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Resumo

O objetivo deste trabalho foi desenvolver conhecimento cientifico e tecnologico sobre
o mecanismo de adesdo de filmes de diamante CVD em metal duro. Foi estudado de forma
sistemdtica o processo de brasagem reativa convencional em vacuo, com liga de AgCuTi,
onde foram avaliados os efeitos do tempo, da temperatura e da atmosfera durante o processo
de brasagem. O grau de aderéncia foi avaliado por um ensaio de tragdo mecéanica adaptado. Os
melhores resultados foram obtidos para brasagem em vacuo, em temperaturas na faixa de 900
a 920 °C e tempos de 3 a 20 minutos.

Tendo em vista as limitagdes da brasagem em vacuo, relacionadas a reatividade do
elemento reativo, o Ti, a baixa resisténcia da liga (a base de cobre e prata, que sao metais
macios) € a necessidade de uma atmosfera controlada para evitar a oxidacdo do proprio
diamante na faixa de temperatura utilizada, foi desenvolvido neste trabalho um novo método
de Adesdao e brasagem de filmes auto-sustentados de diamante CVD em metal duro. Este
método utiliza altas pressoes e altas temperaturas para promover a adesdo, utilizando camaras
simples e de baixo custo. Os resultados obtidos mostraram ser possivel unir diamante ao metal
duro com ou sem o material de adi¢do, em condi¢des de pressdo e temperatura adequadas. As
vantagens de utilizar alta pressdo relacionam-se a possibilidade de manter o diamante estavel
em altas temperaturas, minimizar as falhas de preenchimento na interface entre o diamante e o
metal duro, facilitar a difusdo na interface, através das fronteiras de grao, promover o
ancoramento € minimizar a espessura da pelicula de brasagem quando utilizado o material de
adicdo. O grau de aderéncia das amostras foi avaliado através de um ensaio de cisalhamento e
os resultados foram excelentes.

No caso da adesdo direta em altas pressdes, sem o material de adicdo, 0 mecanismo

responsavel pela aderéncia provavelmente estd relacionado ao ancoramento induzido pela



pressao e a difusdo do cobalto, presente no metal duro, para a interface com o diamante,
servindo como uma espécie de “cola”. Entretanto, esta “cola” atua como catalisador para o
carbono e pode interferir na estabilidade do filme de diamante. De fato, para adesdo direta a
2,5 GPa e 1200 °C, observou-se a completa grafitizacao do filme de diamante. Este grafite
apresentou alto grau de cristalinidade e de orientacdo preferencial, com planos basais nao
paralelos a superficie de interface. Para adesdo direta a pressdes dentro da regido de
estabilidade termodinamica do diamante, este permaneceu integro e, inclusive, observou-se
uma melhora na cristalinidade para adesdo direta a 7,7 GPa e 1500 °C. Na adesdo direta em
alta pressao, € preciso levar em consideracao a cinética do processo de adesao, relacionada a
difusdo do cobalto, e a estabilidade de fase do diamante. Na brasagem em alta pressao, foram
obtidos resultados positivos para processamentos a 2,5 GPa e 4 GPa, na mesma faixa de
temperatura utilizada na brasagem convencional. Como estas temperaturas sdo menores, nao
houve grafitizacdo do filme a 2,5 GPa. A 7,7 GPa, a liga ficou completamente aderida ao
diamante € nao houve a unido com o metal duro. Isso ocorreu pela diferenca de
compressibilidade da liga em relacdo ao diamante e ao metal duro.

Foram produzidas algumas ferramentas utilizando a brasagem convencional, as quais

foram afiadas e testadas em condigOes de usinagem, com resultados satisfatorios.



Abstract

The aim of this work was to study the mechanisms of adhesion between CVD diamond
films and hardmetal substrates. The conventional brazing process, under vacuum and high
temperatures, with AgCuTi alloy, was systematically investigated in order do elucidate the
effect of the brazing time, temperature and atmosphere. The adhesion was evaluated through
an adapted tensile strength test. The best results were obtained for brazing in vacuum, for
temperatures in the range of 900 to 920 °C, and during 3 to 20 min.

Taking into account the limitations of the conventional reactive brazing, related to the
high reactivity of the reactive element of the brazing material, Ti, the low strength of the alloy,
based on copper and silver soft metals, and the requirement of a controlled atmosphere to
avoid the oxidation of the diamond film itself in the high temperature environment, a new
method for brazing and direct adhesion diamond films in hardmetal was developed. This
method employs high pressure and high temperature to promote the adhesion, using simple
and low cost high pressure apparatus. The results showed that it is possible to bind diamond to
hardmetal with or without the brazing alloy, in appropriate pressure and temperature
conditions. The advantages of using high pressure are related to the stability of the diamond
phase under the required high temperature, the minimization of the voids in the interface
between diamond and hardmetal, and the enhancement of the diffusion along the interface,
through the grain boundaries, minimizing the thickness of the brazing filler, in the case it is
used. The adhesion of the samples was evaluated through an adapted shear stress test and the
results were excellent.

In the case of high pressure direct adhesion, without the brazing alloy, the mechanism
responsible for the adhesion is probably related to the anchoring induced by pressure and to

the cobalt diffusion, from inside the hardmetal to the interface with diamond, acting as a kind



of glue. However, this glue acts as a catalyst for carbon and can induce a phase
transformation. In fact, for direct adhesion at 2,5 GPa and 1200 °C, the film transformed to
graphite. The graphite presented high degree of crystalinity and high texturization, with basal
planes not parallel to the interface. For direct adhesion at pressures inside the thermodynamic
stability range of diamond, the film remained intact and, also, improved its cristalinity when
processed at 7,7 GPa and 1500 °C. For direct adhesion under high pressure, it is necessary to
consider the kinectics of the adhesion process, related to the cobalt diffusion and, also, the
stability of the diamond film. For brazing under high pressure, the best results were obtained
for samples processed at 2,5 and 4 GPa, in the same temperature range as in the case of
conventional brazing, under vacuum. At 7,7 GPa, the alloy was totally adhered to the diamond
film and there was no adhesion to the hardmetal. This probably happened as a consequence of
the differences in the compressibility of the alloy compared to diamond and hardmetal.
Diamond coated tools were produced by conventional brazing process. These tools

were tested in machining conditions and the results were satisfactory.



1. Introducao

O diamante sempre despertou interesse da humanidade pela sua beleza, raridade e
extrema dureza. A origem da palavra diamante vem do grego: 'adamas' significa invencivel e
'diaphanes' significa transparente. Os gregos acreditavam serem lascas de estrelas que cairam
na Terra. Apenas em 1797 foi revelada a sua composi¢do quimica: S. Tennant, a0 queimar
diamante na presenca de oxigé€nio, observou a formacdo de didxido de carbono e cinzas,
comprovando que diamante é uma das formas de carbono. Como o diamante tem uma
densidade maior do que a do grafite, era natural esperar que o uso de pressoes elevadas fosse
indicado para a conversdo de outras formas de carbono em diamante. Durante um século e

meio apos a descoberta de Tennant, muitos reivindicaram ter conseguido realizar a sintese de



diamante, porém nenhum dos experimentos foi reprodutivel ou conclusivo. De fato, para
transformar grafite em diamante, sdo necessérias pressoes entre 11 e 12 GPa®, e temperaturas
entre 2700 e 3700 °C. A adicdo de catalisadores na sintese reduz a pressdo necessdria para a
faixa de 5 a 6 GPa, em temperaturas da ordem de 1500 °C, dependendo do metal catalisador.
Porém, € pouco provavel que os experimentos realizados aquela €época tenham atingido tais

condi¢des de processamento.

A tecnologia de altas pressdes foi desenvolvida a partir dos trabalhos de Bridgman
[Bri46], na primeira metade do século XX. Nesta mesma época, o surgimento de novos
materiais, como o metal duro (carboneto de tungsténio sinterizado com um ligante metalico,
em geral cobalto), permitiu a constru¢do de equipamentos capazes de gerar e suportar as
condi¢des necessdrias para a sintese de diamante, em altas pressoes e altas temperaturas.
Entretanto, somente em 1955 foi publicado na revista Nature o artigo Man-made Diamonds
[BHS+55], onde pesquisadores da General Electric relatam a obtenc¢do de diamante sintético

pela primeira vez em laboratério, de forma reprodutivel.

No Brasil, o primeiro diamante artificial foi produzido em 1987 no Laboratorio de
Altas Pressoes e Materiais Avancados (LAPMA), do Instituto de Fisica da UFRGS.
Atualmente, no Pais, o dominio da tecnologia de produg¢dao de graos de diamante em altas

pressoes restringe-se a duas universidades, UFRGS e UENF.

As propriedades impares do diamante, que o tornam extremamente atraente para um
grande numero de aplicac¢des, incluem dentre outras: elevadissimo valor de dureza, (o material

mais duro que existe e considerado material superduro); condutividade térmica cerca de cinco

21 GPa =10’ Pa = 10.000 atm
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vezes maior que a do cobre a temperatura ambiente; inércia quimica; baixo coeficiente de
atrito; baixa densidade, e compatibilidade bioldgica.

Nas ultimas quatro décadas, o uso do diamante vem crescendo gradativamente em
muitas aplicagOes industriais como, por exemplo, na usinagem de ligas de aluminio silicio
hipereutéticas e outros materiais nao ferrosos muito abrasivos [Pie93]. Para usinagem dos
materiais de extremo poder abrasivo as ferramentas de corte diamantadas sdo as que
apresentam as melhores condi¢Oes para executar a tarefa e, para algumas necessidades, sdo as
Unicas alternativas.

As ferramentas diamantadas podem ser genericamente separadas em duas categorias:
os abrasivos, cuja principal caracteristica € a aus€ncia de uma geometria de corte definida, e
na outra categoria estdo as ferramentas de geometria definida monocortantes, onde se
empregam 0s monocristais de diamante e insertos de compactos de diamante policristalino
(PCD). Usando as ferramentas diamantadas € possivel usinar, com alto rendimento, varios
materiais como, por exemplo, fibra de vidro, grafite, fibra de carbono e ligas de AlSi
extremamente abrasivas, usadas na industria automotiva, além de madeira, rochas, concreto,
etc. Um dos fatores responsdveis pelo crescimento em volume e importancia do uso das
ferramentas diamantadas foi o desenvolvimento tecnologico que viabilizou a producdo de
diamante sintético através de técnicas de alta pressao e alta temperatura. Mais recentemente,
filmes de diamante produzidos por deposi¢dao quimica a partir do vapor (Chemical Vapor
Deposition - CVD), em baixa pressdo e temperatura elevada (entre 600 °C e 1000 °C), estdo
sendo introduzidos no mercado para uso em escala industrial [SBC+00]. O impacto na
industria provocado pela introducdo do diamante sintético foi grande e atualmente
aproximadamente 92 % do diamante para fins industriais € de origem sintética [Fie92], e

produzido principalmente por técnicas de alta pressao e alta temperatura.
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O desenvolvimento da tecnologia para geracao de altas pressdes e altas temperaturas
na década de 50 [Nas93] possibilitou a sintese do diamante a partir do grafite, em condi¢des
termodinamicas onde o diamante € a fase de maior estabilidade do carbono. Esta fase € retida
metaestavelmente a pressdo e temperatura ambientes devido a alta barreira de energia
envolvida na cinética da transformagdo diamante<grafite. Através desta tecnologia sdo
produzidos graos de diamante com ampla variedade de tamanhos e propriedades, e sdo
crescidos monocristais de diamante com varios quilates. A tecnologia de geracdo de alta
pressdo e alta temperatura viabiliza também a sintetizagdo de nitreto de boro cubico (c-BN) e
a producdo de compactos de diamante policristalino (PCD), e de ¢c-BN (PCBN) [Gar88].
Muito embora o c-BN tenha uma dureza inferior a do diamante, este material também é
considerado superduro [Gar88], tendo a vantagem sobre o diamante de poder ser usado na
usinagem de materiais ferrosos, onde o diamante se desgasta muito pela afinidade com o Fe.
Juntamente com o diamante, o cBN € amplamente utilizado na industria de abrasivos, na
producdo de ferramentas de corte, usinagem em geral, mineracdo, perfuracdo, industria
automotiva, aeroespacial, moveleira, etc. O Brasil importa o diamante sintético € o c-BN que
consome, seja na forma de graos abrasivos ou de compactos destes dois materiais superduros.

No que diz respeito a técnica de deposicdo de filmes de diamante, na década de 50
foram publicados os primeiros resultados sobre a nucleagdo de diamante em baixa pressao e
alta temperatura, a partir da pirdlise de materiais carbonaceos (CVD). Entretanto, as taxas de
crescimento eram extremamente baixas, na faixa de 0,1 nm/h, e nao havia seletividade, ou
seja, além de diamante, cresciam grafite e outras formas de carbono, limitando o uso da
técnica. Na década de 60, foram concentrados esforcos no sentido de atacar seletivamente o
grafite durante a deposicdo CVD, o que foi conseguido com éxito através da adicdo de

hidrogénio atdmico no processo. A partir da década de 80, a técnica CVD ativada com
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hidrogénio foi amplamente disseminada [SBAOO] e algumas aplica¢des industriais comegaram
a surgir a partir da década de 90. Nesta época foi desenvolvida a tecnologia de producao de
filmes de diamante, porém os procedimentos experimentais para se conseguir filmes de boa
qualidade, com alta taxa de nucleacdo e de crescimento, continuam sendo investigados.
Atualmente um dos enfoques da pesquisa nesta area abrange o estudo sobre as possiveis
aplicacdes para o diamante CVD, como alternativa viavel para muitas das necessidades de
cunho tecnoldgico como, por exemplo: recobrimento de ferramentas de corte, janelas oOticas,
substratos para microeletronica e dissipadores térmicos [SusO0]. A grande vantagem desta
técnica € a possibilidade de crescer filmes com grande area. A espessura do filme €
determinada pelo tempo de deposicdo, com taxas de crescimento na faixa de 1 a 10 pum/h,
dependendo da técnica utilizada. Os filmes para recobrimento de superficies t€m, tipicamente,
algumas dezenas de micrometros. Excepcionalmente, € possivel depositar bolachas de
diamante com diametro de 10 cm e espessura da ordem de 1 cm, para aplicagdes especificas,
apesar do custo envolvido ser usualmente proibitivo.

A area de interesse do presente trabalho € o recobrimento de ferramentas
monocortantes de metal duro com filmes espessos (acima de 100 um) de diamante CVD.
Estas ferramentas diamantadas t€m aplicacdo imediata na usinagem de materiais abrasivos
nado-ferrosos. Por se tratar de um filme espesso de diamante, sua func¢do na ferramenta €
equivalente a de um inserto de PCD, com a vantagem de ndo apresentar, na sua
microestrutura, uma fase ligante metalica. Além disso, a area recoberta pelo filme pode ser
bastante grande, comparada a area de um PCD produzido em altas pressdes e altas
temperaturas. Por outro lado, tanto o PCD como o filme de diamante CVD, apresentam
tenacidade consideravelmente superior a de um monocristal de diamante, quando utilizados

como aresta de corte. Na literatura existem trabalhos comparando o desempenho de
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ferramentas de corte feitas com PCD, PcBN e recobertas com filme fino de diamante [UFB02,
UWBO03,Sus00]. Dependendo do tipo de aplicagdo, a ferramenta recoberta com diamante CVD
por deposicdo direta tera um melhor desempenho. Entretanto, garantir uma boa aderéncia
entre o filme e o substrato de metal duro ainda é um desafio tecnolégico.

Com efeito, o preco desses insertos € elevado devido, ndo apenas ao custo do
recobrimento com diamante, mas também a problemas com a tecnologia de unido entre o
diamante e a base de metal duro. Normalmente este recobrimento pode ser feito de duas
maneiras, sendo que, em ambos 0s casos, existem sérios problemas de adesdo, o que limita
muito o desempenho do inserto. Por um lado, pode-se depositar um filme fino de diamante
diretamente sobre o substrato de metal duro. Neste caso, o metal utilizado como ligante na
sinterizagdo do metal duro, geralmente o cobalto, tem efeito deletério sobre a aderéncia do
filme no substrato, pois favorece a transformacdo do diamante em grafite nas condicoes
utilizadas para deposicao do filme. Como conseqii€ncia, faz-se necessario um pré-tratamento
no metal duro, que acaba fragilizando a sua superficie. Por outro lado, pode-se produzir em
separado um filme auto-sustentado de diamante, que € cortado e brasado sobre o metal duro.
Neste caso a resisténcia do material de brasagem, geralmente a base de cobre (pois nao se
pode usar uma temperatura de brasagem muito alta sob pena de grafitizar o diamante), bem
como a propria adesdo da brasagem, sdo fatores muito limitantes da resisténcia mecanica.
Além disso, o processo de brasagem, por ser reativo, € complicado, exigindo controles
rigorosos da atmosfera (ou vacuo) e dos outros parametros de processo.

Dispositivos construidos segundo estas duas técnicas tém sido usados recentemente,
porém em numero relativamente limitado, por questdes de custo/beneficio. O beneficio esta

relacionado a possibilidade de aliar as propriedades impares do diamante as propriedades
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mecanicas excelentes do metal duro, as custas de um processo eficaz de unido entre estes dois
materiais, acrescido ao custo de produgdo do filme.

Nesse contexto, o objetivo do presente trabalho foi desenvolver conhecimento
cientifico que permita, ndo apenas um melhor entendimento sobre o processo de unido de
diamante CVD em metal duro, mas também investigar novas possibilidades de promover uma
unido eficaz, preservando as qualidades de ambos as partes. Além disso, este trabalho
possibilitou obter conhecimento tecnologico sobre a producao, afiacdo e uso de insertos de
diamante. Este estudo foi realizado a partir de trés abordagens: (1) brasagem reativa, em
atmosfera controlada e em alta temperatura, com liga de AgCu-Ti como meio de brasagem;
(2) brasagem reativa em altas pressdes e altas temperaturas, utilizando o mesmo meio de
brasagem, e (3) adesdo direta do filme de diamante em metal duro em altas pressdes e altas
temperaturas (ADAPAT), sem liga de brasagem. Os dois ultimos procedimentos sao
inovadores e sao objeto de deposito de patente junto ao INPI (PI 0401449-9 depositado em 06
de maio de 2004). Dentre os efeitos benéficos da alta pressdo para promover melhora da
adesdo em processamentos em alta temperatura, pode-se ressaltar que a pressao tende a
estabilizar a fase diamante, evitando a grafitizacdo quando se aplicam as altas temperaturas
necessdrias para a unido ao substrato. Isto viabiliza melhores ligagdes quimicas e pode reduzir
defeitos no diamante. Adicionalmente, a alta pressdo elimina vazios na interface entre o
diamante e o substrato, provomendo um contato intimo entre ambos, sem bolhas e
viabilizando também uma eventual pelicula de brasagem muito fina. A alta pressao facilita a
penetracdo do ligante ou material de brasagem em intersticios e fronteiras de grao,
aumentando ainda mais a adesdo através do mecanismo de ancoragem. Além disso, o

tratamento em altas pressoes e altas temperaturas tende a melhorar a qualidade do metal duro,
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o que € particularmente importante no caso do filme depositado diretamente sobre o substrato
que sofreu pré-tratamento para eliminac¢ao do cobalto da superficie.

O desenvolvimento deste trabalho foi possivel gracas a larga experiéncia em
processamentos em altas pressoes e altas temperaturas da equipe do LAPMA, que, além de ser
pioneiro no Brasil na sintese de diamante por altas pressdes e altas temperaturas, também €
pioneiro no pais na produgdo de filmes de diamante pela técnica CVD [Fri96; San97; Kin99;
Cas].

A apresentagcdo do trabalho abordard os seguintes temas nos capitulos subseqiientes:
No capitulo dois, sdo apresentadas as caracteristicas e propriedades dos filmes de diamante
CVD voltadas para seu uso em ferramentas de corte, e sao discutidos alguns detalhes sobre o
processo de deposi¢do destes filmes. Além disso, sdo apresentados os procedimentos
utilizados para o corte do filme.

No capitulo trés sdo descritos os trés procedimentos utilizados para a producao dos
insertos a partir de filmes espessos de diamante CVD e substratos de metal duro: brasagem
reativa convencional, brasagem reativa em altas pressoes e altas temperaturas, € adesao direta
em altas pressoes e altas temperaturas (ADAPT).

O capitulo quatro é dedicado a apresentacdo das técnicas analiticas empregadas para
avaliar os insertos produzidos. Para avaliacdo da aderéncia, foram adaptados ensaios de tragao
e de cisalhamento. A anélise da interface onde ocorre a adesdo foi feita através de difracao de
raios X, microespectroscopia Raman, microscopia ética e microscopia eletronica de varredura
(MEV) com microssonda eletronica acoplada (EDS).

No capitulo cinco sao apresentados e discutidos os resultados obtidos, de forma
comparativa, relativos aos trés procedimentos utilizados para promover a unido entre o

diamante CVD e o metal duro. Estes resultados compreendem os valores dos ensaios de tracao
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e de cisalhamento, utilizados para quantificar a aderéncia, e os resultados das analises de
composicado de fases e de elementos na regido de interface.

No capitulo seis sdo apresentadas as conclusdes e as perspectivas de continuidade
deste trabalho.

No apéndice A, é apresentada a metodologia utilizada para a afiagdo dos insertos
produzidos, utilizando uma retifica universal e dispositivos projetados e desenvolvidos neste

trabalho.
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2. Filmes de diamante CVD

Neste capitulo sdo apresentadas caracteristicas e propriedades dos filmes de diamante
voltadas para seu uso em ferramentas de corte, e sao discutidos alguns detalhes sobre o
processo de deposicdo destes filmes. Além disso, sdo apresentados os procedimentos

utilizados para o corte do filme.

2.1 O carbono nas fases diamante e grafite.
O diamante é uma fase cristalina do carbono, com rede cubica de face centrada, onde
os atomos formam ligacdes do tipo sp3. A regido de estabilidade termodinamica esta situada

acima de 1.4 GPa a temperatura ambiente. Em pressdes menores que 1.4 GPa, o grafite, que



tem rede hexagonal contendo atomos com ligagdes do tipo spz, ¢ a fase estavel do carbono

[Fig.2.1].

Estrutura do diamante Estrutura do grafite

Figura 2.1 — Estrutura do diamante e do grafite.

Nao obstante o diamante e grafite apresentarem uma pequena diferenca em termos de
energia livre, a conversdao de uma fase para outra € muito dificil devido a grande barreira
cinética existente entre estas duas fases, em virtude da natureza distinta de suas ligacoes
quimicas. Essa barreira de energia € responsavel pela metaestabilidade relativa entre as fases.
Por isso, além da alta pressdo para conversdao de grafite em diamante, em geral € utilizado

outro agente para ativar esta conversao, como alta temperatura e um catalisador [San97].

2.2- Deposi¢ao de diamante por CVD.

Um filme de diamante CVD € constituido por graos de diamante unidos entre si,
formando um agregado policristalino. Esta estrutura policristalina pode ser auto-sustentada
[Fig. 2.2] e as propriedades mecanicas destes filmes por vezes podem ser distintas entre
diferentes filmes, dependendo das condi¢des em que ocorreu a deposigao.

Na deposicdo de filmes de diamante CVD, as condi¢des sdo de alta temperatura e

pressdo abaixo da atmosférica, e, portanto, a nucleacdo e o crescimento do diamante ocorrem
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totalmente fora da regido de estabilidade termodinamica. O processo de deposi¢ao quimica a
vapor estd baseado na dissociacdo de moléculas por ativacdo térmica, com conseqiiente
deposicao de dtomos num substrato, que constituirdo os nucleos de uma nova fase. No caso da
deposi¢cdo de diamante, um gas carboniceo (metano, por exemplo) € adicionado a uma grande
quantidade de hidrogénio (tipicamente 1% de CH,), podendo conter outros componentes,
como o oxigénio. Durante o processo ocorre a formagdo de uma grande quantidade de
hidrogénio atdmico, produzido por ativacao. O carbono proveniente da dissociacdo do metano
¢ depositado no substrato que deve estar aquecido na faixa de 600 a 1000 °C. A pressdao dos
gases no ambiente de deposi¢cdo € da ordem de mPa. Por flutuacdes estatisticas surgem
nucleos de diamante (atomos de C com ligacdes sp3) no substrato, bem como de grafite e
carbono amorfo. Apesar do processo ainda nao ser totalmente entendido, acredita-se que, por
ataque quimico seletivo através do hidrogénio atdomico, a fase diamante acaba prevalecendo e
os graos vao crescendo pela adicdo de atomos de carbono. Os diferentes tipos de

equipamentos e os parametros adequados para as condi¢coes de deposi¢ao sdao discutidos

amplamente em artigos de revisdao [Kob93, SBDS8S, Sea95, Fri96, SBAOO].

Figura 2.2 — Filme de diamante CVD, vista superior da superficie crescimento.
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Atualmente o silicio € o material mais usado como substrato na deposi¢cao de diamante
CVD e, na maioria dos casos, ele sofre algum tipo de pré-tratamento antes da deposicdo. E
necessario ter em vista que a nucleacdo do diamante CVD € um processo complexo no qual
muitos mecanismos podem estar envolvidos, e que, até hoje, nao estdo totalmente esclarecidos
[Fri96]. A nuclea¢dao do diamante € observada em vdrios tipos de materiais usados como
substratos € ha especial interesse em substratos que possam ser reutilizados no caso de
deposicao de filmes auto-sustentados, uma vez que o silicio precisa ser atacado quimicamente
apos a deposi¢ao para sua remog¢ao [LucO2]. Durante o estagio de nucleacdo do diamante
CVD, varias caracteristicas do substrato afetam a densidade de nucleacdo. Por exemplo, em
substrato de Si altamente polido a taxa de nucleagdao € muito baixa. Porém quando € realizado
algum tipo de pré-tratamento do substrato, esta taxa de nucleacdo pode ser intensificada,
auxiliando a formar um filme que recobre todo o substrato. Dependendo da taxa de nucleagdo
e das condicoes de deposicdo, a coalescéncia dos graos para a formagao do filme pode ser
favorecida ou dificultada, de maneira inversamente proporcional a do crescimento dos graos.
Estas condicoes de deposi¢ao referem-se a temperatura do substrato, pressdao, composicao de
gases, etc. A espessura do filme € determinada pelo tempo de duragdo do processo e, na
pratica, as taxas de deposi¢ao situam-se na faixa entre 1 e 10 um/h, dependendo das condigdes

de deposigao.

2.3 - Filmes de diamante para recobrimento de ferramentas de corte.

A sintese de diamante por CVD viabiliza a obtencdo de filmes com uma incrivel
variedade de propriedades mecanicas, Oticas, elétricas e grau de pureza e, principalmente, com
a possibilidade de recobrir grandes areas. Estas propriedades podem ser controladas pela

técnica e parametros escolhidos para o processo de deposi¢do. As propriedades adequadas

21



para o uso do filme em ferramentas, que exigem alta resist€ncia ao desgaste, por exemplo, sao
diferentes das propriedades adequadas para uso do filme para janelas Oticas ou para
dissipadores térmicos. Normalmente, filmes espessos de diamante sdo crescidos em substratos
de Si que t€m a forma de discos com didmetros que podem alcancar mais de 10 cm,
dependendo da poténcia do equipamento utilizado.

Neste trabalho utilizamos filmes de diamante de aproximadamente 0,5 mm de
espessura € 5 cm de didmetro, crescidos sobre substrato de Si num reator CVD com plasma de
microondas, com uma mistura de CHy, H; e O, [Fri96]. Apds a deposi¢ao, o substrato de Si €
removido através de ataque quimico com 4cido (HNOs;:HF na proporcao 3:1), deixando o
filme de diamante auto-sustentado. As condi¢des tipicas para a deposi¢dao dos filmes

utilizados sdo apresentadas na tabela 2.1.

Tabela 2.1 — Condi¢oes utilizadas para a deposi¢cdo dos filmes espessos de diamante CVD

utilizados neste trabalho, crescidos em reator com plasma gerado por microondas.

Reator Astex
Substrato de deposi¢ao Silicio
poténcia do reator 5 kW
Pressdo 13065 — 15065 Pa
Mistura de gases H,: CH,: O,
Fluxo 532: 60: 9 cm’/s
taxas de crescimento 9-10 um/h
Temperatura do substrato 900 - 950 °C
espessura do filme 100 - 500 wm
cor do filme escura (preto ou cinza)
diametro do filme 50 mm
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Para o recobrimento de ferramentas de corte, a textura e a morfologia do filme sdo
caracteristicas relevantes e dependem da concentracdo do gas carbondceo no processo CVD.
Para concentracdes de CH, variando de 0.3% até 10% em volume, € observada uma mudancga
da morfologia motivada pelo aparecimento de faces com baixos indices (111) e (100) e por
orientacdo preferencial. Nos filmes crescidos em baixa concentracdo de CHy, faces (111)
aparecem com maiores freqii€éncias e t€ém uma alta densidade de contornos geminados. Em
concentracdes acima de 1,5% de CHy, as faces (100) predominam e, para filmes crescidos
com mais de 5% de CH4, a morfologia cristalina fica inteiramente “danificada”. A textura dos
filmes também € alterada com a concentragao de carbono, € o tamanho de grao numa estrutura
colunar varia bastante a medida que o filme aumenta em espessura, como pode ser visto na
figura 2.3. Esta estrutura, determinada pelas condi¢cdes de deposicdo, € caracterizada pelo
crescimento dos grdos maiores, que englobam grdos menores e formam colunas

perpendiculares a base do filme.

Figura 2.3 - Filme de diamante CVD e sua estrutura colunar.
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Para filmes usados no recobrimento de ferramentas de corte, a estrutura colunar de
crescimento de grdaos nao € a mais adequada por apresentar menor tenacidade. Para este tipo
de aplicagdo € preferivel uma estrutura onde ocorra superposicao de graos de forma
desordenada, sem uma texturizagdo definida devido ao filme resultante ser mais resistente
mecanicamente [OW9S8].

E verificada também uma dependéncia entre a concentracdo de CH, e a densidade dos
filmes de diamante. Para baixas concentracdes de CH, a densidade dos filmes chega a 99,7%
da densidade do diamante natural (3,515 g/cm’). Dependendo das condic¢des de deposicio e da
técnica utilizada, a medida que o filme € crescido com maior quantidade de CHy, a densidade
decresce gradualmente, atingindo cerca de 94% em filmes depositados com 5% de CHy, por
exemplo. Esta diminuicdo na densidade pode ser atribuida a maior quantidade de defeitos e a
presenca de outras formas de carbono no filme, de menor densidade, como grafite e carbono
amorfo.

Tanto a morfologia dos graos quanto a fracdo de carbono na fase diamante influenciam
na condutividade térmica do filme de diamante que, dependendo do tipo de aplicacao, pode
ser um parametro importante.

As propriedades mecanicas dos filmes de diamante dependem de sua espessura e sdo
diferentes quando comparadas em relacdo ao lado de crescimento (rugoso) e ao lado em
contato com o substrato (lado liso), onde a nucleacao teve inicio [DFO02].

O grau de cristalinidade dos graos no filme de diamante tem influ€ncia sobre o tipo de
mecanismo de degradagdo do filme que predomina durante o uso em ferramentas de corte. Um
alto grau de cristalinidade estd geralmente relacionado a grdos relativamente grandes, com
crescimento colunar e ordenado. Neste caso, o0 mecanismo de desgaste predominante € a

clivagem dos graos. Para filmes com baixo grau de cristalinidade, sem direcdo preferencial de
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crescimento, o mecanismo de desgaste predominante € a abrasdo. Estes filmes em geral t€m
uma fracdo consideravel de carbono que ndo estd na fase diamante, e apresentam uma
coloragdo escura. A tenacidade destes filmes é maior do que a dos filmes com alto grau de
cristalinidade, o que lhes confere um melhor desempenho no uso para recobrimento de

ferramentas de corte.

2.4 — Corte de filmes de diamante.

Com a grande expansdo do uso de filmes de diamante CVD auto-sustentados em
diversas areas, muitos esfor¢cos de desenvolvimento tecnolégico t€m sido feitos para conferir
uma forma, moldagem e acabamento dos filmes de diamante para adequar a aplicagdes
triboldgicas, em eletrOnica, e 6tica. Dentre os meios para obter formas geométricas a partir de
filmes espessos auto-sustentados, o corte com laser tem sido uma alternativa bastante
empregada. As outras alternativas para beneficiar discos espessos de diamante podem ser
serrar ou usar maquinas de eletro-erosao. Serrar filmes de diamante policristalino ndo é
indicado, porque, além de sua extrema dureza, ndo € possivel encontrar planos favoraveis para
produzir a abrasdo [EH93]. Para usar miquinas de eletro-erosao para cortar € necessario que o
filme de diamante seja condutor elétrico. Isto implica na necessidade de usar contaminantes
(tipicamente boro) para dopar o filme transformando o diamante de um dielétrico num
semicondutor.

Logo apods a invencdo do laser (1960) ficou evidente que aquele feixe de luz intenso e
colimado poderia evaporar todos os tipos de materiais de areas finas e localizadas [EH93]. A
principal vantagem do corte com laser esta relacionada a velocidade de corte muito superior a
de técnicas convencionais. No processo de corte por laser do diamante, basicamente ocorrem a

ablacdo e a vaporizacao do material. Os complexos mecanismos e os modelos de como ocorre
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a interacdo do feixe de laser com o diamante t€m sido abordados na literatura
[CP95,WMO98,Fa%6], e dependem muito do comprimento de onda do laser e do tipo de laser.
O processo de corte passa por uma grafitizacdo da superficie do filme onde o laser é
focalizado e a subseqiiente vaporizagao/sublimag¢do da regido grafitizada.

Neste trabalho foi utilizado um laser pulsado de alta poténcia de Nd:YAG, com
comprimento de onda de 1064 nm e pulsos de 8 ns, para cortar o filme espesso de diamante
em dimensoes apropriadas para a unido no substrato de metal duro. No caso deste laser, a
regido do filme danificada durante o corte pode ter extensdo lateral da ordem de alguns
micrometros, € o processo de destruicdo se da principalmente por efeito térmico, envolvendo
grande quantidade de energia concentrada [Fa96]. Para o corte de filmes de 0,5 mm de
espessura, foram utilizados pulsos de laser com 540 mJ de energia, com duragcdo de 8 ns e
taxas de repeticdo de 5 a 15 Hz. A tabela 2.2 apresenta os arranjos de lentes utilizados para o
corte dos filmes nas dimensdes e geometrias desejadas.

No proximo capitulo serdo apresentados os procedimentos utilizados para unir o filme
de diamante cortado ao substrato de metal duro. A afiagdo do inserto produzido foi realizada
utilizando os recursos disponiveis no LAPMA, como uma retifica universal, para os quais
foram projetados e desenvolvidos dispositivos especificos, em funcdo da elevada dureza do
diamante. No apé€ndice A encontra-se uma descricdo mais detalhada sobre o processo de

afiacdo empregado.
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Tabela 2.2 — Esquema dos tipos de arranjos oticos usados para corte de filmes de diamante

com laser de alta poténcia e suas caracteristicas.

longos de corte.
Nao € possivel cortar
a maioria dos filmes
de diamante

Tipo de lente Disposicao das lentes e forma do | Espessura OBS
corte do corte
Lente esférica 0,5 mm, Possivel cortar
feixe em qualquer
Corte mais concentra- | forma e qualquer
agressivo. do num | tamanho, através
Acabamento ponto. do deslocamento
serrilhado. do filme.
Menor tempo de
corte.
(*2 minutos para
cortar 5 mm de
comprimento)
Lente cilindrica 0,5 mm, |Tamanho minimo
feixe de corte da
Corte mais suave. concentra- | mesma ordem do
Acabamento bom. do numa | tamanho da linha.
Maior tempo de linha.
corte.
(*6 minutos para
cortar 7 mm de
comprimento)
Lente conica e 0,5 mm, | Discos de varios
esférica. feixe diametros.
concentra-
Corte muito suave. do num
Tempos muito anel.

(*) Teste realizado em filme de 266 um de espessura, freqiiéncia do pulso de 5 Hz e energia

do feixe de 310 mJ.
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3. Processos de uniao de diamante CVD e metal duro

Nas ferramentas de corte produzidas com filmes de diamante é necessario que o filme
de diamante esteja fortemente unido a uma base rigida, o substrato. A principal fungdo do
substrato € conferir tenacidade ao conjunto, € o candidato mais indicado para esta funcao € o
metal duro. Este capitulo trata das particularidades e dificuldades envolvidas no processo de
unido do filme de diamante em metal duro, e apresenta os trés procedimentos investigados
para promover esta uniao.

A unido de materiais ceramicos entre si € uma questdao complexa, e o uso de adesivos

nao é indicado no caso de recobrimento de ferramentas de corte devido a baixa resisténcia
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mecanica na unido, isto vale de sobremodo para o diamante, € ao uso limitado a temperaturas

muito abaixo daquelas atingidas pela ferramenta em condicoes de trabalho.

3.1 - Unido de filme de diamante em substrato de metal duro

Conforme descrito na introducado, existem duas maneiras de produzir ferramentas de
corte diamantadas: (1) o filme pode ser crescido diretamente sobre o substrato no reator CVD.
Procedimentos especificos devem ser adotados para que ocorra nucleagdo e crescimento do
filme no material do substrato, e que a aderéncia entre ambos seja adequada. Este
procedimento ndo € explorado no presente trabalho. (2) Filmes espessos (da ordem de 500
um) auto-sutentados podem ser assentados sobre a ferramenta. Neste caso o filme atua, de
fato, como um inserto, ja que as arestas de corte sdo definidas no préprio filme. Em ambos os
casos, os recobrimentos das ferramentas com os filmes permitem aliar as propriedades
tribologicas do diamante as propriedades mecanicas do material do substrato.

A aderéncia entre o filme de diamante e o substrato € critica para o bom desempenho
do conjunto, e depende do material do substrato e do processo de uniao entre ambos. Na drea
de ferramentas de corte o substrato geralmente empregado na industria é o metal duro, com
vantagens e limitacOes bem estabelecidas e com uma relacao custo/beneficio conveniente. As
propriedades exigidas para o substrato do filme de diamante em aplicacoes de usinagem sao:
elevada rigidez e tenacidade, compatibilidade quimica com o diamante, coeficiente de
expansao térmica semelhante ao do diamante, e boa capacidade de dissipagdo de calor.

Para a unido de diamante e metal duro, a brasagem reativa € indicada por permitir a
unido de materiais distintos, com boa resisténcia mecanica, inclusive em condi¢des de
trabalho em temperaturas elevadas (por volta de 500 °C). A idéia bésica é construir a

ferramenta de um material adequado para o tipo de esfor¢o mecanico ao qual ela se destina,

29



servindo de suporte para as partes criticas da ferramenta, os insertos, que entram em contato
direto com a pe¢a durante a usinagem. Estas partes devem ter propriedades superiores quanto
ao desgaste a abrasdo, condutividade térmica, tenacidade, entre outras. A brasagem reativa ¢é
utilizada tanto para insertos de diamante monocristalino como para o policristalino (PCD ou
filme CVD). Contudo, a resist€ncia do material de brasagem, a existéncia de falhas de
preenchimento (vazios) e a propria adesdo, sdo fatores limitantes da resist€ncia mecanica.
Além disso, como o processo de brasagem é reativo e complicado, ele requer um controle

rigoroso da atmosfera e dos parametros do processo.

3.2 Brasagem reativa de filmes de diamante.

A unido de materiais ceramicos em geral requer cuidados especiais principalmente
quando um metal esta envolvido [LT88, MHO89, KE89]. Os métodos de unido de ceramicas
através de ligagOes por fase liquida (brasagem) e por difusdao no estado solido usando alta
pressdo e temperatura, envolvem o aquecimento das interfaces a temperaturas elevadas e,
como em quase todas as unides envolvendo ceramicas, apresentam a criagao de uma regiao de
interface entre materiais dissimilares.

A brasagem € um processo de unido de materiais (materiais base) através da fusao de
um material adicional entre eles. Os materiais que estdo sendo unidos permanecem no estado
sOlido. O material adicional (meio de brasagem), que ird fundir, deve ter o ponto de fusao
acima de 450 °C e inferior 4 temperatura de fusio dos materiais que serdo unidos. Este tipo de
operacdo € muito sensivel a contaminantes e a limpeza das superficies € critica para o €xito da
operagao [Ma96].

O meio de brasagem deve apresentar algumas caracteristicas especificas para o sucesso

da operagdo de brasagem. Ele deve “molhar” as superficies dos materiais base e também deve
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ter a capacidade de fluir pela superficie. Ao “molhar” o material ele deve estabelecer fortes
ligacbes quimicas com ambos os materiais base, neste caso o diamante e o metal duro.
Adicionalmente, o0 meio de brasagem deve acomodar as tensdes oriundas dos diferentes
coeficientes de expansdo térmica destes materiais. Embora o “molhamento” seja uma
condi¢ao essencial, ele ndo garante uma boa adesdo pois o molhamento pode ocorrer tanto por
ligacdes de Van der Waals como pelo estabelecimento de fortes ligagdes quimicas.

Para uma melhor compreensdo dos processos de molhamento e ligacdo, caracteristicos
de uma brasagem, é necessario um exame da energia livre associada a superficie de uma fase.
A energia de superficie Y € sempre positiva, e € equivalente a energia requerida para criar uma
unidade de area de uma superficie no material. A energia de adesdo ou trabalho de adesao
entre duas fases € dada por W4 = Ya +Y¥s - YaB, onde os subscritos A e B sdo energias livres de
superficie das fases, e AB indica a interface comum. Quando a interface AB estd sendo criada
ocorre uma diminuicdo na energia livre do sistema pela eliminacdo da alta energia livre
positiva das superficies separadas.

No caso da brasagem onde uma das fases € liquida, sem restricdo para seu
espalhamento, o liquido assumird um angulo de contato caracteristico que é determinado pela
energia de superficie relativa de acordo com a equacdo de Young, (Ysv - Ysr.) = Yrv cos 0. Os
subscritos SV e LV referem-se as superficies do solido e liquido em equilibrio com a
atmosfera em que eles estao envoltos, SL refere-se a interface solido-liquido, € 0 € o angulo de
contato entre o liquido e o s6lido, conforme ilustrado na figura 3.1. Se o angulo 6 for maior
que 90 0, YsL serd maior que Ysy , o liquido formar4 uma gota e nao haverda molhamento; para
angulo 0 igual a zero, a relacdo Ysp. = 7Ysv - YLy € satisfeita e ocorrerd o molhamento perfeito

(minimo valor de ys;).

31



Na brasagem € necessario que o angulo de contato seja inferior a 90" porém nao
necessariamente zero, como indicado na figura 3.2. A molhabilidade € funcdo das superficies
envolvidas e da natureza dos materiais de adigdo e de base. Ao mesmo tempo em que O
material de adicdo “molha” as superficies € necessario que ele fique aderido a elas,

dissolvendo ou se ligando ao material base.

Figura 3.1 - Uma gota de um liquido sobre uma superficie em que o angulo de

molhabilidade é maior que 90 °.

Figura 3.2 - Liquido que tem capacidade de molhar a superficie solida, onde o angulo de

molhamento € menor que 90",

3.2.1 — Meio de brasagem.

O meio de brasagem deve ser selecionado de acordo com as caracteristicas dos
materiais base e do ambiente de trabalho. Um meio de brasagem para ser efetivo na unido de
diamante e metal duro deve ser capaz de “molhar” e produzir ligacoes quimicas fortes com o
diamante e também com o metal duro. Nas condi¢des atmosféricas a superficie do diamante €

coberta por hidrogénio, oxigénio ou grupos hidroxila, quimicamente adsorvidos. Além disso,
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a temperatura ambiente, € em temperaturas moderadas, pode existir uma camada de dgua ou
compostos organicos fisicamente adsorvidos na superficie do diamante. A existé€ncia destas
camadas faz com que a ligagdo do diamante com outros materiais seja fraca, € o molhamento
seja pobre, com ligacdes tipicamente de Van der Waals [Enc93].

Portanto, para promover uma forte ligacdo entre o diamante e o meio de brasagem €
necessario remover as camadas adsorvidas na superficie do diamante, o que pode ser feito
aquecendo o diamante a temperaturas que ndo comprometam sua estabilidade estrutural. As
camadas quimicamente adsorvidas podem ser removidas em ultra alto vdcuo (acima de 10°
Pa) a 950 C.

Os elementos das colunas 4 e 5 da tabela periddica (Ti, Zr, V, Nb e Ta) além de Cr e
Si, aderem fortemente ao diamante porque reagem facilmente com o carbono, e formam
carbonetos estiaveis. Portanto sdo capazes de estabelecer ligagOes covalentes fortes metal-
carbono, além de promover boa molhabilidade de ligas sobre a superficie dos cristais de
diamante. Estes elementos também t€m forte afinidade com oxigénio e sdo capazes de
remover camadas fisica e quimicamente adsorvidas de oxigénio da superficie do diamante.

Outros metais muito efetivos em reagir com o carbono e oxigénio sao o Fe, Co e Ni,
porém favorecem a grafitizacdo ou o crescimento de camadas muito espessas de carbonetos,
que resultam em fraca adesao.

A brasagem de filmes de diamante é complexa e, para que ocorra uma ligacao efetiva
entre 0 meio de brasagem e o diamante, bem como com o metal duro, € necessario que esteja
presente no meio de brasagem um elemento altamente reativo. Este elemento reativo
geralmente estd envolto numa liga metalica relativamente inerte, para evitar oxidagdo do
diamante e da liga nas condi¢Oes de brasagem e, principalmente, para permitir que a brasagem

ocorra a temperaturas mais baixas [L'T88, MHOS89, SND75, DNS76, PK98, KE89]. O metal
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reativo, além de reagir com o diamante, deve ajudar a molhar e garantir boa fluidez do meio
de brasagem pelo espaco destinado a unido com o metal duro. Se as condi¢oes de temperatura,
tempo e meio ambiente de realizacdo da brasagem forem adequadas, sdo obtidos valores de
resisténcia mecanica suficiente para o uso das ferramentas de corte recobertas com filme de
diamante em usinagem.

Uma das ligas atualmente muito estudadas para brasar diamante e outras ceramicas em
ferramentas de corte é a Ag-Cu-Ti [LT88, KE89, MHO89, XZH+91, KHC91, PK98, LCO02,
KE89, LWP99, MK91, NMB+99, DNS76, SND75], onde o Ti é acrescentado em pequenas
propor¢des (5-8%). Nesta liga, o Ti € o elemento reativo, formador de carboneto, e Ag e Cu
sdao os elementos inertes. A liga 72%Ag-28%Cu-(5-10%)Ti foi o meio de brasagem utilizado
neste trabalho, adquirida da Lucas-Milhaupt Inc., com a denominagcdo CERAMETIL 721, na

forma de folhas com 127 um de espessura.

3.2.2- Equipamentos e técnica para brasagem reativa convencional.

Para conseguir uma unido satisfatoria entre o diamante e metal duro € necessario
projetar bem a operacio de brasagem. E importante definir o ambiente de brasagem para evitar
a oxidagcdo da liga e do proprio diamante em altas temperaturas, sendo que o ambiente
recomendado € uma atmosfera inerte ou vacuo. Do ponto de vista tecnolégico € importante
que as condi¢coes de brasagem sejam otimizadas para que se obtenha resultados satisfatorios
com a menor temperatura possivel € no menor intervalo de tempo possivel. Além disso, os
cuidados com um ciclo de aquecimento e resfriamento compativeis com a liga inerte e metal
reativo, para um bom ajuste de tensdes térmicas entre o diamante e metal duro, também

devem ser avaliados.
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No presente trabalho foram usados trés tipos de fornos para brasagem reativa
convencional: um forno de inducdo, um forno com resisténcia de grafite e atmosfera
controlada, € um forno comum de resisténcia metalica, com atmosfera controlada. A seguir
serdo descritos os trés tipos de forno e a sua adequagdo relativa a realizagdo da brasagem,

conforme resultados obtidos no presente trabalho.
a.- Forno com elemento aquecedor de grafite

O forno utilizado (Thermal Technology Inc, modelo 1000.3560 - FP20) permite
trabalhar com atmosfera controlada, como arg6nio, nitrogénio e hélio, além de hidrogénio. O
aquecimento € feito por resisténcia de elemento aquecedor de grafite e as principais vantagens,
além do uso de atmosfera controlada, sdo a excelente homogeneidade do aquecimento para
amostras de até¢ 70 mm de didmetro e 114 mm de altura, e a possibilidade de execucdo de
rampas rdpidas de aquecimento (> 100 °C/min). A pressdo em regime de trabalho se situa na
faixa de 0,5 a 1 atm e a medida da temperatura € feita através de um pirOmetro 6tico, com
incerteza da ordem de 10 °C.

Os experimentos de brasagem convencional neste forno foram realizados considerando
temperaturas na faixa entre 950 e 980 °C, em atmosfera inerte e com duragio de 15 e 20 min,
utilizando a liga comercial Cerametil 721 como meio de brasagem entre o filme de diamante e
o metal duro.

Em atmosfera de H,, a brasagem nao ocorreu e a molhabilidade da liga foi insuficiente.
Possivelmente houve contaminacdo do ambiente, promovida pelo elemento aquecedor de
grafite, ou o H; reagiu com o elemento reativo da liga (T1), inibindo o mecanismo responsavel
pela brasagem. Em atmosfera de Ar ou N,, apesar de ter ocorrido a aderéncia entre o diamante
e metal duro, o espalhamento do meio de brasagem nao foi homogéneo, gerando vazios entre

o filme e o substrato, prejudicando a uniao.
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De uma forma geral nenhum dos experimentos de brasagem realizados neste forno,
para as condi¢Oes selecionadas, produziu resultados satisfatorios para a unido do filme de

diamante no metal duro.
b.- Forno de indugio.

O elemento aquecedor deste forno € uma bobina de cobre refrigerada com agua. Esta
bobina € colocada numa camara acoplada a uma bomba difusora de alto vacuo, conforme
representado na figura 3.3. O conjunto a ser brasado € posto sobre um cilindro de aco que, por
sua vez, € colocado no interior da bobina de cobre. A medida da temperatura € feita através de
um termopar que, pela disposicdo da montagem experimental, fica distante dos materiais base
e de adicdo além de ser protegido por uma camada ceramica para isolamento elétrico. Em
paralelo, a temperatura pode ser monitorada por pirdmetro 6tico, porém a incerteza na medida
¢ consideravel.

De uma forma geral, os resultados dos experimentos de brasagem convencional neste
forno foram satisfatorios, porém a defici€ncia no controle da temperatura inviabilizou um

estudo sistematico da qualidade da aderéncia em funcdo das condi¢oes de brasagem.
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Figura 3.3 - Forno de induc¢do utilizado para brasagem reativa convencional. Detalhe da
camara de vacuo, disposi¢ao da bobina de cobre circundando o cilindro de aco, e posi¢do do

termopar.
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C.- Forno tubular.

O forno tubular de resisténcia de Kantal usado pode ser posto em diferentes posicoes,
desde horizontal até completamente na vertical. A figura 3.4 mostra uma fotografia do aparato
experimental utilizado. Dentro do forno € introduzido um tubo de silica conectado a uma
bomba difusora de alto vacuo. O controle de temperatura € programavel e permite a escolha de
diferentes taxas de aquecimento e manutencdo da temperatura por periodos determinados.
Embora para temperaturas acima de 600 OC as taxas de aquecimento sejam de, no maximo, 15
C/min, hd um bom controle e homogeneidade de temperatura. Este forno cumpriu de forma
satisfatoria a tarefa de brasagem e, dos fornos avaliados, foi o que conduziu aos melhores

resultados para brasagem reativa convencional, conforme sera apresentado no capitulo 3.

Figura 3.4 — Forno de resisténcia de Kantal utilizado para brasagem reativa convencional.



3.3- Adesdo de filme de diamante em metal duro em altas pressoes e altas temperaturas

Na primeira parte deste capitulo foi apresentada a técnica de brasagem reativa
convencionalmente utilizada para promover a unido entre materiais ceramicos distintos. Esta
segunda parte serd dedicada a descrever um método inovador, proposto neste trabalho, para
obter pastilhas compostas de filme de diamante/metal duro usando alta pressdo e alta
temperatura. Foram considerados dois procedimentos, um usando meio de brasagem reativo e
outro colocando em contato direto o filme de diamante e o substrato em que ele serd unido, o
qual sera chamado de ADAPAT (Adesdo de filmes de diamante em altas pressdes e altas
temperaturas). Em ambos os casos o processo ocorre em um ambiente de elevadissima pressao
e temperatura, empregando os mesmos equipamentos utilizados para a sintese de diamante e

para a producdo de PCD e PcBN.

3.3.1- Equipamentos e dispositivos para processamento em alta pressao

A tecnologia para gerar pressOes estiticas extremas como as necessdrias para sintese
de diamante (entre 5 e 8 GPa), foi desenvolvida nos ultimos quarenta anos. O estado da arte
neste campo atualmente permite processar amostras com um volume consideravel, da ordem
de centenas de mm”’. Existe uma grande variedade de cAmaras de alta pressdo com concepgdes
adequadas para cada necessidade. Normalmente, a idéia € acoplar a uma prensa hidraulica um
dispositivo (a camara de alta pressdo) que permita gerar a pressao, que € transmitida a amostra
através de um meio transmissor relativamente macio. Os detalhes e diferentes concepgdes sao
bem discutidos em vdrios artigos de revisao [Bun88, Ere96] e em trabalhos desenvolvidos no
LAPMA [San97, Kin99, Cas].

Em geral sao referidas como altas pressdes aquelas superiores a 1 GPa. Para fins de

comparacgao, a pressao no centro da terra € cerca de 500 GPa, a pressdo necessdria para sintese

38



de diamante com catalisador situa-se entre 5 € 8 GPa, e a pressao numa fossa submarina a uma
profundidade de 10.000 m € de 0.1 GPa [Ste71]. A faixa de pressdo de interesse neste trabalho
¢ da mesma ordem de grandeza daquelas usadas para sintese de diamante com o auxilio de
metais catalisadores, e na produgcao de compactos de diamante. Pressoes dessa ordem sdo
necessdrias para manter a fase diamante estavel nas altas temperaturas necessarias para uma
boa cinética dos processos de brasagem ou ADAPAT. Nestas condigdes o volume para
processamento depende basicamente da capacidade da prensa hidraulica e do tipo de camara
de alta pressdo escolhido. Os elevados valores de pressdo envolvidos exigem camaras
especiais, que necessitam de calibracdo, conforme serd descrito mais adiante.

O sistema de alta pressdo usado neste trabalho € constituido de uma prensa capaz de
gerar até 4000 kN de forca, e uma camara do tipo toroidal com um volume maximo para
amostra restrito a um cilindro com 9.2 mm de altura e didmetro de 7mm. A camara do tipo
toroidal teve seu projeto concebido na antiga Unido Soviética [Ver87]. Este tipo de camara
apresenta simplicidade e baixo custo quando operada em pressdes adequadas. Na ultima
década a tecnologia de constru¢do destas camaras foi estudada no LAPMA e, atualmente,
tanto a tecnologia para sua constru¢do, como para adaptacdes de seus componentes para
operar com materiais encontrados no Pais, foram dominadas, sendo que todo o processo foi
nacionalizado.

A camara toroidal € composta por um par de pistoes (bigornas) que possuem um perfil
definido por um recesso central na forma de calota esférica e um sulco periférico (tordide), e a
outra extremidade plana [figura 3.5]. Entre as bigornas € encaixado um componente ceramico
(gaxeta), que tem um furo central onde a amostra é colocada. Tanto as bigornas como as
gaxetas sdo submetidas a condi¢des extremas de pressdao e temperatura € seus projetos de

construcdo e os materiais selecionados para sua fabricacdo sdo bastante complexos e
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envolventes. As bigornas, construidas em carboneto de tungsténio sinterizado com cobalto,
sdo frageis e necessitam de um suporte lateral, feito com anéis de ago, para minimizar tensoes
de cisalhamento. As gaxetas utilizadas neste trabalho foram desenvolvidas no LAPMA com
uma composicao contendo CaCOs;, Al,Os3 e um ligante, e conformadas através de
compactacdo de pos. Estas gaxetas sao componentes descartiveis, sendo que a selecdo dos
materiais constituintes € o processo de fabricagdo sdo fundamentais para gerar as altas

pressoes, de até 7,7 GPa, nas camaras usadas no LAPMA.

6

Figura 3.5 - Camara toroidal e configuracado utilizada no presente trabalho.

Além da camara de alta pressdo e gaxeta, para processamentos em alta pressao
normalmente € preciso desenvolver elementos para encapsulamento, aquecimento € meios
transmissores de pressao adequados. Assim, o espaco disponivel para a amostra tem uma
substancial reducdo, considerando o volume inicialmente disponivel na gaxeta para
processamento. Os elementos colocados dentro da gaxeta para conter as amostras serao
denominados de “configuracdo”. A configuracdo usada € constituida por pecas de grafite,
pirofilite e nitreto de boro hexagonal (hBN) conforme a figura 3.5. Nesta configuragdo o

espaco para a amostra € de 3mm de didmetro por 2mm de altura. A pressdao na amostra €
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gerada ao aplicar uma for¢a de compressao sobre a camara e o aquecimento da amostra €
realizado ao fazer passar uma grande corrente elétrica pelo cilindro de grafite (fig. 3.5).

A determinacao do valor da pressdao de processamento em camaras de alta pressao €
realizada através de calibracoes do conjunto camara + gaxeta + configuragdo + amostra,
usando transformagdes de fase de materiais em pontos fixos de pressdo, que podem ser
monitoradas por variagOes de resistividade elétrica. Isto requer uma instrumentagdo e
montagem adequada do sensor de pressdao [San97, Kin99]. Os pontos de pressao normalmente
usados sao transi¢oes de fase conhecidas do bismuto em 2,5 e 7,7 GPa, do itérbio em 4 GPa, e
do bério em 5,6 GPa, pressdes onde ocorre uma abrupta e sensivel variacdo de resistividade
elétrica destes elementos. Calibracdes de temperatura sdo realizadas com termopares. A
calibracdo de pressao permite determinar qual a for¢ca que deve ser aplicada para produzir a
pressdo desejada na amostra, € a calibragdo de temperatura indica a poténcia elétrica

necessdria para aquecer a amostra até a temperatura desejada.

3.3.2 — Procedimento experimental

Através da técnica de altas pressoes exploramos a possibilidade de aderir filmes de
diamante em metal duro em condi¢des ndo usuais.

a. Preparacdo das amostras

Considerando o volume reduzido disponivel para a amostra no interior das
configuragdes nos processamentos em altas pressoes, o substrato de metal duro (classe k10)
consistiu num cilindro com 1,5 mm de altura e 3 mm de diametro, usinado a partir de bastoes
comerciais de 4 mm de didmetro. Os filmes de diamante tinham espessuras na faixa entre 200
e 500 um, e foram cortados com laser pulsado de alta poténcia a partir de uma bolacha de 50

mm de diametro, de forma que coubessem sobre a superficie do cilindro de metal duro.
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No caso da brasagem reativa em altas pressdoes e altas temperaturas, a amostra
processada consistiu no filme colocado sobre o metal duro, com o metal de adicdo entre eles.
No caso da adesdo direta em altas pressdes e altas temperaturas, a amostra processada
consistiu no filme colocado diretamente sobre o metal duro.

b. Processamento.

Durante os processamentos, primeiramente foi aplicada a for¢ca necessaria para atingir
a pressdo desejada. Logo apds foi fornecida poténcia elétrica através do elemento aquecedor
de grafite, até que a temperatura desejada fosse atingida. Esta poténcia era mantida durante o
tempo necessario €, entdo, retirada. Na ultima etapa do processamento, era reduzida a forca
aplicada ao sistema, até retornar a pressdao ambiente.

Os valores de pressdo utilizados nos processamentos coincidem com os valores
correspondentes as transformacgdes de fase do Bi, Yb e Ba, utilizados como calibrantes. A alta
pressdo tende a estabilizar a fase diamante, evitando a grafitizagdo do filme quando submetido
as altas temperaturas necessdarias para promover a uniao com o metal duro. Adicionalmente, a
pressdo tende a eliminar vazios na interface, promovendo um contato intimo e uma pelicula de
brasagem muito fina, e facilita a penetracdo do ligante ou do material de brasagem em
intersticios ou fronteiras de grdo, tendendo a aumentar a ader€ncia através de ancoragem
(deposito de pedido de patente P1I0401449-9).

No préximo capitulo serdo apresentadas as técnicas utilizadas para analisar as amostras
brasadas reativamente da forma convencional, e as amostras processadas em altas pressoes e
altas temperaturas através de brasagem reativa e adesdo direta. No capitulo 5 serdo

apresentados e discutidos os resultados obtidos.
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4. Técnicas de Caracterizacao

Neste capitulo sdo descritos os ensaios mecanicos adaptados para a avaliagdo da
aderéncia das amostras produzidas por brasagem reativa convencional e por processamento
em altas pressoes e altas temperaturas. Além disso, sdo apresentadas as técnicas analiticas
utilizadas neste trabalho: andlise elementar usando espectroscopia por dispersao em energia de
raios x caracteristicos (EDS), difracdo de raios X, micro-espectroscopia Raman, microscopia

eletronica de varredura (MEV) e microscopia otica.

4.1-Ensaios de resisténcia mecanica
A avaliagdo da resisténcia mecanica da unido entre diamante e metal duro é

complicada pela dureza dos materiais envolvidos e pela geometria das pecas produzidas. O
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objetivo foi adaptar ensaios mecanicos para avaliar esta resisténcia: para as amostras brasadas
em vacuo, foi adaptado um ensaio de tragdo [SCT+04] e para as amostras brasadas e soldadas

em alta pressdo e alta temperatura, foram feitos ensaios do tipo cisalhamento.

4.1.1 Ensaio de tracao.

A figura 4.1 mostra o arranjo experimental utilizado para avaliar a adesdo através de
ensaio de tracdo de corpos de prova. Os ensaios foram realizados no Laboratério de Ensaios
Mecanicos — GEFMAT da FURG, numa mdaquina de fadiga, tracdo e compressdo da
WERKSTOFFPRUFMASCHINEN LEIPZIG, com capacidade de 6 toneladas, onde foram
calibrados a célula de carga e o sensor de deslocamento, para permitir o uso de um sistema de
aquisicdo de dados para o registro dos dados do ensaio. Foi projetado e fabricado um sistema
de fixagdo para os corpos de prova, necessario para evitar a deformacgdo das garras da maquina

devido a elevada dureza destes corpos de prova feitos com metal duro.

Figura 4.1- Arranjo experimental para ensaios de tracdo do filme de diamante e metal
duro brasados. No primeiro plano estd o sistema de aquisi¢ao de dados, e ao fundo, o par de

garras € um corpo de prova montado.
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Os corpos de prova para o ensaio sao bastdes cilindricos de metal duro (tipo- K10)
comerciais com diametro de 4 mm. Estes bastdes foram cortados para ficarem com um
comprimento de 30 mm. Foi feito um entalhe préximo a uma das extremidades, com reducado
de didmetro para 2,8 mm numa largura de 2 mm, para fixacdo das garras da maquina,
conforme mostra a figura 4.2. Na extremidade oposta, as faces dos bastdes foram retificadas
antes de sofrerem a brasagem do filme de diamante. O filme de diamante para os testes tinha

espessura aproximada de 0,5 mm, e foi cortado com laser em discos com 4 mm de diametro.

peso

Metal duro - 30 mm de altura

Liga AgCuTi: espessura ~0.1mm
Filme de diamante: espessura~0.5 mm

Liga AgCuTi: espessura ~0.1 mm

Figura 4.2- Geometria dos bastdes de metal duro, com entalhe para o encaixe das garras de

fixagdo para o ensaio de tracdo e montagem do conjunto durante a brasagem.
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4.1.2 Ensaio de cisalhamento.

A figura 4.3 (a) mostra o arranjo experimental construido para os ensaios de
cisalhamento das amostras processadas em alta pressao. Devido ao tamanho reduzido das
amostras, foi adaptado um dispositivo e um sistema de garras para prender e aplicar a carga
cisalhante na interface entre o filme de diamante e o metal duro. Foi fabricado um suporte
onde a pastilha de metal duro era colada num rebaixo, de forma que o filme de diamante
ficasse exposto, acima da superficie. Um segundo suporte era colocado em contato com o
primeiro, de forma justaposta, com um vao onde o filme de diamante se encaixava. Um torno
foi adaptado para este ensaio, conforme mostra a figura 4.3 (b) e (c), onde o carro porta-
ferramentas foi liberado para deslizar suavemente, de forma paralela a face de sua placa. Na
placa, foi fixado o sistema de encaixe com o vao, feito em metal duro. O suporte da amostra,
preso a uma haste em aco, era fixo ao carro porta-ferramenta. Este era posicionado e o ensaio
realizado. Para determinar a carga de ruptura, uma célula de carga foi acoplada ao carro porta-
ferramenta, e um sistema de aquisi¢ao de dados foi usado para registrar os ensaios.

As amostras para este ensaio consistiam de discos de metal duro com espessura de 1.5
mm e didmetro de 3 mm, com os filmes de diamante com espessura entre 0,3 ¢ 0,5 mm
aderidos a sua face, conforme mostra a figura 4.4. Durante o ensaio, a for¢a era aplicada no

sentido paralelo a face do metal duro.
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Figura 4.3 - (a) Esquema representando a amostra e o suporte onde ela era encaixada durante o
ensaio. As dimensoes indicadas estao em mm. (b) e (¢) Fotos do torno adaptado, utilizado para

o ensaio de cisalhamento.
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4.2 —Técnicas analiticas

4.2.1 MEV e EDS

As imagens de microscopia eletronica de varredura foram usadas para examinar as
interfaces e a topografia de amostras. As andlises por EDS de raios x caracteristicos foram
utilizadas para avaliar a composi¢do quimica elementar e, usando os recursos de varredura
sobre uma linha (line scan), foi possivel examinar a distribui¢do em contagem dos elementos
ao longo da linha. Distribui¢coes bidimensionais dos elementos quimicos através de mapas de
raios X caracteristicos também foram realizadas. Todas estas analises e imagens foram

realizados num microscopio JEOL JSM 5800 do Centro de Microscopia Eletronica da

UFRGS.

B COt e

Figura 4.4- Amostra antes de ser submetida ao ensaio de cisalhamento: neste caso, o filme de

diamante tem geometria triangular e a base de metal duro esta ao fundo, circular.

4.2.2 Micro-espectroscopia Raman
A espectroscopia Raman € uma técnica muito conveniente para determinar a presenca
das diversas fases do carbono, e serve como uma impressao digital dos diferentes materiais

carbonaceos. No caso do diamante e grafite a presenca deles numa amostra pode ser
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facilmente identificada. O diamante tem apenas um pico agudo em 1332 cm’' num grafico de
deslocamento Raman x contagem, e o grafite policristalino apresenta um pico em 1580 cm’' e
uma banda em 1330 cm™.

O espectrometro Raman usado neste trabalho foi montado no LAPMA. Ele €
constituido por um microscopio Olympus, um monocromador simples da Jobin-Yvon (0.32
m) e um detector do tipo CCD (Charge Coupled Device). A fonte de excitacdo do efeito

Raman é um laser de HeNe de 10 mW, comprimento de onda de 632.8 nm, focalizado num

diametro de aproximadamente 2 um.

4.2.3 Microscopia Optica

Com o auxilio de um microscopio Optico Carl Zeiss (AXI-OTECH 25HD) com
ampliacdo de imagem até 1000 vezes, com recursos de contraste por campo escuro e
interferéncia diferencial, foram avaliadas as amostras e as areas de contato, utilizadas para o
calculo da tensdo de ruptura dos corpos de prova nos ensaios de tracao e cisalhamento. Neste
caso, uma camara de video acoplada ao microscopio e ligada a um sistema de aquisi¢ao de

imagens, viabilizou a determinacgdo destas areas, conforme serd descrito no capitulo 5.

4.2.4 Difragdo de raios X

Foi utilizado um difratbmetro Siemens, Kristalloflex D500, operado com tubo de
cobre, com uma linha K, de comprimento de onda de 1.5418 A, para obtencio dos padrdes de
difracdo de raios x. As medidas foram feitas na superficie da amostra, no filme de diamante ou
na regido de interface. Para garantir o alinhamento da superficie de anélise no difratdmetro, foi
utilizado um suporte especial, de silicio monocristalino, projetado de forma que a superficie

da amostra fique paralela ao suporte, conforme representado na figura 4.5.
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amostra

T, O base deformavel

I onocristal de Si

placas de vidro

5 cm

Figura 4.5 - Esquema (visao lateral) do suporte utilizado para medidas de difragcdo de raios x.
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5. Desenvolvimento Experimental e Resultados

5.1 —Brasagem reativa em vacuo de filmes de diamante em metal duro.

De acordo com o que foi exposto no capitulo 3, a brasagem do filme de diamante sobre
o metal duro usando um meio de brasagem reativa deve ser realizada em ambiente de
temperatura elevada e atmosfera controlada para evitar a oxidacdo do elemento reativo do
meio de brasagem e do proprio diamante. O forno de resisténcia de Kantal, descrito no
capitulo 3, fo1 usado para produzir quase a totalidade dos insertos que posteriormente foram

testados na produg¢dao de ferramentas de corte neste trabalho. O processo de afiagdo e
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desenvolvimento de ferramentas € descrito no anexo A, juntamente com o resultado de testes
de usinagem das ferramentas produzidas.

Uma das questdoes fundamentais para a qualidade de uma ferramenta de corte
produzida com filme de diamante auto-sustentado brasado em substrato ceramico € a
resisténcia mecanica na unido das interfaces diamante/meio de brasagem/substrato. Tanto o
processo de afiacdo da ferramenta como o desempenho desta durante a aplicacdo, dependem
da resisténcia mecanica da unido entre o filme e o substrato. Neste trabalho, varios insertos
brasados foram descartados durante a sua afiagdo por problemas decorrentes de brasagens com
fraca resisténcia mecanica ou com falhas de preenchimento, conseqiiéncia de um processo de
brasagem inadequado. O conhecimento sobre os parametros de brasagem de diamante em
metal duro € limitado e o acesso a informacgdes bastante restrito. O proprio fabricante da liga
de brasagem menciona que o produto € indicado para brasar diamante, mas ndo tem
informagdes precisas sobre estes parametros.

Neste trabalho, foi investigada uma série de condi¢coes de brasagem distintas, com
diferentes intervalos de tempo e temperatura. Para avaliar quantitativamente a aderéncia do
filme ao metal duro nas amostras produzidas, foi desenvolvido um procedimento experimental

especifico, baseado em ensaio de tracao mecanica [SCT+04].

5.2 - Avaliacdo da aderéncia do diamante em metal duro brasado com a liga AgCu-Ti
Conforme descrito no capitulo 4, o ensaio de tracdo mecanica foi adaptado para as
condicoes particulares das amostras brasadas, através da constru¢do de mordentes especiais e
de pecgas que permitissem um bom alinhamento das partes do corpo de prova.
O meio de brasagem usado foi a liga Cerametil 721 na forma de folhas com espessura

de 127 um. Os corpos de prova consistiam de: cilindro de metal duro + meio de brasagem +
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filme de diamante + meio de brasagem + cilindro de metal duro, ajustados na posicao vertical
(figura 4.2). Durante a brasagem, realizada num tubo de silica com 32 mm de diametro,
conforme ilustrado na figura 5.1, o conjunto era sujeito a uma pequena pressao provocada por
um peso morto de 0,165 kg. O aquecimento era realizado a uma taxa de 15 C/minuto até
atingir a temperatura de brasagem do corpo de prova, e entdo mantido na temperatura de
brasagem pelo tempo desejado em alto vacuo (pressdo menor que 1.3 x107 Pa). A retirada dos
corpos de prova do forno era realizada apos o resfriamento natural do conjunto, € 0 vacuo era

mantido até uma temperatura inferior a 400 °C.

(a) (b)

Figura 5.1 - Detalhes dos corpos de prova para o ensaio de tracio mecanica em (a) um corpo
de prova ap0s a brasagem, composto de metal duro + meio de brasagem + filme de diamante +
meio de brasagem + metal duro. Em (b) um desenho simplificado do arranjo para realizar a

brasagem dos corpos de prova e garantir a axialidade do conjunto.

5.2.1- Efeito do polimento dos filmes de diamante na aderéncia

De acordo com o que foi apresentado no capitulo 3, as superficies dos filmes de
diamante contém elementos quimica e fisicamente adsorvidos que podem interferir na
reatividade do meio de brasagem e, portanto, na qualidade da aderéncia. Nesse sentido uma

sériec de experimentos (série B) foi realizada com o objetivo de investigar o efeito do
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polimento (limpeza) das superficies do filme de diamante sobre o processo de brasagem. O
grau de aderéncia foi avaliado através do ensaio de tracao mecanica, comparando a brasagem
para quatro situagdes distintas: (1) filme de diamante sem polimento: (2) filme de diamante
que sofreu polimento no lado que estava em contato com o substrato de silicio durante a
deposi¢ao (lado liso); (3) filme polido no lado liso e no lado de crescimento (lado rugoso), e
(4) brasagem de dois cilindros de metal duro, sem filme de diamante. O polimento foi
realizado em discos de ferro fundido com pasta de diamante JP 15 (particulas com 15um),
entre 30 e 47 horas para cada lado, removendo camadas com espessura da ordem de 10 a 30
um. As brasagens foram realizadas nas mesmas condi¢des de temperatura, 920 °C, e tempo 20
min, em vacuo superior a 1.3 x 10 Pa no forno tubular. No ensaio de tracio mecinica, a
aderéncia entre dois cilindros de metal duro brasados sem filme de diamante foi bastante
elevada. A ruptura ocorreu no metal duro para uma tensdo aplicada de 291 MPa. A tabela 5.1
apresenta os resultados dos ensaios realizados com um filme de diamante brasado entre os
cilindros de metal duro. O rompimento dos corpos de prova ocorreu do lado rugoso no proprio
diamante, exceto para a amostra B7 onde a ruptura ocorreu na interface meio de
brasagem/diamante. Como a ruptura com exce¢cdo da amostra B7, ocorreu no proprio
diamante, aparentemente a aderéncia do filme ao metal duro € maior do que a resisténcia do
proprio filme a tracdo, independentemente do polimento do lado liso ou ndo. Para o ensaio B7
o rompimento ocorreu na interface a uma tensdo ligeiramente menor. Estes resultados indicam
que o polimento das superficies do filme antes da brasagem para remog¢ao de camadas quimica
e fisicamente adsorvidas, ndo conduz a melhora significativa na aderéncia durante a brasagem
e, por outro lado, pode induzir tensdes internas no filme que comprometeriam o desempenho

da ferramenta diamantada.
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Tabela 5.1 - Ensaios de tragao em filmes de diamante brasados em metal duro a 920 °C e 20

min. G; € a tensao de ruptura.

Gt (MPa) lado polido lado da ruptura no ensaio
B3 72 sem polimento rugoso (diamante)
B4 53 liso rugoso (diamante)
B5 59 liso rugoso (diamante)
B7 48 Liso e rugoso rugoso (interface solda/diamante)

5.2.2 - Efeito do tempo, da temperatura e do vacuo durante a brasagem.

Nas séries de experimentos C, D e E, o objetivo foi explorar o efeito sobre a
resisténcia a tracdo da junta brasada, dos parametros de brasagem: temperatura, tempo e

Vacuo.

Quanto ao efeito da qualidade do viacuo durante a brasagem, mantidas constantes as
condi¢des de temperatura e tempo, o resultados indicaram que a brasagem ocorre com €xito se
o vdcuo for melhor que 1,3 x10 Pa. Nenhuma modificacdo significativa na aderéncia foi
observada para brasagens na faixa de 1,3 x10? a 1,3 x10™ Pa. Experimentalmente se esta
condi¢ao € respeitada a influéncia do viacuo usado para a brasagem pode ser desprezada pelo

menos na faixa entre 1,3 x102 a 1,3 x10™ Pa.

Os resultados das séries C, D, E, relativos ao efeito da temperatura e do tempo de
brasagem, estdo compilados na tabela 5.2 e correspondem a ensaios de tracdo em corpos de
prova brasados na faixa de temperatura entre 800 °C e 980 °C, em intervalos de tempo entre 3

e 40 min. Nio foi possivel brasar o filme de diamante para temperatura de 800 °C. A minima
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temperatura para brasagem foi 850 oC para tempos maiores do que 20 min. J4 para 880 °C a

brasagem ocorre apds 3 min de processamento.
a. Modo de ruptura dos corpos de prova.

A andlise da regido da ruptura dos corpos de prova num microscopio otico, apos o
ensaio de tracdo mecanica, permitiu classificd-los em dois grupos. No primeiro grupo, a
ruptura ocorreu na interface diamante/meio de brasagem, enquanto que, no segundo grupo, a
ruptura ocorreu no proprio filme de diamante, ao longo de sua espessura. Em nenhum caso foi
observada ruptura na interface meio de brasagem/metal duro. Os valores da tensdo de ruptura
apresentados na tabela 5.2 correspondem a ambos os grupos. Os casos onde houve ruptura no
filme, indicados por (D) na ultima coluna, representam situagdes onde a aderéncia do meio de

brasagem ao diamante € superior a resisténcia a tragdo do proprio filme de diamante.

A andlise da regido de ruptura revelou que a area efetivamente brasada dos corpos de
prova nao necessariamente era igual a area da face dos cilindros e discos de diamante,
correspondendo, em média, a 70 - 90% desta area. Este comportamento pode ter sido
ocasionado por uma eventual redu¢do da area do material de adigdo, inicialmente igual a do
cilindro e do filme, durante a brasagem. A figura 5.2 representa um exemplo de area efetiva de
brasagem, evidenciando as falhas de preenchimento. Os resultados apresentados na tabela 5.2
para a tensdo de ruptura foram calculados dividindo-se a for¢a necessaria para a ruptura pela

area efetivamente brasada, calculada para cada amostra a partir de imagem o6tica.

Tabela 5.2 - Ensaios de tracao em filmes de diamante brasados em metal duro em diferentes
temperaturas € tempos. A coluna “lado da ruptura” informa o lado do filme onde ocorreu a

ruptura da unido sendo L, para lado liso e R, para o lado rugoso. (D) significa que a ruptura
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ocorreu no filme. A coluna de area efetiva refere-se ao valor da razao entre a area realmente

brasada e a drea do cilindro de metal duro (12,6 mm?)

T( oc ) t(min) o; (MPa) area efetiva lado da ruptura
D4 880 40 210 0.2 L
C7 920 40 146 0.7 L-(D)
C6 920 3 143 1.0 L-(D)
C3 880 20 100 0.9 L-(D)
C5 980 20 95 0.3 L
C2 920 20 69 0.7 L-(D)
El 850 40 66 1.0 R - (D)
D5 880 3 63 1.0 R -(D)
C4 900 20 59 0.6 L-(D)
Cl12 900 20 56 0.6 R- (D)
E4 920 3 51 1.0 L/R - (D)
E2 900 3 50 1.0 L-(D)
E3 880 20 40 1.0 (D)
D6 850 20 37 1.0 R
D7 950 40 29 0.9 L
D9 950 3 7 1.0 R

Para brasagem a 880 OC durante 40 min, € a 980 °C durente 20 min, a area
efetivamente brasada foi bastante pequena provavelmente porque, nestes experimentos em

particular, a maior parte da solda tenha sido expelida da regido da interface. O valor pequeno
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destas areas € responsavel pelos elevados valores da tensdo de ruptura. Entretanto para o bom
desempenho de uma ferramenta diamantada, além de um elevado valor da tensao de ruptura, €

necessario que a brasagem ocorra de forma homogénea, unindo de preferéncia, a totalidade

das areas envolvidas.

> (b)

Figura 5.2 - Corpos de prova (c.p.) apds o ensaio de tragdo: (a) ocorreu a ruptura no diamante
ficando uma parte do filme em cada lado do c.p.. Pode ser visto que a brasagem ndo foi
homogénea em toda a superficie do diamante; (b) vista lateral de um c.p. onde pode ser

verificada a falha no preenchimento da solda entre o filme de diamante e metal duro.

As figuras 5.3 e 5.4 mostram os valores da tensao de ruptura em funcao do tempo e da
temperatura de brasagem, respectivamente, para os experimentos onde a area brasada foi
superior a 70 % da superficie do cilindro de metal duro. As figuras 5.3 (a) e 5.4 (a)

correspondem aos casos onde a ruptura ocorreu na interface entre meio de brasagem e
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diamante. As figuras 5.3 (b) e 5.4 (b) correspondem aos casos onde a ruptura ocorreu ao longo
da espessura do proprio filme, representando, portanto, a resisténcia a tracdo do filme de
diamante. Neste caso, a aderéncia do diamante no meio de brasagem seria maior do que a
resisténcia a tracdo do proprio filme, que estaria na faixa entre 50 e 150 MPa. Estes resultados
sugerem que a brasagem para temperaturas maiores que 920 °C nio conduz a uma boa
aderéncia na interface. O mesmo aconteceu para brasagem a 850 °C e tempo de 20 min. Os
melhores resultados de aderéncia foram obtidos para brasagem a 920 °C, independentemente
do tempo de processamento. Para temperaturas mais elevadas, provavelmente a formacado de

carbonetos na interface seja favorecida, gerando uma camada mais espessa e fragil na regidao

interface.
Ruptura na interface ] ]
Ruptura no filme de diamante
200
® 850°C 200
150 - — 0
= m 950°0C © 150 - . : 22808
23 = 0
= 100 - =100 4 9007C
= o v 920°C
©O B n )
50 . . 50 fag oo % --------------
o™ I I 0 I \
0 20 40 0 20 40
t (min) t (min)
(a) (b)

Figura 5.3 - Valores para tensdo de ruptura em fun¢ao do tempo, para diferentes temperaturas
de brasagem, para os casos onde a ruptura foi no meio de brasagem, (a), € no filme de

diamante (b).
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Figura 5.4 - Graficos (a) e (b) mostram os valores para a tensdo de ruptura em fungdo da
temperatura, para diferentes tempos de brasagem, para os casos onde a ruptura foi no meio de

brasagem, (a), € no filme de diamante, (b).

5.2.3 Andlise da regido de brasagem por MEV e EDS

A figura 5.5 apresenta as contagens obtidas na andlise de raios x caracteristicos por
EDS, usando o modo de varredura em linha, para as amostras brasadas em vacuo em
diferentes temperaturas e tempos. Foram analisados os comportamentos do Ti, Age W. O Ti
inicialmente estd 100% concentrado no lado do metal duro, porque o meio de brasagem ¢é
composto por uma folha metdlica CuAg recoberta em uma das faces por Ti passivado
(Cerametil 721), e esta face recoberta com o Ti era posicionada sempre em contato a

superficie de metal duro.
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Figura 5.5 - Andlise EDS no modo varredura em linha de amostras brasadas em diferentes
temperaturas e tempos, conforme indicado. Os valores relativos ao W delimitam a regido do
metal duro; os valores relativos ao C, a regido do filme de diamante e os valores relativos a

Ag, delimitam a regido da liga. O Ti, antes do processo, estd concentrado na interface com o
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metal duro. A drea efetiva, correspondente a razao entre a area efetivamente brasada e a area

do cilindro de metal duro, também sao indicadas.

Para interpretar estes resultados, classificamos o conjunto de medidas em trés faixas de
temperaturas: (a) 850 e 880 °C, (b) 920 °C e (c) 950 e 980 °C:
(a) Brasagem em 850 e 880 °C
Neste intervalo de temperatura, para os casos representados nas figuras 5.5 (a-c), o Ti
deslocou-se da interface metal duro/meio de brasagem em direcdo ao diamante, em fun¢do do
tempo de brasagem. A contagem de Ti ao final da brasagem € maior proximo ao diamante em
comparac¢do a interface meio de brasagem/metal duro para o tratamento a 880 °C e 40min.
fig.5(c). A concentracdo de Ag (e Cu) se mantém praticamente inalterada, assegurando que a
liga mantém sua composi¢ao original. A variacdo da espessura correspondente a regido da liga
¢, provavelmente, funcdo da variagdo da molhabilidade para diferentes condi¢des de

brasagem.

(b) Brasagem em 920 °C

Para estes casos, representados nas figuras 5.5 (d-f), j4 para 3 minutos de
processamento observou-se que o Ti tende a concentrar-se nas duas interfaces do meio de
brasagem (Ag), com o diamante (C) e com o metal duro (W), respectivamente. Com o
aumento do tempo de brasagem , e, conseqiientemente, da mobilidade do elemento reativo, €
possivel que tenha ocorrido difusao do Ti para o interior do metal duro. A concentragao de Ag
(e Cu) também se mantém praticamente inalterada para processamentos a 920 °C e ocorre a

variacdo da espessura da liga em funcdo do tempo de processamento.
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(c) Brasagem em 950 e 980 °C

Para estes casos, representados nas figuras 5.5 (g-1), para 3 minutos de processamento
a 950 °C, observou-se um comportamento completamente distinto em relagdo as temperaturas
mais baixas. O Ti parece migrar para o interior do metal duro € mantém uma concentragcdo
menor no lado do diamante. A espessura correspondente a liga diminui consideravelmente.
Para processamentos a 950 °C, 40 min, o comportamento € semelhante. Em 980 °C, 20 min, a
espessura € maior que as observadas em 950 °C, e a contagem de Ag cai drasticamente. Para
esta faixa de temperatura, a liga provavelmente ndo mantém sua estequiometria.

A area efetiva de recobrimento parece estar correlacionada com a concentracdo de Ti
ao longo da liga. Na figura 5.5 (c), referente a amostra brasada em 800 °C durante 40 min, o Ti
concentrou-se na interface com o filme de diamante e a area efetiva correspondeu a apenas

20% da area total.

5.3 Processamento em alta pressao

A brasagem reativa ¢ a ADAPAT de filmes de diamante em metal duro foram
investigadas através de uma rota inovadora, em condi¢Oes de alta pressdo e alta temperatura,
com o objetivo de produzir uma pastilha composta com boa resist€ncia mecanica € com uma
forte aderéncia do filme ao substrato. Foram produzidas pastilhas através de processamentos

na faixa de 2,5 GPa a 7,7 GPa, e temperaturas na faixa entre 850 °C e 1700 °C.

5.3.1 Avaliacdo da aderéncia apOs processamento em altas pressoes e altas temperaturas
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As pastilhas, apos o processamento de soldagem ou brasagem em altas pressoes e altas
temperaturas, foram primeiramente submetidas a um banho de ultrassom por cerca de 15 min
para limpeza de eventuais contaminacoes das superficies com os elementos da configuragao
onde estavam encapsuladas. Este banho de ultrassom serviu para avaliar qualitativamente a
aderéncia do diamante ao metal duro [HM94].

A andlise quantitativa do grau de aderéncia ndao pOde ser feita através dos testes
convencionais utilizados para avaliar a aderéncia de filmes de diamante em metal duro através
de indentacdo com ponteira Rockwell C ou através da técnica de riscamento, pois os filmes
utilizados neste trabalho sdo muito espessos e inviabilizam tais procedimentos. Nesse sentido
foi utilizado o ensaio de cisalhamento descrito no capitulo anterior, que foi otimizado levando
em consideragdo a extrema dureza do diamante e as dimensoes reduzidas da amostra, que
tornam impraticavel o ensaio de tragao.

Na maioria dos ensaios de cisalhamento realizados, os filmes de diamante continuaram
aderidos ao metal duro, mesmo apds a aplicagdo da forca maxima da célula de carga (294 N),
porém foram induzidas pequenas fraturas no proprio filme, provavelmente devido a aplicagdo
pontual de carga sobre ele. O valor da tensdo de cisalhamento foi calculado dividindo a forga
aplicada pela area do filme que desprendeu do metal duro, determinado por andlise no
microscopico Otico, para os casos nos quais houve o descolamento. Para os demais casos,
onde houve pequena fratura no filme, sem descolamento, o valor calculado dividindo a carga
méaxima aplicada pela area total do filme foi considerado como um limite inferior para a
resisténcia ao cisalhamento da unido. Este valor, por outro lado, pode ser considerado como
uma estimativa para a resisténcia do filme de diamante a compressao, dada a geometria do

ensaio realizado.
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a. Brasagem em alta pressao.

A tabela 5.3 a seguir apresenta os valores para a tensdao de cisalhamento obtidos nos
ensaios das amostras brasadas em altas pressoes e altas temperaturas.

O processo de brasagem com meio de adi¢do reativo foi realizado com sucesso em alta
pressdo, mesmo num ambiente onde a amostra estava apenas confinada pela configuracdo e
pela gaxeta, e ndo em atmosfera controlada. O sucesso da brasagem depende da temperatura e
da pressdo utilizada. Os resultados indicam que € possivel obter a brasagem do filme de
diamante em pressoes da ordem de 2,5 GPa, na faixa de temperatura e intervalo de tempo

utilizados na brasagem convencional, em vacuo.

Tabela 5.3- Valores da tensdo de cisalhamento 6. obtidos para as amostras brasadas utilizando
a liga AgCuTi entre o filme de diamante e o metal duro. A brasagem foi realizada em altas

pressoes e altas temperaturas conforme indicado na tabela.

P (GPa) t (min) T (°C) houve uniao? o. (MPa)
2,5 5 850 nao
2,5 5 920 sim 49
4 5 920 sim 29
7,7 20 920 nao

Para a amostra processada em 7,7 GPa, durante 20 min a 920 °C, o material de adi¢éo
ficou totalmente aderido ao diamante.

Os resultados obtidos nos ensaios de cisalhamento para as amostras brasadas sao
proximos aos valores obtidos nos ensaios de tragao (tabelas 5.2 e 5.3), e refere-se a fratura do

filme de diamante, ou seja, a forca maxima da célula de carga ndo foi suficiente para provocar
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o descolamento do filme. Os resultados indicam que a resisténcia ao cisalhamento diminui

com o aumento da pressado utilizada para a brasagem.

b. Adesao de filme de diamante em metal duro por alta pressao e alta temperatura (ADAPAT)

A tabela 5.4 apresenta os valores para as tensoes de cisalhamento obtidos nos ensaios
das amostras produzidas sem material de adicdo, em altas pressoes e altas temperaturas.

A aderéncia foi alcancada realizada com sucesso em altas pressdes e altas
temperaturas, na auséncia de um material de adi¢cao. Possivelmente a unido seja estabelecida
através de difusdao no estado sélido do cobalto presente no metal duro como fase ligante. No
caso da aderéncia a 2,5 GPa, entretanto, embora tenha havido a uniao do filme ao metal duro,
a analise de composi¢do de fases revelou que o diamante transformou-se em grafite, conforme
serd discutido mais adiante neste capitulo.

O sucesso da aderéncia depende do valor da pressao e da temperatura utilizados. Para
nenhuma das amostras processadas em pressoes acima de 2,5 GPa, a forca méxima aplicada
pela célula de carga no ensaio de cisalhamento foi suficiente para provocar o descolamento do
filme. Para a amostra processada em 7,7 GPa e 1200 °C, a ruptura ocorreu no filme de
diamante. Os valores de G, para a pressdao de 2,5 GPa referem-se, de fato, a aderéncia de
grafite no metal duro. E importante notar que, no caso da amostra brasada a 2,5 GPa, com
material de adi¢ao, ndo houve a transformacado de fase do diamante em grafite, provavelmente

devido a agdo da camada da liga, dificultando a difusdo do cobalto para a regido do diamante.

Tabela 5.4 - Valores da tensao de cisalhamento 6. obtidos para algumas das amostras onde o

filme de diamante foi aderido ao metal duro durante o processamento em altas pressoes e altas

temperaturas, conforme indicado na tabela.
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P (GPa) t (min) T (°C) houve unidao? c. (MPa)

2,5 5 1200 Nao

2,5 10 1200 sim 90

2,5 20 1200 sim 38%*

2,5 30 1200 sim 18
4 20 1200 sim

5,6 20 1100 nao

5,6 20 1200 sim 86*

7,7 20 950 nao

1,7 20 1100 sim 90*

1,7 20 1200 sim 44*

1,7 20 1500 sim 31

7,7 20 1700 sim

* Nestes casos a aplicacdo da carga maxima da cé€lula de carga provocou pequenas fraturas no

filme de diamante, sem causar o descolamento.

O conjunto destes resultados comprova a viabilidade de unir filmes de diamante em
metal duro através do processamento em altas pressdes e altas temperaturas, com ou sem
material de adig¢do, respeitadas as condi¢Oes favoraveis a unido. A figura 5.6 apresenta um
mapa P x T, no qual estdo representadas, superpostas a linha de equilibrio de fases do carbono,
as regides nas quais foram realizados os experimentos de brasagem reativa convencional e

processamento em alta pressao e alta temperatura.
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Figura 5.6 - Diagrama P x T: a linha tracejada corresponde a linha de equilibrio de fases do
carbono, delimitando as regides do diamante e do grafite. Os triangulos representam as
condi¢Oes utilizadas na ADAPAT de diamante e metal duro, sem material de adigdao. Os
quadrados representam as condi¢Oes utilizadas na brasagem, com material de adi¢do. Os
valores correspondentes a brasagem convencional, em vacuo, estio em contato com o €ixo
horizontal. Os simbolos preenchidos representam casos onde a brasagem ou a ADAPAT
foram realizadas com sucesso; os simbolos vazados representam as condi¢des testadas para as

quais nao foi obtido sucesso na uniao do diamante ao metal duro.

Este mapa mostra que ocorre brasagem em pressoes de 2,5 e 4 GPa na mesma faixa de
temperatura que a empregada na brasagem convencional em vacuo (quadrados na figura 5.6).
Os resultados dos ensaios de tracdo das amostras brasadas em vacuo, e dos ensaios de
cisalhamento para as brasadas em altas pressoes, sao semelhantes. A aplicacdo de alta pressao
durante a brasagem praticamente eliminou os vazios na interface, melhorando a resisténcia da

unido. Entretanto, para a brasagem a 7,7 GPa, nesta mesma faixa de temperatura, a liga ficou
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totalmente aderida ao diamante e nio houve a unido com o metal duro. E possivel que a
diferenca na compressibilidade do material da liga, que € macio, comparada a
compressibilidade do diamante e do metal duro, tenha sido responsavel pelo rompimento da
unido quando a pressdo foi reduzida a ambiente: o grau de tensionamento na liga teria sido
suficiente para romper a unido com o metal duro. Por outro lado, também € possivel que, nesta
pressdo elevada, o elemento reativo da liga, o Ti, tenha difundido para o interior do metal duro
ao invés de permanecer na interface e estabelecer a formacdo dos carbonetos que seriam

responsaveis pela unido.

Quanto a ADAPAT, ¢ interessante observar, na figura 5.6, que, para um determinado
valor de pressdo, existe uma temperatura minima a partir da qual ocorre a adesdo. As
temperaturas envolvidas sdo superiores as da brasagem pois a cinética do processo € distinta:
na ADAPAT, a difusdao do cobalto do metal duro para a regido da interface, infiltrando-se nas
fronteiras de grao do filme, promoveria o ancoramento do filme, estimulado pela pressao.
Entretanto, este mesmo cobalto que atua como elemento de adesdo, promove alteragdes
estruturais no diamante, por ter agao catalitica. Para pressdes na faixa de 2,5 GPa, ocorre a
transformacado do diamante em grafite. Portanto, € necessario que haja cinética para que ocorra
a ADAPAT, para promover a difusao do cobalto, porém € também necessario que a pressao
utilizada, para a temperatura selecionada, esteja na faixa de estabilidade termodinamica do

diamante.

5.3.2 Anélise das amostras processadas em alta pressao e alta temperatura

Para investigar os mecanismos responsaveis pela unido do filme de diamante ao metal

duro durante o processamento em altas pressoes e altas temperaturas com ou sem o material
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de adicdo, e também para avaliar a estabilidade do filme de diamante apds os processamentos,
as amostras processadas foram analisadas através das técnicas descritas no capitulo anterior. A
espectroscopia Raman € particularmente atraente neste caso pela capacidade de distin¢do entre
as fases diamante e grafite de forma rapida e sem ambigiiidade. A andlise com EDS permite
avaliar quais os elementos quimicos que estdo presentes numa determinada regido. E a
avaliacdo por difracdo raios x, quando possivel, devido as restri¢des impostas pelo tamanho e

geometria da amostra, permite investigar as fases presentes na regido de interesse.

a. Amostra submetida a ADAPAT em 2,5 GPa: grafitizacao do diamante

Na figura 5.7 € apresentado o espectro Raman da regido do filme de diamante
correspondente A amostra processada durante 10 minutos em 1200 °C e 2.5 GPa. As medidas
foram feitas ponto a ponto ao longo da espessura do filme. Este espectro € tipico de grafite
bem cristalizado, presente ao longo de toda a espessura do filme. A figura 5.8 mostra a

imagem obtida no MEV para este mesmo filme de perfil.

Durante o ensaio de cisalhamento, o filme soltou do metal duro. Foi feita uma medida
de difracdo de raios x na superficie exposta do metal duro, com residuos do filme ainda
aderidos. O difratograma estd apresentado na figura 5.9, com a correspondente andlise. As
fases identificadas correspondem a WC, cobalto na fase cubica, hBN, SiC e grafite. Nao foi
identificado diamante. O hBN e o SiC sdo contaminagdes oriundas do processamento em altas
pressoes e do processo de desbaste por lixamento. Quanto ao grafite, a fase presente encontra-
se bem cristalizada e com alto grau de texturizagdo. A relacdo de intensidades dos picos
correspondentes ao grafite revelam uma orientacdo predominante de planos basais que ndo sdo

paralelos a superficie do metal duro. Estes resultados sio compativeis com o0s espectros
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Raman desta mesma amostra, que revelam a existéncia de grafite altamente cristalizado.
Provavelmente a difusdo do cobalto através da interface com o filme de diamante, nestas
condi¢des de pressao e temperatura, favoreceu a transformacgao de fase para grafite altamente
cristalino e com planos basais orientados, preferencialmente, de forma perpendicular a
interface. Esta orientagdo preferencial seria responsdvel pelo elevado valor obtido para a
tensdo de ruptura no ensaio de cisalhamento. Se os planos de grafite fossem paralelos a
superficie, seria de se esperar que, durante o ensaio de cisalhamento, os planos deslizassem
facilmente uns em relagdo aos outros (propriedade responsdvel pelo carater lubrificante do
grafite) e que os valores de tensdo de ruptura fossem muito baixos. Isso nao foi observado
provavelmente porque a orientagdo dos planos basais € perpendicular a interface, como

indicam os resultados de difragdo de raios x e a imagem por MEV.

No exame da amostra que foi processada na mesma pressao € temperatura, porém
durante 5 minutos, para a qual ndo ocorreu a unido do filme ao metal duro, pequenos pedagos
da superficie do filme ficaram unidos ao metal duro, como mostra a imagem na figura 5.10.
Observando esta 1magem através de elétrons retro-espalhados nota-se regides claras,
constituidas de metal duro, conforme anélise via EDS, e regides mais escuras, constituidas por

carbono. Os espectros Raman destas regioes confirmam a presenca de grafite.
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Figura 5.7 — Espectro Raman da amostra processada em 2,5 GPa, 1200 °C, 10 min sem

material de adicdo. Os espectros correspondem a diferentes pontos ao longo da espessura da

amostra.

Figura 5.8 — Imagem de perfil, obtida no MEV, para a amostra processada em 2,5 GPa,

1200 °C, sem material de adi¢do 10 min, revelando o grafite formado ao longo da espessura do

filme.
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Difratograma da amostra processada em 2,5 GPa, 1200°C, 10 min
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Figura 5.9 - Difratograma da amostra processada em 2,5 GPa, 1200 °C e 10 min, sem material de
adicdo, com identificacdo de fases.
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Figura 5.10 — Imagens por MEV: a esquerda corresponde ao topo do disco de metal duro que
apresenta uma topografia rugosa, e a direita esti um detalhe desta superficie adquirida por
elétrons retro-espalhados (imagens adquiridas com 20kV, magnificagdo de 35x, e 80x,

respectivamente).

A partir destas medidas ficou claro que estas condi¢des de processamento, em
particular, ndo sdo adequadas para a ADAPAT de filmes de diamante em metal duro. Mesmo
para tempos relativamente curtos, como 5 minutos, ocorre uma intensa grafitizacdo do filme
de diamante. Considerando que nesta pressao o diamante ndo deve grafitizar apenas em
decorréncia da alta temperatura, devido a barreira cinética, algum outro agente deve auxiliar
este processo. Este agente seria o cobalto presente no metal duro, que ao entrar em contato
com o diamante atuaria como um catalisador do grafite nestas condi¢Oes. Para confirmar esta
hipotese, foram realizadas medidas de EDS no modo de varredura em linha, ao longo da
espessura do filme submetido a ADAPAT em 10 minutos, 1200 OC, em 2,5 GPa. A figura 5.11
traz o resultado desta andlise juntamente com a imagem das duas regides medidas do filme: a
extremidade que estava em contato com o metal duro e a extremidade oposta. Os resultados
das medidas por EDS indicaram a presenca de C, W, Ti e Co em ambos os lados e as
concentracdes dos elementos sobre a linha estdo na tabela 5.5. Como se pode observar, a

distribuicdo do cobalto é uniforme nos dois lados. Entretanto, como ndo hi Co no filme
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original, este migrou pelo filme at€é a superficie do topo, induzindo, provavelmente, a

grafitizacdo ao longo de toda a espessura do filme.

Neste mesmo valor de pressao de 2,5 GPa foi realizada também a brasagem do filme
de diamante e metal duro (com a liga), em temperaturas mais baixas. Neste caso nao houve
grafitizacao do filme, provavelmente porque ele € mantido espacialmente separado do Co pelo
material de adicdo ou porque a temperatura nao foi alta o suficiente para promover a
transformacdo. A figura 5.12 mostra a imagem MEV da amostra brasada, de perfil, onde foi
medido o EDS em modo de varredura em linha e foi obtida a imagem por elétrons retro-
espalhados. Nota-se a inexisténcia de vazios e falhas de preenchimento na brasagem em alta
pressdo. As medidas pontuais de EDS, apresentadas na tabela 5.6, das regides marcadas na
figura 5.12, indicaram que o Co estd presente na regiao proxima ao metal duro no meio de
brasagem, mas ele ndo foi detectado proximo ao diamante. Na contagem dos elementos sobre
a linha indicada, figura 5.13, a contagem do cobalto decresce a niveis muito baixos na
interface metal duro/meio de brasagem. Nesta mesma regido hd uma grande contagem de Ti,
que decresce e volta a apresentar uma contagem elevada proxima a interface meio de
brasagem/diamante. Estes resultados indicam claramente que o cobalto ndo entra em contato
com o diamante neste caso. A figura 5.14 (a) mostra uma medida por EDS na regidao a 10 um
do topo do filme de diamante, afastado da regiao da interface, onde encontra-se apenas C. Para
esta amostra brasada, o espectro Raman corresponde ao do diamante CVD, sem indicios de

grafitizacdo adicional, conforme mostra o espectro na figura 5.14 (b).
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Tabela 5.5— Resultado da analise de EDS da linha onde a medida por varredura em linha foi
realizada. Na esquerda os valores relativos ao lado em contato com metal duro e na direita, ao

lado oposto.

Interface Lado oposto a interface, no topo do
diamante/metal duro filme
% at. % Wt. % at. % Wt.
C 94.3 76.5 92.2 559
Co 4.1 16.4 5.6 20.8
W 0.3 4.2 0.3 3.9
Ti 0.5 1.6 0.7 2.3

S0 100 150 00 50 Joh IS0 00 450 SO0 F50
Hicrora HicToms
Co_EK ok

(a) (b)

Figura 5.11- Na figura (a) a regido de interface com a linha onde a medida foi realizada ao
longo de 89 um, e a distribui¢do do Co nesta distdncia. Em (b) a regido no lado oposto e a

respectiva distribui¢ao de Co, para uma distancia de 89 pm.
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Figura 5.12 - Imagem MEV do material de brasagem na amostra processada a 2,5 GPa. As
estrelas indicam a regido onde a medida EDS foi realizada. A esquerda a estrela e esta

posicionada proximo ao filme de diamante, o qual ndo aparece nesta imagem.

Tabela 5.6- andlise EDS da regido do material de adicdo da amostra brasada em 2,5 GPa.

Regido proxima ao metal duro Regido proxima ao diamante

% at. %o wt. % at. % wt.
C 40.4 12.0 47.8 16.9
Co 3.3 4.8 e e
Ti 41.3 48.7 45.0 63.3
W 0.7 32 e e
Cu 6.1 9.6 1.8 3.3
Ag 8.2 21.7 5.1 16.2
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Para os processamentos de ADAPAT acima de 4 GPa, ndo ha indicios de grafitizacao
do filme, como os observados para ADAPAT em 2.5 GPa. A interface tipica vista no MEV
para amostras processadas entre 4 e 7.7 GPa e temperaturas entre 1100 C ¢ 1200 °C é de uma
linha bem definida, mesmo em alta magnificagdo, conforme mostra a figura 5.15. Para a
amostra processada em 7.7 GPa e 1500 °C, a anélise EDS da regido da interface (fig. 5.16)

indicou uma baixa difusao de Co na interface metal duro/diamante.

A amostra processada em 7.7GPa e 1500 oC apresentou um aspecto distinto na
interface daqueles encontrados nas amostras de menor temperatura, facilmente notado ao
examinarmos as amostras no MEV. A figura 5.15 (b) mostra detalhes da interface em baixa
ampliacdo onde € visivel uma interface mais acidentada. Isto pode ser melhor observado na
figura 5.16. Novamente observa-se a inexisténcia de vazios na interface. Analises de EDS
pontual e com varredura em linha sao apresentadas nas figuras 5.16 € 5.17, e na Tabela 5.7. A
imagem por elétrons retro-espalhados indica uma composicdo de fases distinta do resto do

metal duro numa estreita faixa ao longo da interface.

As medidas Raman indicaram uma melhoria na cristalinidade do filme na interface
com o metal duro para a temperatura de 1500 °C, conforme figura 5.18, 0 que ndo ocorreu nas
medidas feitas nas amostras soldadas a 1100 °C em 7.7 GPa, e também néo ocorreu em 5.6
GPa como pode ser observado nos espectros medidos, mostrados nas figuras 5.19 e 5.20. Esta
melhoria na cristalinidade para a soldagem a 7,7 GPa e 1500 °C, deve estar associada a
difusdo do cobalto na regido de interface, numa faixa com espessura menor que 10 pm. Nestas
condicoes, o papel do cobalto seria o de melhorar as condicoes de cristalizacdo do diamante,

que € a fase estavel do carbono nesta regido de pressao e temperatura.
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Figura 5.13 - Imagem MEV da amostra brasada a 2,5 GPa, mostrando a linha ao longo da qual

foi realizada a medida EDS apresentada.
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Figura 5.14 - (a) EDS da regido a 10 um do topo do filme de diamante brasado a 2,5 GPa. (b)

Espectro Raman ao longo da espessura do filme, evidenciando que ndo ha formacao de grafite

neste caso. (c) Para efeitos de comparagao, sao apresentados os espectros Raman ao longo da

espessura de um filme virgem de diamante CVD. (d) Espectro Raman de um monocristal de

diamante.
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A figura 5.21 apresenta a posi¢ao do pico Raman do diamante em func¢ao da pressao
para as diferentes condi¢cOes investigadas. Para fins de comparagdo, os valores
correspondentes a um monocristal de diamante e a um filme de diamante CVD virgem,
também estao na figura. A posi¢ao deste pico varia em fungdo do grau de tensionamento do
filme, com um deslocamento de ~2,8 cm™'/GPa [BSS85]. Se a tenséo do filme for do tipo
compressiva, o pico desloca-se na direcdo de maiores numeros de onda. Se a tensao for do
tipo trativa, o deslocamento € no sentido contrario. De acordo com os resultados da figura
5.21, o filme virgem apresenta uma tensao residual do tipo compressiva, como decorréncia
do processo de deposi¢ao sobre o substrato de silicio. Para todos os tratamentos realizados,
em vacuo ou em altas pressoes, o pico do diamante deslocou-se no sentido de aliviar esta
tensdo. Para a brasagem em vacuo em temperaturas maiores que 900 °C houve um alivio da
tensdo no filme, e a posicdo do pico do diamante praticamente coincide com a do
monocristal. Para brasagem em altas pressoes, a 920 °C, quanto maior a pressdo, maior o
alivio na tensdo residual. Além disso, o tempo de brasagem, tanto convencional quanto em
alta pressdo, altera a posicdo do pico do diamante: quanto maior o tempo em alta
temperatura, maior o deslocamento do pico para menores nimeros de onda. E interessante
notar que o pico desloca-se para praticamente a mesma posi¢ao quando o filme € brasado a
920 °C, durante 20 min, tanto em vacuo, quanto em 7,7 GPa, ou seja, de forma
independente da pressdo. Na adesdo direta em alta pressdo, o nivel de tensionamento do
filme permanece relativamente elevado, porém menor do que o do filme virgem. Isso
ocorre provavelmente devido ao efeito de ancoramento causado pela pressao e responsavel
pela adesdo. Neste caso, quanto maior a temperatura, maior o alivio de tensdao no filme e,
para processamento a 1500 °C e 7,7 GPa, o pico do diamante assume a posi¢ao

correspondente a0 monocristal.
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(b)

Figura 5.15 - (a) regido ampliada 4300 x da amostra processada a 7.7GPa e 1100 °C sem

material de adicdo. (b) regido ampliada 250x da amostra processada a 7.7 GPa e 1500 °C.
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Figura 5.16- regido da medida de varredura
em linha e o resultado das contagens dos
elementos presentes. Amostra processada em

7,7 GPa, 1500 °C, sem material de adigao.

Figura 5.17- mesma regiao da figura 5.16,
porém obtida por elétrons retro-espalhados.
foram feitas

Nas regidoes a e b assinaladas

medidas EDS.

Tabela 5.7- Resultado das medidas de

EDS nos locais a e b da figura 5.17.

Regido a Regido b

Elemento % at. % wt Joat  Jowt
C 93 73 39 10
Co 6.6 25 56 73
W 0.1 1.3 4 15
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Figura 5.18 - Espectro Raman da amostra processada a 7,7 GPa, 1500 °C sem material de

adi¢ao, em pontos ao longo da espessura do filme, de perfil.

88



40000

na interface

30000 -
(o))
kS
EQZOOOO -
(7))
c
Q
£

10000 -

afastado da interface
O I [ I I
500 1000 1500 2000

Deslocamento Raman (cm’)

Figura 5.19 - Espectro Raman da amostra processada a 5,6 GPa, 1200 °C sem material de

adi¢ao, em pontos ao longo da espessura do filme, de perfil.
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Figura 5.20 - Espectro Raman da amostra processada a 7,7 GPa, 1100 °C sem material de
adicdo, em pontos ao longo da espessura do filme, de perfil.
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condig¢des investigadas.
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6. Conclusoes

Para produzir ferramentas diamantadas com substrato de metal duro, € fundamental
que a aderéncia do filme de diamante ao substrato de metal duro seja a mais alta possivel para
que seja possivel aliar as propriedades impares do diamante as propriedades mecanicas do
substrato, de grande rigidez, razodvel tenacidade e baixo custo.

O objetivo deste trabalho foi desenvolver conhecimento cientifico e tecnolégico sobre
os mecanismos de adesdo entre filme de diamante CVD auto-sustentado e metal duro, para, a
partir deste conhecimento, investigar novas possibilidades de promover uma forte adesdo
entre ambos. Além disso, este trabalho teve como objetivo desenvolver conhecimento

tecnoldgico sobre a producdo, afiacdo e uso de ferramentas diamantadas. Nesse sentido, o
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trabalho foi desenvolvido seguindo trés linhas de acdo: (1) o estudo das condi¢des necessarias
para provocar aderéncia de um filme de diamante auto-sustentado em metal duro através de
brasagem convencional utilizando uma liga a base de AgCu-Ti. (2) O uso de técnicas de alta
pressao e altas temperaturas para produzir uma pastilha composta de filme de diamante/metal
duro, com e sem o auxilio de um meio de brasagem. (3) A producdo de ferramentas
diamantadas, compreendendo as etapas de produgdo dos insertos de diamante e metal duro,
afiacdo (ainda que de modo artesanal), e avaliagdo qualitativa de desempenho em usinagem.

O interesse em investigar o processo de brasagem convencional em vacuo, com
material de adicdo, baseou-se na caréncia de informacdes a respeito da brasagem de filmes de
diamante em metal duro, devido, provavelmente, aos interesses comerciais associados a este
tema, que dificultam a disseminacdo de conhecimento tecnoldgico. Foi realizado um estudo
sistematico sobre a influéncia da temperatura, do tempo e da atmosfera utilizados durante a
brasagem convencional. A liga utilizada fo1 AgCuTi e foram testados trés tipos de fornos. Foi
observado que, dependendo das condi¢des de brasagem, a area efetiva de adesdo pode ser
consideravelmente menor do que a drea nominal do metal duro e do filme de diamante, em
funcao da variacao da molhabilidade da liga, ocasionando falhas de preenchimento e vazios na
interface. Estes efeitos prejudicam o desempenho da peca brasada durante seu uso. Para
avaliacdo da qualidade da aderéncia, foi desenvolvido um método baseado em ensaio de
tracdo mecanica. A partir dos resultados obtidos, foi possivel estabelecer que, para a liga
utilizada, os melhores valores de aderéncia sao obtidos para brasagem em vacuo (melhor que
10 Pa), na faixa de temperatura entre 900 e 920 °C e intervalos de tempo entre 3 e 20 min.
Os valores de resisténcia a tracdo para estes casos situam-se na faixa entre 50 e 150 Mpa e

correspondem a ruptura ao longo da espessura do proprio filme de diamante. Analises de EDS
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ao longo da interface revelaram uma alta mobilidade do elemento reativo da liga, o Ti, que € o
agente responsavel pela aderéncia, através da formagao de carbonetos.

Em paralelo, neste trabalho foi comprovada, pela primeira vez (registro no INPI sob
numero PI0401449-9), a possibilidade de brasar e provocar adesao direta de filmes de
diamante CVD em metal duro em altas pressdes e altas temperaturas (ADAPAT), utilizando
camaras de baixo custo e simplicidade de operagdo. Este processo inovador tem implicagdes
praticas na industria face ao potencial baixo custo do método e a alta qualidade da pastilha
produzida. Dentre as vantagens de utilizar altas pressOes para unir estes materiais esta o fato
que a pressao estabiliza a fase diamante, evitando a grafitizacdo, quando se aplicam as altas
temperaturas necessarias para a brasagem e a ADAPAT. Isto viabiliza melhores ligagdes
quimicas e reduz defeitos no diamante, como observado para processamento em 7,7 GPa e
1500 °C. A alta pressdo também elimina vazios na interface entre o diamante ¢ o substrato,
promovendo um contato intimo entre ambos, sem bolhas e viabilizando também uma eventual
pelicula de brasagem muito fina. Por fim, a alta pressdo facilita a penetracdo do ligante ou
material de brasagem em intersticios e fronteiras de grao, aumentando ainda mais a adesdo
através do mecanismo de ancoragem.

Para avaliagdo da qualidade da aderéncia dos processamentos em altas pressoes e altas
temperaturas, foi adaptado um ensaio de cisalhamento, adequado as dimensdes reduzidas das
amostras e a dureza dos materiais envolvidos.

No caso da brasagem em alta pressdo, com material de adicdo, o mecanismo de
aderéncia é provavelmente o mesmo que o responsavel pela brasagem em vacuo, relacionado
a reatividade do Ti com o diamante e com o metal duro, induzindo a formac¢ao de carbonetos
nas interfaces. Sob pressdo, elimina-se a presenca de falhas de preenchimento e vazios nas

interfaces e reduz-se a espessura da liga por compressao. Entretanto, para pressdoes muito
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elevadas, a diferenga de compressibilidade entre a liga, comparada ao diamante e ao metal
duro, acaba sendo, provavelmente, responsavel pelo rompimento da aderéncia. Para brasagem
em temperaturas na faixa de 900 e 920 °C, e pressdes entre 2,5 ¢ 4 GPa, foram obtidos bons
resultados, com limite inferior de resisténcia ao cisalhamento na faixa de 30 a 50 MPa.

No caso da adesao direta do filme em alta pressdao, ADAPAT, sem material de adigao,
o mecanismo responsavel pela aderéncia seria a difusdo do cobalto do metal duro para a
regido de interface e para os contornos de grao do filme de diamante, aliado ao ancoramento
induzido pela pressdo. Entretanto, o cobalto tem uma agdo catalitica sobre o carbono e,
portanto, € necessario compatibilizar as condi¢Oes cinéticas necessarias para a melhora da
aderéncia, com as condi¢des termodindmicas onde o diamante seja a fase estavel do carbono:
quanto maior a temperatura utilizada, maior deve ser a pressdo empregada no processo. Na
ADAPAT a 7,7 GPa e 1500 °C, observou-se uma considerdvel melhora na cristalinidade do
filme numa estreita faixa na regido de interface com o metal duro. Nesta mesma pressao,
porém em temperaturas mais baixas, onde houve aderéncia, ndo foi observada esta melhora de
cristalinidade. Na ADAPAT em 2,5 GPa e 1200 °C, o filme de diamante transformou-se em
grafite ao longo de toda a sua extensdo. Este grafite possuiu um alto grau de cristalinidade e
texturizagdo, com planos basais nao paralelos a interface. Este fato conferiu uma consideravel
resisténcia a uniao com o metal duro, de acordo com os resultados do ensaio de cisalhamento.

Considerando todas as amostras produzidas por ADAPAT, os resultados obtidos no
ensaio de cisalhamento situam-se na faixa entre 30 e 90 MPa, que representam limites
inferiores para este processo pois foram calculados considerando a forca maxima aplicada e a
area total do filme de diamante sobre o metal duro. Entretanto, para as amostras produzidas
em pressoes acima de 4 GPa, nao houve descolamento do filme em todos casos. O término do

ensaio foi determinado pela fratura do proprio filme de diamante, sem descolamento,
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indicando que a aderéncia entre as partes € maior que a resisténcia a compressao do filme de
diamante.

Foi proposto um diagrama P x T com as regides investigadas neste trabalho,
delimitando as condigOes para as quais foi possivel unir diamante ao metal duro por brasagem
e por ADAPAT.

A producdo de ferramentas diamantadas foi efetivamente alcangada, e inclusive
algumas ferramentas foram testadas em linhas de produgdo de pistdes para motores de
combustdo interna, usudrios de ferramentas com dificuldades especificas [anexo A]. A
apresentacdo e divulgacdo dos resultados deste trabalho (FPS+00, San04) para potenciais
usudarios que podem ser beneficiados, foram contempladas. No nosso entender € muito
importante que o acimulo de conhecimento gerado na Institui¢do durante o desenvolvimento
deste trabalho sirva como forma de integracdo com a sociedade no ambito de usudrios e
interessados em ferramentas diamantadas. Apesar dos resultados do desempenho das
ferramentas produzidas serem preliminares, a resposta foi bastante positiva e indica que ¢é
possivel produzir ferramentas diamantadas de qualidade a partir da brasagem ou da ADAPAT
de filmes espessos de diamante CVD em metal duro em altas pressdes, utilizando tecnologia
robusta e simples. Esta mesma tecnologia ¢ amplamente utilizada na producdo mundial de
graos de diamante sintético, compactos de diamante e nitreto de boro cubico. O custo
envolvido no caso da brasagem e ADAPAT ¢é relativamente baixo, uma vez que o tempo de
vida das camaras de alta pressdo € praticamente infinito para os niveis de pressao necessarios
para obter os excelentes resultados observados para a aderéncia entre o diamante e o metal

duro.
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6.1 — Futuros trabalhos para a continuidade do trabalho.

Como continuidade ao presente trabalho, pretendemos investigar, através de difracao
de raios x, a interface das amostras brasadas em vicuo e em altas pressoes, de forma
sistematica, para verificar se, realmente, € a formagao de TiC a responsavel pela unido com o
diamante e com o metal duro. Os resultados deste trabalho ndo foram conclusivos para
responder a esta questao.

Além disso, pretendemos produzir insertos em altas pressdoes com dimensoes
apropriadas para afiacdo e teste em usinagem de materiais abrasivos, bem como, estreitar
nossa interagdo com empresas.

Para compatibilizar os resultados dos ensaios mecanicos, pretendemos submeter
amostras produzidas por brasagem convencional ao mesmo teste de cisalhamento ao qual
foram submetidas as amostras brasadas em altas pressdoes. Com este estudo, utilizando filmes
de diamante com geometria e dimensdes apropriadas, pretendemos evidenciar, de forma
quantitativa, as vantagens do uso de altas pressdes. Além disso, estes resultados deverdo ser
utilizados para avaliar a resisténcia a compressao dos filmes de diamante.

Pretendemos, também, investigar a texturizacdo do grafite induzida na amostra de
ADAPAT em 2,5 GPa, considerando o efeito do tempo e da temperatura de processamento
sobre o grau de texturizagdo. Serd investigada a razdo pela qual o grafite oriundo da
transformacdo do diamante, apresentou forte adesdao ao metal duro. Esta aderéncia pode ser
benéfica no processo de ADAPAT por permitir o alivio de tensdes e o aumento da tenacidade

da peca produzida por ADAPAT.
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Apéndice A

Afiacao de ferramentas de corte diamantadas para torneamento

A afiacdo de ferramentas diamantadas em geral requer maquinas especiais. Neste
trabalho foi explorada a viabilidade de usar uma maquina ferramenta de precisao, porém nao
especifica para materiais superduros como cBN, PCD, e filmes de diamante. Para afiar os
insertos de filmes espessos de diamante € necessario perfilar o inserto, conferindo-lhe angulos
adequados nos flancos e na face, assim como um raio na quina da ferramenta. Isto deve ser

feito de modo controlado dimensionalmente e reprodutivel.
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Para realizar esta tarefa foi usada uma afiadora universal modelo APFU-400/H marca
Sulmecanica. Varios prototipos de dispositivos foram construidos para adaptar a maquina
ferramenta para a afiacdo de insertos para torneamento, como os ilustrados na figura A.1. A
funcdo basica destes dispositivos € permitir a realizagdo dos raios na ferramenta, desde 0,5
mm até 3mm. A geracdo destes raios exige que os dispositivos tenham caracteristicas bem
especificas e, ao mesmo tempo, tenham carater universal para centrar os diferentes insertos e

seus suportes quando necessario (figura A.2).

Figura A.1 — Afiadora usada no trabalho com o dispositivo construido para fazer raio e rebolo

diamantado para desbaste.

Para o processo de afiagdo propriamente dito, sio empregados trés rebolos de diamante

com tamanho de grdao decrescente, sendo o primeiro mais grosseiro, para desbaste, € 0s

demais, mais finos, para acabamento. A constru¢cdo de um dispositivo para afiacdo, no
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laboratorio, permitiu reduzir consideravelmente o tempo de retificacdo e aumentar a rigidez de

todo o sistema.

Figura A.2- Tipos de ferramentas com insertos de filmes de diamante brasados da
forma convencional em base de metal duro com diversas geometrias e raios de quina para
tornear Al e ligas AlSi, grafite, fibra de vidro. Estas ferramentas foram fabricadas e testadas

durante o desenvolvimento deste trabalho.

A.1 - Testes de Usinagem
Os testes de usinagem tiveram cardter exploratorio da potencialidade do uso de

ferramentas de corte recobertas com diamante para uso em operacoes industriais. Foram
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realizados ensaios em operagao de torneamento em Al, AlSi, grafite, fibra de vidro, rebolos de
oxido de aluminio e polimeros organicos. O objetivo foi avaliar ndo s6 o comportamento do
inserto de diamante CVD durante a usinagem, mas também as etapas da fabricacdo da
ferramenta, como a brasagem, afiacdo, e acabamento das quinas de corte. Neste caso, foram
avaliadas apenas ferramentas produzidas por brasagem convencional. Estes testes foram
realizados em trés niveis, com diferentes objetivos: testes exploratorios sem controle de
parametros de usinagem, testes com parametros de usinagem controlados, e testes em

indastrias.

A.1.1- Testes com parametros controlados.

a)Liga de AlSi com 12% Si.

A possibilidade de usar filmes de diamante em ferramentas de corte é investigada
comparando o desempenho e custo da ferramenta com as opg¢Oes alternativas para uma
determinada tarefa. Com este objetivo foram fabricados no LAPMA dois tipos de ferramentas
diamantadas e comparadas com uma ferramenta convencional de metal duro (K10) para
torneamento.

Um grupo de ferramentas foi produzido por deposi¢ao direta de filmes de diamante por
CVD sobre o metal duro, com espessura do filme de 4-5 um. As ferramentas com filmes
depositados diretamente sobre pastilhas de metal duro (A-F na figura A.3), sofreram diferentes
pré-tratamentos na tentativa de melhorar a adesdo do filme [FPS+00]. A ferramenta G da
figura A.3 corresponde a um filme de diamante de 500 um de espessura brasado em metal
duro, a uma temperatura de 920 °C e um tempo de 20 minutos. A ferramenta H corresponde a

uma convencional de metal duro k10, sem recobrimento.

106



O teste de desempenho foi realizado através do torneamento de um cilindro de AlSi
com 12% Si, e o critério utilizado para determinar a vida util das ferramentas foi o desgaste do
flanco da ferramenta observado no microscopio ao longo do tempo de usinagem. Em alguns
casos o desgaste era tal que ocorria a delaminagao do filme. Na figura A.4 pode ser observado
o desgaste de algumas destas ferramentas. Este desgaste era acompanhado em microscopio
otico apods 30 s, 2 min, Smin, 10 min e a cada 10min, para tempo cumulativo de torneamento.

A vida da ferramenta brasada G, foi muito maior que o das demais ferramentas. O
tempo considerado para vida da ferramenta brasada foi neste caso, subestimado, porque, ao
término do teste, a ferramenta ainda estava em condi¢oes de uso.

b) grafite

O grafite € um material muito abrasivo e tem caracteristicas de usinagem bem
diferentes de ligas AlSi por exemplo. No grafite o material cortado sai na forma de p6 e
pequenas particulas, enquanto que nos metais em geral o cavaco € na forma de fitas com
tamanhos variados e com uma morfologia que depende de varios fatores. Foi realizado um
estudo para investigar o comportamento da ferramenta diamantada por brasagem convencional
na usinagem de grafite. Neste estudo, filmes de diamante com 3 espessuras diferentes foram
brasados em metal duro e afiados. Na tabela A.I estdo compilados os resultados para os 3 tipos
de ferramentas usados para a tornear grafite. A vida das ferramentas com filmes brasados €,
novamente, bastante superior a de metal duro e das ferramentas recobertas com filme de
diamante via deposi¢ao direta. O desempenho das ferramentas com filmes de espessuras de
100, 200, e 500 um, foi similar. Usar um filme com espessura menor pode ser vantajoso,
devido ao menor custo envolvido no crescimento do filme. A figura A.5 € representativa do
tipo de desgaste que ocorre em uma ferramenta com filme de diamante brasado apds tornear

grafite.

107



Figura A.3 - Imagens dos flancos das ferramentas apds usinagem de AlSi-12%Si. O tempo de

usinagem correspondente a cada caso € indicado junto a figura.

(A) deposigdo direta ap6s 7 min 30 s (B) deposigao direta apés 17 min and 30 s

(C) deposicio direta apés 7 min 30 s (D) deposicao direta apos 7 min 30 s

(E) deposig¢ao direta apds 27 min 30 s (F) deposicdo direta apés 7 min 30 s

(G) Brasagem convenc. apos 27 min 30 s (H) metal duro ap6s 2 min 30 s
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MINUTOS

A B C D E F G H
TIPO DE FERRAMENTA

Figura A.4. Grafico indicando a vida de cada ferramenta, em teste de usinagem de uma liga de
AlSi de alto poder abrasivo. A, B, C, D, E, F sdo ferramentas recobertas por deposicao direta
de um filme fino de diamante, G € uma ferramenta com filme espesso de diamante brasado e
H uma pastilha de metal duro do tipo k10, sem recobrimento. Pardmetros de usinagem:
torneamento sem uso de refrigeracdo, avanco de 0,02mm/rev, profundidade de corte Imm ,

velocidade de corte 540 m/s.

A.1.2- Testes exploratorios sem controle de todos os parametros.

Muitos dos torneamentos com as ferramentas produzidas foram testes realizados sem um
modelo pré-determinado de ensaio e critério Unico para a determina¢do da vida da ferramenta.
Nestes casos a determinacdo da vida por vezes foi qualitativa com algum grau de
subjetividade. Mesmo assim, estes testes, realizados em Al e ligas de AlSi, trouxeram
informacgOes importantes sobre o filme de diamante e a relacdo de seu desempenho em func¢do
da espessura do filme. Os exames das ferramentas com filmes mais finos apOs 0s ensaios

indicaram que o mecanismo de degradacdo nestes filmes € influenciado pela espessura da
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solda, que age como um leito macio para o filme de diamante permitindo que ele possa sofrer

flexao, o que leva ao trincamento. Além disso, o cavaco do metal tende a aderir nas laterais e,

ao ser desprendido, leva junto um pouco da solda, produzindo uma erosao e o filme fica sem

sustentacdo. A combinac¢do destes mecanismos leva a fratura do filme, podendo ocorrer muito

rapidamente e de maneira imprevisivel. Portanto ndo € a espessura de um filme fino (100 pm)

em si, mas o contexto em que ele estd trabalhando que impossibilita 0 seu uso em alguns

casos, como na usinagem em Al e AlSi. Por outro lado na usinagem de grafite estes problemas

nao aparecem e o desempenho de filmes mais finos € similar ao dos mais espessos (~500 pwm).

A tabela A.Il apresenta resultados para torneamento de AlSi com filmes brasados de 300 pum e

480 um, onde observa-se que a vida do filme mais espesso € consideravelmente maior

Tabela A.l - teste comparativo de usinagem entre diversas ferramentas para torneamento.

Material usinado: grafite: V. = 163,28 m/ min, avanc¢o 0,042 mm/volta, profundidade de corte

0,8 mm.
Ferramenta espessura do diamante vida
metal duro 39 min
deposicao direta de 59 min
diamante
Diamante brasado 100 wm 107 min
Diamante brasado 200 um 136 min
Diamante brasado 500 um 138 min
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Figura A.5 - ferramenta de corte com filme de diamante brasado, usada no torneamento de

grafite, e o tipo de desgaste provocado nesta operacgao.

A.1.3- Testes em ambiente industrial.

Algumas das ferramentas diamantadas fabricadas foram testadas na industria
automotiva e de fabricacdo de lentes de contato. Para o torneamento de pistdo de motores de
combustdo interna, feitas de AlSi, sdo usados geralmente insertos de PCD. Algumas
ferramentas fabricadas com filmes de diamante CVD foram testados no lugar do PCD e os
resultados indicaram que, em regime de fabricacdo de grandes lotes, com controle sobre a
ferramenta, ela teve longa duracdo (comparavel com a vida dos PCDs empregados). Quando
foi usada em sistema de pequenos lotes e grande variedade de produtos, a producao ficou em
torno de 500 pecas antes do descarte da ferramenta com filme CVD, comparivel ao caso do
PCD. A particularidade destes testes € a falta de acesso aos parametros de usinagem usados

pela fabrica.
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Tabela A.Il- teste comparativo entre duas ferramentas com filmes de diamante CVD de

diferentes espessuras.

Ferramenta: filme de 300 um Ferramenta: filme de 480 um

V corte = 200 m /min V core= 200 m / min

Profundidade = 3 mm profundidade = 5 mm

avango = 0,13 mm / volta Avanco = 0,13 mm/ volta

duracdo do teste: 18 minutos duracdo do teste: 90 minutos
desgaste grande desgaste pequeno ao final do teste.

Para o torneamento de lentes de contato € usado monocristal de diamante, e procurou-
se investigar a viabilidade do uso de filmes de diamante para este tipo de aplicagdo. Testes
preliminares indicaram que a ferramenta feita com filme de diamante € promissora, porém ha
problemas de afiacdo que necessitam ser resolvidos ja que o acabamento superficial da peca
torneada deve ser excelente para este tipo de aplicagdo.

Outro teste comparativo realizado foi no torneamento de uma haste em fibra de vidro.
A ferramenta convencional de metal duro ndo permitiu a usinagem devido a elevada taxa de
desgaste. Usando uma ferramenta brasada com um inserto de filme de diamante, a operagao
foi realizada sem problemas, e sem desgaste aparente da ferramenta. Os parametros de
usinagem para uma haste de 25,4 mm de diametro e 800 mm de comprimento, foram 560 -
900 rpm, profundidade de 2mm, e avango de 2 mm/volta. O diametro final foi de 10 mm, com

a tolerancia dimensional desejada.
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