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Resumo:0 ferro é um forte catalisador da grafitizacdo idena@ntes. Esta grafitizacdo ocorre principalmentamte

0 processamento de compdsitos - sinterizacao coirel ou prensagem a quente, e durante as operdedeorte.
Com o objetivo de evitar ou minimizar este efeiwletErio, hA uma crescente utilizacdo de diamamesstidos
processados pela metalurgia do pé para ferramdistagntadas.

Este trabalho estuda a influéncia do Fe na grafifiz do diamante. ApGs a mistura, a prensagemraegioe realizada

a 35MPa/900°C / 3 minutos — estas sdo as condipdie de prensagem a quente utilizada na indusiea
processamento de ferramentas diamantadas.

Aspectos microestruturais foram observados por MEVA difusdo de Fe no diamante foi estudado por EDS.
Grafitizacdo foi analisada por DRX e espectroscépdanan. Verificou-se que o Fe ndo ativou a grafiio sobre
diamantes, nas condi¢cdes de prensagem a quente.

Palavras-chave: Grafitizacdo, Prensagem aquenteaibantes.

1. INTRODUCAO

As ferramentas diamantadas empregadas para odmnrtechas ornamentais sdo compdésitos constituiglos d
particulas de diamante embebidos numa matriz roatlidjante.

As ferramentas diamantadas séo produzidas porurgitaldo p6 (MP), técnica de processamento queader
facilidade na mistura de diferentes pds e, consegiiente, possibilita criar novos materiais compésicom
propriedades fisicas e mecénicas especiais. Esgagd&€ompreende duas rotas:
1-Metalurgia do p6 convencional
2- Prensagem a quente

A eficiéncia de diamantes em ferramentas cortadgpende da capacidade da matriz segurar 0s megaiss,
a unido entre matriz e diamante determina as eafsiitas microestruturais e o rendimento da fezraende corte.

O ligante mais utilizado para a adesédo de diamante$erramentas impregnadas é o cobalto (Co). &ace
flutuacbes do preco deste metal no mercado mun(iestabilidade), alto custo, problemas ambientas n
beneficiamento, e ao fato de que poucos paisedeténtores de reservas e producdo deste metaljipedores, vem
desenvolvendo alguns novos ligantes metdlicos, sudystancial reducdo do teor de Co, onde tais predit baseiam
no sistema ferro (Fe) - cobre (Cu), com adicdo ménile (Co)-Cobalto.

O grande problema é que o Fe é um forte agentBticatala transformacéo reversa do diamante enitgraf
grafitizacdo, e durante a sinterizacdo (conventianga por prensagem a quente) este fendmeno pauteep de forma
gue a ferramenta sofre redugdo em desempenho e tampda udtilFilgueira, M. et al (2002).
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2. MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados foram: p6 de Ferro puran ¢gamanho médio de particula 40pum (dados do fatigca
Metalpé LTDA), e os diamantes da element six (E®n tamanho médio de cristal cubo-octaedral 425gomam
utilizados diamantes tipo MBS 960 sem revestimento.

2.1 SINTERIZACAO (PRENSAGEM A QUENTE).

Estas sinterizacGes foram realizadas na prensaeatgjundustrial Pyramid, e foi utilizada a condicéo
35MPa/900°C/3 minutos, uma vez que estes sao @mnptios designados para a producéo industrialni-ofaidas
amostras cilindricas de diametro x altura de 10 rmin, a base de compésito Fe — 10% peso diamante.

2.2 ANALISE MICROESTRUTURAL .

As amostras a base de ferro com os cristais deagitenforam analisados via MEV, para a observagédo da
distribuicdo dos cristais de diamantes na matgariie, apés ensaios de compressdo — superficieatlgaf Foi
observada a adeséo dos cristais de diamantes ria, megtdiante andalise topolégica de suas interfaces

A analise da microestrutura das amostras foranizegls no microscépio eletrénico shimadzu. Tamb&m f
utilizado o espectrdmetro de fluorescéncia porgiaatispersiva de raio-X (EDS), visando a detergaoaqualitativa
dos elementos em varios pontos de interesse dastrasigpara que se tenha uma indicacao das paskimmiacdes de
fases, carbetos.

2.3 AVALIACAO ESTRUTURAL.

O equipamento utilizado foi um difratbmetro mardanmadzu, utilizando a radiacdo Cy-KPasso de
0,02°/seg., com varreduréd2-o(0_go°.

A determinacédo das caracteristicas dos espectrddgrdedo e a identificacdo das fases presenteamastras
foram, realizadas com o auxilio das fichas JCPDS.

2.4 ESPECTROSCOPIA RAMAN.

No presente trabalho, a espectroscopia Raman &mlaupara identificacdo de diferentes fases careasac
associadas a diferentes estados de hibridizac&arthono, e eventualmente a graus de cristalizaigliotds para
saber se houve a grafitizagdo do diamante apdigentdo. O espectrometro utilizado foi de confequ@pria, do
instituto de fisica de Universidade Federal do ®iande do Sul, no laboratério de altas pressdE4FRGS.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES
3.1 FOTOMICROGRAFIAS GERADAS POR MEV.

As figuras 1 e 2 mostram a microestrutura do coitpddtido com diamantes sem recobrimento. Varias
informacBes podem ser extraidas das imagens. $&dbservar que as superficies da fratura (endaiocempressao)
exibem diamantes fracamente aderidos a matrizrde fisto pode ser explicado em duas frentes: §iyabadesao nos
diamantes com a matriz, (2) baixa adesdo dos dimmaso ferro sem a presenca dos elementos notatlamen
consagrados na adesédo de diamantes, tais comdocebalquel. Estas explicagdes estdo em pleno aawh as
referéncias Oliveira L.J. et al (2007, 2008). Pséevisualizado na figura 3, 4 e 5 na analise dafcgs de EDS que
ndo houve nenhum tipo de reagdo na interface encedimmante, onde pode se verificar que as arestagtices bem
definidos além das superficies bem regulares sdicias de que ndo houve consumo do carbono do dienpela
grafitizacdo ou reacdo com o ferro, para formaresgita. As particulas de diamante sdo bem molhpélasmatriz de
ferro, o que era de se esperar, pois como ja feicmepado, o ferro puro ndo € um bom ligante pardiamantes.
Vérias fendas entre a matriz e os cristais de ditanado observadas. A presenca destas fendaséidsdria dois
fatores: a primeira é a retracdo diferencial dondiate e do ferro. Durante o resfriamento do conpdss diferentes
coeficientes de expansédo podem descolar em padastais da matriz. Um outro fator é atribuido aneira como a
superficie para analise foi obtida, ou seja, ardedigdo por ensaio de compressédo. As tensbes caimvaedeformam



VI Congresso Nacional de Engenharia Mecanica, 18 a 21 de Agosto 2010, Campina Grande - Paraiba

primeiro a matriz de ferro e pouco raramente cstais de diamante. Tais tensfes também podem pmnowosoltura
mecénica dos cristais da matriz.

AccV Probe Mag WD Det Mo. F——— 200um
150Ky 30 x50 23 SE 1 Fe + diamante AccY  Probe Mag ‘WD Det No. — 50um
15.0kY 3.0 x300 22 SE 1 Fe + diamante

Figura 2 - Micrografia da amostra da matriz de deer

Figura 1 - Micrografia da amostra da matriz de deer cristais de diamante sem cobertura com aumentd@@ex3
cristais de diamante sem cobertura com aument@ae 5 ¢om os pontos 01, 02 e 03 de EDS.
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Ponto 3 - Analise de EDS na amostra de diamante Bemo 4 - Analise de EDS na amostra de diamante sem
cobertura no ponto 01. cobertura no ponto 02.
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Ponto 5 - Analise de EDS na amostra de diamantecebertura no ponto 03.
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3.2 ANALISE DOS DIFRATOGRAMAS DE RAIOS-X.

As figuras 6 e 7 apresentam os difratogramas daosatites sob duas diferentes condi¢gdes: como fdimeci
antes da prensagem a quente (sem nenhum ataquea)uira outra atacada quimicamente para liberdg&tiamante
da matriz para detectar se houve ou ndo algundgpgrafitizacao.
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_ _ o _ Figura 7 - Difratograma dos cristais de diamanées s
Figura 6 - Difratograma dos cristais de diamantes@ cobertura, apds sinterizac&o por prensagem a quente
recebidos do fabricante.

Os diamantes sem cobertura como recebido e aqgyetssados a quente e atacados quimicamente
apresentaram difratogramas com o pico de carbonmesmo ponto, tal como ilustrados nas figuras § eoiho
tambem podemos comparar com os trabalhos de Do@nBt et al (2000) e Li H.S. et al (2009). Nadstm,
portanto, indicios de fases residuais presentessi@ sendo observado o pico referente ao carbarfase diamante.

Assim a DRX nao verificou nenhum indicio de grafigdo, onde a margem de erro da DRX é de
aproximadamente 3%, portanto se faz necessarialiaagdo de caracterizacdo mais aprofundada pabsexvacao e
analise de grafitizacdo — Espectroscopia Raman.

3.3 ANALISE DA GRAFITIZACAO DAS SUPERFICIES POR ESPECTROSCOPIA RAMAN.

O estudo do espectrograma Raman tem como objatatificar a presenca de grafite transformado pela
grafitizacdo do diamante. Por esta razdo forancissladas duas diferentes amostras de diamante:aomatra de
diamante como recebida sem sofrer presagem a ¢eedi@mante sem cobertura sinterizado com ferrgppnsagem
a quente e atacado quimicamente para liberag&oatidz mNas figuras 10 e 13 os espectrogramas neyglara as
amostras, picos referentes ao diamante bem defimidmda difusos com um nimero de onda equivadeh838 crit
gue pode ser comparado com os trabalhos de Lié¢1.8l (2009) onde apresenta que os cristais de diamantes
condi¢cdes normais tem picos equivalentes a edtalta. Em comparacdo com a amostra controle deadi@ntomo
recebida, a amostra de diamante retirada da nratredou distor¢cdes no restante do espectrogranfarma de uma
elevacao do patamar ao redor do pico do diamaste.d®@mportamento se deve a presenca de mategttiaos que
séo resquicios dos tratamentos sofridos. Apestisieesquicios, nao foi identificado nenhum véstite grafitizacao,

a qual manifestaria pelo seu pico caracteristicn ndmero de onda equivalente a aproximadamente ds80Uma
Unica alteracdo pode ser observada por volta deride onda equivalente a 650 tmmas este ndo é identificado, e
seguramente ndo se trata de grafite Zhao J.G (20@8).

Nas figuras de 8 e 9 foi analisado por espectréad®@aman um diamante como recebido, neste podetae n
um Gnico pico distinto de diamante no ponto 1338 ,doem definido e nada difuso. Este pico pode skzado para
analises dos pontos distintos da outra amostrdpsgs diamantes sem cobertura.
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Figura 8 - Pontos 01, 02 e 03 no diamante sem ttober  Figura 9 - Ponto 04 no diamante sem cobertura como

como fornecido pelo fabricante onde foram realisada fornecido pelo fabricante onde foi realizada
Espectroscopia Raman. Espectroscopia Raman.
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Figura 10 - Espectroscopia Raman dos diferenteopara amostra de diamante como fornecido pelo
fabricante.

Nas figuras de 11 e 12 pode se notar que n&do acoerhum tipo de grafitizacdo nos cristais de digemaem
cobertura e prensados a quente, mas nos grafieesvabse provavelmente que as irregularidades perfetie dos
diamantes, podem ter sido promovidas pelo ataqgimicp, para a remocéao de ferro. Isto pode ser woafio na figura
13 onde todos o0s picos estdo superpostos.
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Figura 11 - Pontos 01 e 02 de Espectroscopia RamanFigura 12 - Ponto 03 de Espectroscopia Raman nateano
amostra de diamante prensada a quente e sem gabertu  de diamante prensada a quente e sem cobertura.
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Figura 13 - Espectroscopia Raman dos diferentetopala amostra prensada a quente de diamante e sem
cobertura.

4. CONCLUSOES

As conclusbes dos estudos experimentais e da arddis possiveis processos de grafitizacdo do dieman
durante a sinterizacdo de compdésitos diamantadonaniz de ferro séo listadas a seguir:

- Nas andlises dos difratogramas de raios-X, ped@star que ndo ocorreu henhum tipo de grafitizagaz
os pontos distintos do difratograma sédo de formagddiamante;

- Nas andlises da superficie dos diamantes poctepeopia Raman foi possivel visualizar que nenldom
diamantes analisados teve qualquer tipo de grféia na sinterizag@o apenas um cristal de dianagpnésentou uma
pequena quantidade de grafitizacdo defeito nadatéip do diamante;

- Nas fotomicrografias geradas por MEV e nos rasiolé de EDS também foi possivel notar que ndo eorr
nenhuma forma de interagdo do carbono do diamameas ligas de ferro, mostrando assim que ndo@conhum
tipo de grafitizacdo devido ao tempo de sinteriaadds amostras e sua temperatura;
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Abstract:Iron is a strong catalyst for the graphitization of diamonds. This graphitization occurs mainly during
the processing of composite materials - conventional sintering or hot pressing, and during cutting
operations. In order to avoid or minimize this deleterious effect, there is an increasing use of coated
diamonds processed by powder metallurgy for diamond tools.

This work studies the influence of Fe on the graphitization of diamond. After mixing, the hot pressing
was performed 35MPa/900 T / 3 minutes - these are the conditions limit the hot pressing used in the
processing industry of diamond tools.

Microstructural features were observed by SEM and the diffusion of Fe in diamond was studied by
EDS. Graphitization was analyzed by XRD and Raman spectroscopy. It was found that Fe not activate the
graphitization of diamond under the conditions of hot pressing.

Keywords: graphitization, hot pressing, Diamonds.



