crystals into type DGEBA epoxy resin with addition of different percentage
of TETA hardener, from 7 to 21 phr. Tests were conducted in a standard abrasimeter
for distinct times and loading operational values. The results have shown that wear
resistance increased significantly with the amount of incorporated diamond.
Moreover, it was found that, for the same amount diamond, the composite wear
resistance is higher for the phr corresponding to stoichiometric 13.
Key words: Diamond composites; Epoxy matrix; Wear resistance; Phr modification.
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INTRODUGAO

Ferramentas de corte, perfuragéo e polimento apresentam como caracteristica
comum, o fato de empregarem materiais compdsitos para atender sua principal
funcao relacionada com o desgaste abrasivo.l"? No caso de operacdes de corte e
perfuragdo, exige-se que, além das particulas abrasivas, o compadsito possua matriz
com elevada resisténcia para suportar as cargas mecanicas impostas ao material
como um todo. Exemplos deste caso sdo os compdsitos constituidos de matriz
metalica incorporada com particulas de carbeto de tungsténio ou diamante.”! Estes
compositos sdo hoje essenciais para perfuragéo de pogos de petroleo

Por outro lado, operagdes de polimento, embora também necessitem de
particulas duras, podem ser realizadas com compdsitos de matrizes menos rigidas,
como as poliméricas.*?! Em particular, a matriz de resina epdxi oferece as
vantagens caracteristicas de um polimero termorrigido associadas a rigidez
mecanica e a relativa estabilidade térmica.®® Por estas razdes, compdsitos com
matriz epoOxi incorporados com particulas de diamante foram recentemente
investigados tendo sido concluido que podem ser efetivos materiais abrasivos para
polimento.l*'"]

A despeito destas pesquisas cientificas sobre o comportamento de
compositos diamantados com matriz epdxi, até o momento ndo haviam sido
realizadas investigacdes tecnoldgicas a respeito da resisténcia a abrasdo dos
mesmos. Assim, o objetivo do presente artigo foi realizar um trabalho preliminar
sobre a resisténcia a abrasdao de compdsitos endurecidos com particulas de
diamante em matriz epoxi modificada em relagdo a percentagens de endurecedor.

MATERIAIS E METODOS

Diferentes resinas epoxidicas foram utilizadas como matriz, variando-se a
quantidade do mondmero comercial do tipo éter diglicidilico do bisfenol A, conhecido
como DGEBA, relativamente a percentagem, phr, do endurecedor trietileno
tetramina, conhecido como TETA. Esta percentagem variou de 7 a 21 %.

Os cristais de diamante incorporados a matriz epdxi foram produzidos por
técnica de alta pressdo e alta temperatura, conforme descrito em outra
publicacdo.l'? Corpos de prova dos compositos confeccionados somente com a
resina epoxi pura, nas diversas modificagdes de percentagem de endurecedor, bem
como com todas essas matrizes epoxidicas incorporadas com 10, 20 e 30 % em
peso de particulas de diamante foram submetidos a ensaios de abrasdo. A Figura 1
ilustra o aspecto de alguns destes corpos de prova.

Figura 1 — Corpos de prova de compositos diamantados com matriz epoxidica.
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Os ensaios de abrasao foram conduzidos em um equipamento abrasimetro
tipo AMSLER modificado, como mostrado na Figura 2. Nesta figura observa-se que
o sistema utilizado para desgaste dos corpos de prova foi um disco de granito com
didmetro externo de 700 mm e altura de 50 mm. O granito do disco & do tipo
monzogranito cinza que possui estrutura orientada e granulometria variando de 4 a
20 mm, o que corresponde ao tipo de pedra ornamental extraida na regido Norte
Fluminense. As principais caracteristicas deste granito sdo: densidade de 2,67 g/cm?®
e dureza estimada de 6,5 Mohs.

Figura 2 — Abrasimetro utilizado no presente trabalho.

Cada corpo de prova foi acoplado verticalmente a superficie de polimento do
disco como mostrado na Figura 2. Enquanto o disco girava a 20 rotagdes por minuto,
o corpo de prova era colocado em contato com a superficie, sob a acdo de uma
carga de 3 kg. Os corpos de prova foram pesados antes e apds o ensaio de abraséo
em uma balanga digital SCALTEC com 0,1 mg de precisdo. A resisténcia ao
desgaste R, foi medida pelo inverso da perda relativa de massa (PRM) de cada
amostra ap6s 20 segundos através das equagdes

m,—m;
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PRM 100 (1)
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onde m; e ms sdo, respectivamente, as massas inicial e final do corpo de prova.

A superficie do corpo de prova que sofreu abrasdo foi analisada apés o
ensaio por microscopia eletrénica de varredura, MEV, em um equipamento Jeol,
modelo JSM-460 LV do Programa de Engenharia Metalurgica e de Materiais,
PEMM/COPPE/UFRJ. A superficie analisada foi previamente metalizada com ouro e
observada por elétrons secundarios a 15 kV.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 3 apresenta as curvas da resisténcia ao desgaste, para um tempo de
20 segundos, medidas pelo inverso da perda relativa de massa, como indicado na
da Eq. (2), em funcdo da quantidade incorporada de diamante para diferentes
percentagens de endurecedor da matriz epoxi.

o 81 —a—phr7 ]
'® —e—phr 13

2 7 phr 17 ]
< ] —wv— phr 21 ]
0] 6_ -
@

S ] ]
@ O T /0 i
T 47 - ——
o 3- / T
= I

£

S

©

o

1 ! ' ! ' ! ! ' ! ' !

—
0 5 10 15 20 25 30

Fracdo em Peso de Particulas de Diamante (%)

Figura 3 — Curvas de resisténcia ao desgaste em 20 seg. dos compésitos com diferentes fragdes em
peso de diamante para diversos phr da matriz.

Vale a pena ressaltar alguns pontos relativos aos resultados mostrados na
Figura 3. Inicialmente, nota-se que a incorporagdo de particulas de diamante
aumenta a resisténcia a abrasdo. Este fato € mais significativo para a matriz com
percentagem de endurecedor, 13%, correspondente a estequiométrica. Neste caso,
dentro dos limites de erro estatistico indicados pelas barras do intervalo do desvio
padrao, tem-se um aumento praticamente linear na resisténcia a abrasdo com a
fracdo incorporada de diamante. Uma justificativa, em principio, seria a maior
estabilidade do sistema epdxi estequiométrico, no qual todos os anéis moleculares
seriam abertos pelo endurecedor, permitindo o maximo de liga¢gdes cruzadas e,
consequentemente, produzindo a matriz mais rigida.l'*'*

Por outro lado, sistemas epoxidicos nos quais a percentagem de endurecedor
& pouco maior que a estequiométrica tendem a ser mais resistentes e tenazes.!">"®
Além disto, verificou-se que a matriz epdxi estequiométrica, 13% de endurecedor,
apresenta a pior condicdo de adesdo com as particulas de diamante.l'® Esta
aparente contradicdo indica que os mecanismos de resisténcia a abrasao podem ser
distintos daqueles responsaveis tanto pela resisténcia mecanica e tenacidade quanto
pela adesdo das particulas de diamante. Na verdade, durante o processo dindmico
de abrasao, como o0 que ocorre por desgaste em um disco do abrasimetro, Figura 2,
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a temperatura pode elevar-se algumas dezenas de graus Celsius. Polimeros
termorrigidos, como a resina epoxi, tendem a completar suas reagdes de cura com o
aumento da temperatura.'"¥ Assim, a temperatura poderia ter um efeito semelhante
a um relativo aumento da percentagem de endurecedor, por exemplo, 15 a 17%, o
que acarretaria maiores resisténcia e tenacidade,!'"'® comparativamente a
percentagem 13% estequiométrica.

Propbe-se entdo que a maior resisténcia a abrasdo dos compodsitos com
matriz epoxi estequiométrica, Figura 3, seja decorrente da subita elevacdo de
temperatura do sistema causada pela fricgdo entre o corpo de prova e o disco de
granito do abrasimetro, Figura 2. Isto parece favorecer maior rompimento dos anéis
epoxi e o estabelecimento de mais ligacbes cruzadas na matriz. Este efeito de
aumento da energia térmica seria similar a introducéo, a frio, de alguma quantidade
percentual de endurecedor, por exemplo, passando de 13 para 17%. Isto também
contribuiria para reforcar a fraca aderéncia das particulas de diamante a matriz
epoxi.

A analise por MEV da superficie desgastada dos corpos de prova apds o
ensaio de abrasao revela alguns pontos relevantes relativos ao papel da matriz epoxi
e das particulas incorporadas de diamante. A Figura 4 apresenta a microestrutura
por MEV da resina epoxi pura com 7% de endurecedor. Esta figura é representativa
das demais resinas epoxi modificadas que apresentam resisténcias a abrasao
similares, como indica a Figura 3.

(a) (b)
Figura 4 — Superficie desgastada do corpo de prova de resina epoxi pura modificada com 7% de
endurecedor: (a) aumento de 40x e (b) aumento de 1000x.

Na Figura 4(a) com menor aumento nota-se que a abrasao contra o disco de
granito produziu uma superficie rugosa com leve tendéncia de formacgao de faixas
alongadas na direcéo do desgaste. Com maior aumento, Figura 4(b), a superficie da
epoxi que sofreu abrasdo mostra areas relativamente lisas circundadas por regides
com aspecto granulado, formadas por particulas aparentemente soltas. Uma
possivel interpretagdo para este fato seria a natureza heterogénea do processo de
abrasao resultante das distintas fases do granito e seus desniveis em relagcéo a
superficie do corpo de prova

No caso do compdsito com 30% de diamante e matriz estequiométrica, 13%
de endurecedor, a Figura 5 mostra a significativa participagdo das particulas de
diamante no processo de abrasdo. Com o mesmo baixo aumento de 40x da Figura
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4(a) anterior, a Figura 5(a) revela uma superficie mais rugosa ainda com nédulos
protuberantes separados por estrias reentrantes. Com maior aumento, Figura 5(b),
estes nodulos mostram a participagdo de particulas poliédricas de diamante com
evidéncia de desgaste nos planos coincidentes com a superficie do corpo de prova.

Figura 5 — Superficie desgastada do corpo de prova do compdsito com 30% de diamante incorporado
a resina epoxi estequiométrica: (a) aumento de 40x e (b) aumento de 500x.

A analise da Figura 5, em confronto com a Figura 4, indica que os compdésitos
diamantados apresentam um comportamento bem distinto da resina epdxi pura. Isto
€ esperado ja que as particulas muito mais duras de diamante sdo as principais
responsaveis pelo mecanismo de desgaste ocorrido em contato com o disco de
granito.®# Este mecanismo sera tanto mais efetivo quanto maior for a quantidade de
particula de diamante incorporada ao compdsito, o que justifica os resultados
mostrados na Figura 3.

CONCLUSOES

A resisténcia a abrasdo de compdsitos diamantados com matriz epoxi
modificada em relagdo a quantidade de endurecedor, aumenta com a fragdo de
particulas de diamante incorporada na matriz.

Os compésitos com a razdo estequiométrica, correspondente a 13% de
endurecedor em relagao a resina epoxi, apresentaram a maior resisténcia a abrasao
para qualquer quantidade, até 30% em peso de diamante incorporada a matriz.

Sugere-se que a maior resisténcia a abrasédo para 13% de endurecedor seja
acentuada pelo efeito térmico que completa as ligagdes cruzadas da resina epodxi e a
torna mais dura que as modificadas com maior percentagem de endurecedor como
15 e 17%, em principio, com maiores resisténcia mecanica e tenacidade.
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