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Resumo: Com o avanco da tecnologia no desenvolvimento de maquinas de usinagem, houve a necessidade de
desenvolver novos materiais de ferramentas de corte que possuam propriedades como alta resisténcia ao desgaste,
elevada dureza, baixo coeficiente de atrito e alta condutividade térmica, fundamentais para um melhor rendimento do
processo de usinagem. A utilizagdo de diamante natural em ferramentas de corte é invidvel devido o seu elevado custo,
possibilitando o desenvolvimento de pesquisas para obter o diamante sintético através de técnicas como a de
deposi¢do quimica a partir da fase vapor assistida por filamento quente, por jato de plasma, por plasma de
microondas, por chama de combustao. Esta pesquisa, tem como objetivo revestir insertos de ceramica através da
técnica de deposicao quimica a partir da fase vapor assistida por filamento quente, utilizando uma mistura de metano
e hidrogénio, ativado por filamentos aquecidos de tungsténio colocados préximo ao substrato. As técnicas utilizadas
para a caracterizagdo foram a microscopia eletrénica de varredura (MEV), disperséo de energia de raios X — EDX
(Energy Dispersive X-Ray), difracéo de raios X e pesagem com balanca semi-analitica com o objetivo de comprovar
existéncia e caracterizar a formacao do filme de diamante sobre o inserto. Analisando os resultados obtidos, conclui-
se que foi possivel o crescimento e a formacao de filmes de diamante CVD sobre ceramica. As amostras submetidas a
crescimentos tipicos a 600°C e 7 horas apresentaram os melhores resultados e em crescimentos com temperaturas
superiores a 700°C ocorreram descolamentos do filme de diamante do substrato de ceramica.
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1. INTRODUCAO

Ao longo dos ultimos anos, diversas pesquisas tém sido desenvolvidas com o objetivo de se obter materiais para
ferramentas de usinagem que possuam elevada dureza a quente (dependendo da operacdo a temperatura da ferramenta
pode atingir até 1000°C), resisténcia ao desgaste, tenacidade e boa estabilidade quimica, e com isso aperfeicoar o
processo de usinagem combinando uma excelente qualidade com baixo custo.

Esta pesquisa tem como objetivo estudar e verificar a possibilidade de revestir insertos de ceramica com filmes de
diamante CVD através da técnica de filamento quente, e assim, aprimorar suas propriedades mecanicas, possibilitando
um aumento significativo da sua vida util durante o processo de usinagem.

2. CRESCIMENTO E CARACTERIZACAO DE DIAMANTE CVD SOBRE INSERTOS DE CERAMICA

O diamante possui caracteristicas singulares, como por exemplo, elevada dureza, alta condutividade térmica, ser
quimicamente inerte a altas temperaturas, que lhe proporcionam um vasto campo de utilizagdo. Devido a escassez e ao
alto custo de se utilizar o diamante natural em escala industrial, foi possivel o desenvolvimento de novas técnicas para
se obter o diamante sintético, como a de deposi¢do quimica a partir da fase vapor.

E uma técnica interessante, pois permite a deposicio em diferentes materiais ¢ geometrias, sendo a espessuras
destes filmes de diamante superiores a 2mm e areas acima de 500mm?, com um extenso range de aplicagio como por
exemplo, revestimento de ferramentas de corte, camadas anti-atrito para motores automotivos e acronauticos, implantes
e brocas para dentistas, dissipadores de calor.

Segundo Souza e Bueno (2004), devido a complexidade em se entender os fenomenos fisicos e quimicos
envolvidos nos processos relacionados a produgdo de filmes de diamante CVD, a técnica de deposi¢do quimica de
diamante através da fase vapor ainda esta em desenvolvimento, o que a torna extremamente atrativa para pesquisas e
estudos com o objetivo de sua melhor compreensdo.
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2.1. Técnica de Deposicéo Assistida por Filamento Quente

Considerada a mais simples dentre as diversas técnicas de crescimento de filmes de diamante existente, a ativagao
por filamento quente, denominada HFCVD (Hot Filament Assisted Chemical Vapor Deposition) é a0 mesmo tempo
uma das técnicas mais estudadas (BUENO; SOUZA, 2004).

Esta técnica consiste na deposicdo sobre um substrato utilizando uma mistura de hidrogénio molecular (H2) e
metano (CH4), ativados por filamentos aquecidos de tungsténio posicionados proximos ao substrato (BUENO; SOUZA,
2004).

Dentre suas principais vantagens, podemos citar o baixo custo, simplicidade dos equipamentos. Suas desvantagens
consistem na ndo uniformidade do filme, baixa taxa de crescimento.

2.2. Procedimento Experimental
Foram adquiridas amostras de insertos de ceramica, do tipo Al,O; + Ti (C, N), utilizadas em processos de

usinagem, especificamente em torneamento (Figura 01). Antes de iniciar o processo de deposi¢do, as amostras foram
identificadas, polidas e submetidas a um processo de limpeza.

4,76

Figura 01 — Desenho ilustrativo das dimens6es (em mm) dos corpos de prova

Apoés a preparagdo dos corpos de prova, as amostras foram submetidas ao processo de deposi¢do, variando a
temperatura ¢ o tempo de deposicdo em cada experimento, com o objetivo de encontrar a melhor condi¢do para a
formagdo e o crescimento de diamante CVD.

Todas as experiéncias foram realizadas no Laboratério de Diamante CVD e Novos Materiais —
UNESP/Guaratinguetd, ilustrado na Figura 02.

Figura 02 — Fotografia ilustrativa do Laboratério de Diamante CVD e Novos Materiais — UNESP/Guaratingueta

Os parametros adotados para a realizagdo das experiéncias constam na Tabela 01. Foram fixadas as temperaturas
em torno de 600°C e 700°C, com os tempos de deposi¢ao entre 4 ¢ 8,5 horas.
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Tabela 01 — Condices adotadas para deposicédo de diamante CVD

Condi¢des adotadas para deposigdo de diamante CVD

Temperatura = 700°C
Tempo = 8,5 horas
Corrente = §,3A
Tensao = 14,8V

Pressao = 50mmHg

Filamento = 0,1 5mm
Vazio = 100sccm
Metano = 1,5%
Hidrogénio = 97,75%

Nitrogénio = 0,75%

Temperatura = 600°C
Tempo = 7 horas
Corrente = 6,1A
Tensao =11,4V

Pressao = 50mmHg

@Filamento = 0,1 5mm
Vazdo = 100sccm
Metano = 1,5%
Hidrogénio = 97,75%

Nitrogénio = 0,75%

Temperatura = 700°C
Tempo = 4 horas
Corrente = 8,7A
Tensdo = 16,0V

Pressdao = 50mmHg

@Filamento = 0,15mm
Vazio = 100sccm
Metano = 1,5%
Hidrogénio = 97,75%

Nitrogénio = 0,75%

Temperatura = 600°C
Tempo = 4 horas
Corrente = 8,7A
Tensdo = 16,0V

Pressdao = 50mmHg

@Filamento = 0,15mm
Vazdo = 100sccm
Metano = 1,5%
Hidrogénio = 97,75%

Nitrogénio = 0,75%

Temperatura = 700°C
Tempo = 6 horas
Corrente = 7,8 A
Tensdo = 14,3V

Pressao = 50mmHg

OFilamento = 0,1 5mm
Vazio = 100sccm
Metano = 1,5%
Hidrogénio = 97,75%

Nitrogénio = 0,75%

Temperatura = 600°C
Tempo = 6 horas
Corrente = 11,6A
Tensdo = 14,9V

Pressao = 50mmHg

@Filamento = 0,1 5mm
Vazdo = 100sccm
Metano = 1,5%
Hidrogénio = 97,75%

Nitrogénio = 0,75%

2.3. Resultados e Discussoes

Para a caracterizacao dos filmes de diamantes, as amostras foram submetidas a microscopia eletronica de varredura
(MEV), dispersdo de energia de raios-X (EDX), difracdo de raios-X, andlise feita através de microscopia optica e
pesagem utilizando balanga eletronica.

Na analise de difracdo de raios-X (Figura 03), no difratograma da superficie de diamante crescido a 600°C e 7
horas, ¢ possivel identificar os picos correspondentes ao diamante CVD em 20 = 44,05°, o pico correspondente a 20 =
75,44° e ainda o pico correspondente a 20 = 91,73°.
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Figura 03 - Difratograma da superficie de diamante crescido a 600°C e 7 horas
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Nas analises de EDX, verifica-se a existéncia de picos que confirmam a presenga dos elementos aluminio, titanio,
tungsténio e carbono, caracterizando a existéncia de pelo menos uma das formas amorfas do carbono na superficie da
amostra, conforme é mostrado na Figura 04.

A presenga de tungsténio ¢ justificada pelo fato de termos utilizado filamento de tungsténio para efetuar o
crescimento e formacdo de filmes de diamante CVD e a atmosfera com presenga de carbono.
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Figura 04 — EDX da superficie de diamante crescido a 600°C e 7 horas

Para quantificar a massa depositada e¢ assim determinar espessura ¢ a velocidade de crescimento do filme de
diamante CVD sobre o substrato, um dos métodos adotados consiste na pesagem da massa utilizando uma balanga
eletrénica, com precisdo de 2x107g.

Segundo Souza, Mello e Bueno (2004), conhecendo a densidade do filme, a densidade e a espessura do
substrato, podemos determinar a espessura do filme de diamante através da equagdo 1,

ediamante = (mdiamante /pdiamame )/[(msub /psub )(l/esubstrato )] (1)

sendo que:

®  Cgiamante €  espessura do filme de diamante em pm;
Mgiamante © @ Massa do diamante em gramas;
Pdiamante € @ densidade do diamante em g/cm3;
myg,, € a massa do substrato em gramas;
Psub € @ densidade do material do substrato;
€qup € a espessura do substrato em pum.

Para exemplificar calculo da espessura e da velocidade de crescimento do filme de diamante CVD, foram
consideradas as amostras com crescimento tipico a 600°C e 7 horas. A seguir, temos os dados necessarios para efetuar
os calculos:

d Mgiamante- 0,0004&

®  Dgiamante: 3,91524g/cm3 (CALLISTER, 2002);

o myy,: 2,83281g;

*  pab: 4,32413g/cm3;

o ey 4,8005x103um.

E importante salientar que a densidade do substrato foi obtida através da massa e das dimensdes caracteristicas
da amostra. Sendo assim, baseado na equagdo 1, temos:

€ganame = (0,00049/3,51524 g/em” )/[(2.832819/4,32413 g /cm* )(1/4,8005.10° zm |
= 0,833790m

ediamante
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Para obter a velocidade de deposicdo dos filmes de diamante CVD, basta correlacionar a espessura € a massa
obtida com o tempo de deposicdo ¢ a area recoberta com filme de diamante CVD. Abaixo segue os valores obtidos para
crescimentos tipicos a 600°C e 6 horas.

\Y
Vv

deposicio — 0,138965 ,Um/h
deposigio — 0,877833;g/h/cm2

Para analisarmos a morfologia das amostras ap6s submeté-las ao processo de deposicdo de diamante CVD, utilizou-
se a técnica de caracterizagdo através da microscopia eletronica de varredura (MEV).

Nas Figuras 05 e 66, cujas amostras foram submetidas a crescimento tipicos a 600°C e tempos de deposi¢ao iguais
a 4 e 6 horas respectivamente, observa-se que nas condi¢des de crescimento mencionadas, uma morfologia cristalina
com cristais espalhados aleatoriamente, indicando uma tendéncia a formacao de filmes finos. E possivel ainda concluir
que, de acordo com as Figuras 05 e 06, as amostras submetidas a um tempo de deposi¢do igual a 6 horas apresenta uma
maior homogeneidade e nucleagdo que as amostras com tempos de deposicao iguais a 4 horas.

1000x

Figura 06 — Microscopia eletrdnica de varredura (MEV) superficie do diamante crescido a 600°C e 6 horas —
1000x

Na Figura 07, para amostras também submetidas a crescimentos tipicos a 600°C, pode-se observar a morfologia
cristalina com a formagao de cristais de tamanhos e formatos variados, predominando formagoes facetadas. As lacunas
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indicam que os cristais ainda estdo se unindo, ou seja, uma tendéncia a coalescéncia, e segundo Bueno (2007), esta
tendéncia é considerada um estagio intermediario na formagao de filmes finos.

Figura 07 — Microscopia eletronica de varredura (MEV) superficie do diamante crescido a 600°C e 6 horas —
10000x.

Nas Figuras 08 e 09, em amostras com crescimentos a 600°C e 7 horas, a morfologia cristalina possui
homogeneidade no tamanho e formato dos grios, apresentando maior nucleagdo com tendéncia a formagdo de filmes
finos, indicando que estas condigdes sdo mais favoraveis para a deposi¢do de diamante CVD sobre Al,O; + Ti (C, N).

Figura 08 — Microscopia eletronica de varredura (MEV) superficie do diamante crescido a 600°C e 7 horas —
500x
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Figura 09 — Microscopia eletrénica de varredura (MEV) superficie do diamante crescido a 600°C e 7 horas -
5000x

2.4. Conclusdes

Através da técnica de deposicdo quimica a partir da fase vapor, efetuou-se o crescimento e a formagao de filmes de
diamante CVD em amostras de ceramica, Al,Oz + Ti (C, N). Os parametros variados foram a temperatura, de 600°C a
700°C, e o tempo de deposicdo, 4 a 8,5 horas, ndo se alterando o fluxo e a porcentagem dos gases na mistura, e a
pressdo do reator. Em todos os experimentos, foi utilizado um tnico filamento de tungsténio, com um didmetro de
0,15mm e comprimento aproximadamente de SOmm.

De acordo com as analises obtidas nas caracterizag¢des realizadas através de microscopia eletronica de varredura
(MEV), dispersao de raios-X (EDX), difrag@o de raios-X (DRX), microscopia 6ptica e pesagem, os melhores resultados
foram obtidos em amostras submetidas a crescimentos tipicos a 600°C e tempos de deposigao superiores a 7 horas.
Nestas amostras, a morfologia cristalina apresentou a formagao de cristais homogéneos ¢ um estagio de nucleagdo mais
avancado, indicando que estas condi¢des sdo mais favoraveis para a deposi¢do de diamante CVD sobre Al,O; + Ti (C,
N).

Nas amostras com crescimentos tipicos a 700°C ocorreram descolamentos do filmes de diamante do substrato,
devido principalmente a maior diferenca do coeficiente de dilatacdo térmica entre o substrato de ceramica e os filmes de
diamante. Em amostras com tempos de deposicdo inferiores a 6 horas observou-se menor nucleagdo e homogeneidade.

A busca por durabilidade e conseqiientemente, diminuig¢@o de custos dos processos de usinagem é um dos principais
ganhos que podem ser obtidos com os revestimentos de insertos de ceramica com filmes de diamante. Em relagio a
trabalhos futuros, sugere-se a realizag@o de ensaios de usinagem de metais utilizando amostras submetidas ao processo
de deposigdo de diamante CVD, para avaliarmos a durabilidade destes insertos e a qualidade dos processos de
usinagem, atraindo investimentos para pesquisas ¢ desenvolvimento da técnica de deposi¢do quimica a partir da fase
vapor assistida por filamento quente.
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Abstract: With the evolution of technology in the development of milling machines, there is a need of developing
new materials for cutting tools that have properties such as high wear resistance, higher hardness, low friction
coefficient and high thermal conductivity, which is a key to improve the performance of the machining process. The use
of natural diamond cutting tools is not feasible due to their high cost, and thus, researches are developed to obtain the
synthetic diamond using various techniques such as chemical deposition from the vapor phase assisted by hot filament,
by plasma jet, by microwave plasma, or by flame combustion. This research has as aim take ceramic inserts using the
technique of chemical deposition from the vapor phase assisted by hot filament, using a mixture of methane and
hydrogen, activated by heated tungsten filament placed near the substrate. In addition, an analysis of the
characterization techniques used, such as scanning electron microscopy (MEV), energy dispersive X-ray — EDX
(Energy Dispersive X-Ray), X-ray diffraction and weighing scale semi-analytical will be presented, to attest
existence and characterize the formation of diamond film on the insert. Analyzing the results obtained, it has been
possible growth and the formation of CVD diamond films on ceramic. Samples submitted to typical growth at 600°C
and 7 hours showed the best results and increases with temperatures above 700°C occurred detachment of diamond
film ceramic substrate.

KEYWORD: CVD diamond. Ceramics. Hot Filament
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