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Resumo X1

RESUMO

O corte de materiais ndo metalicos, frageis e duros, tais como ceramicos,
rochas, concretos, requer a utilizacdo de ferramentas diamantadas. Os fios
diamantados séo ferramentas de corte composta de um cabo de aco inoxidavel,
sobre o0 qual sdo montadas as pérolas diamantadas, para aplicacdo de desmonte de
rochas ornamentais. Devido a grande importancia para indastria, o estudo de
processamento deste tipo de ferramenta demonstra-se de grande relevancia para o
desenvolvimento tecnologico e cientifico, devido ao fato de serem geralmente
importadas. No presente trabalho, tratou-se do processamento de pérolas de fios
diamantados segundo a rota industrial da metalurgia do p6: mistura, prensagem a
quente a 35MPa/800°C/3 minutos. Para tal, utiliza-se pé comercial da liga ferritica
DIABASE-V21 e cristais de diamantes de alta qualidade, tamanho de grao médio de
425um. As pérolas foram caracterizadas através microscopia eletrdnica de varredura
(MEV), difracdo de Raios-X, espectrometria por dispersdo de energia (EDS),
espectroscopia de raios-X (EDX), ensaio de cisalhamento para verificar a adeséo
composito diamantado/suporte metélico, bem como séo feitos ensaios de abrasdo
em simulador fisico, com énfase na evolugdo do processo de desgaste dos
compositos diamantados produzidos por este estudo para tempos acumulados de
2 a 12 minutos e confrontando com pérolas comerciais importadas. Os resultados
indicam que é possivel produzir pérolas de fios diamantados de boa qualidade,
atingindo uma resisténcia ao desgaste da mesma ordem de algumas pérolas

importadas.

Palavras-Chaves: prensagem a quente - pérolas diamantadas — adesdo compdsito

diamantado/suporte metalico.



ABSTRACT X1V

ABSTRACT

The cutting of non-metallic materials, brittle and hard ceramics such as rocks
and concrete, requires the use of diamond tools. The diamond wires are cutting tools,
composed of a stainless steel cable, on which are mounted diamond beads for
slabbing of ornamental rocks. Owing to the great importance to the industry, the
study of processing of this kind of tool demonstrates the great relevance to the
technological and scientific development, due to the fact that it is usually imported. In
this present work, was treated the processing of diamond wire beads, according to
the industrial route of powder metallurgy: mixture of powders, and hot pressing at
35MPa/800°C/3 minutes. For such, the used commercial powder was the ferritic alloy
diabase V21 and crystals of diamonds of high quality, average grain size of 425um.
The processed beads were characterized by scanning electron microscopy (SEM), X-
ray diffraction, X-ray energy dispersive spectrometry (EDS), X-ray spectroscopy
(EDX) and shear test to verify the adhesion of diamond composites/metallic support,
as well as abrasion tests were also performed, using a physical simulator, with
emphasis on the evolution of wear process of the diamond beads produced by this
study, during accumulated times of 2-12 minutes and comparing with imported
beads. The results indicate that it is possible to produce diamond beads of good

quality, achieving a wear resistance of the same order of some imported beads.

Key Words: hot pressing - diamond beads - grip
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CAPITULO | — INTRODUCAO

1.1 — Aspectos Gerais

Nas diferentes areas de aplicacdo, o uso e substituicdo de alguns tipos de
ferramentas por ferramentas diamantadas € crescente. Os compdsitos diamantados
sinterizados sdo muito efetivos quando do seu uso para processar materiais nao
metalicos, frageis e duros, tais como ceramicas, rochas, concreto, vidro etc
[Yamaguchi et al.,1997].

Atualmente, as ferramentas diamantadas empregadas para o corte de rochas
ornamentais sdo compositos constituidos de particulas de diamante embebidas
numa matriz metalica ligante. Esses materiais sdo normalmente produzidos em
grande escala pelas técnicas da Metalurgia do P6 e abrangem uma larga escala de
aplicacdes, como processamento de rochas, engenharia civil, etc.

Nos dias atuais, a maioria destas ferramentas € produzida pela tradicional
rota de prensagem a quente, que pode ser finalizada por infiltracdo metalica em
alguns casos, mas também algumas destas ferramentas sdo produzidas por
prensagem a frio e sinterizagdo convencional. Durante o processo, as particulas de
diamante séo ligadas a matriz metalica por uma combinacao de interagdes quimicas
e fisicas e se faz necessario um rigido controle dos parametros de processamento
para evitar ataque, dissolucdo e/ou grafitizacdo do diamante, o que pode afetar o
desempenho final do corte [Yamaguchi et al.,1997; Oliveira e Filgueira, 2007].

A escolha da matriz metalica adequada, no processo de fabricacdo de
ferramenta diamantada, € um aspecto desafiador, pois de sua escolha depende da
abrasividade do material a ser cortado. Para atender o bom rendimento das
ferramentas impregnadas, o metal ligante deve ter uma boa compatibilidade quimica
e mecanica com o diamante, sendo capaz de segura-lo durante o corte [Artini et al.,
2011].

A selecao do tipo, forma, tamanho e distribuicdo dos diamantes é importante
para se alcancar elevada capacidade de corte. Entretanto, o processo de desgaste
da matriz ligante também é fato marcante, ja que é responsavel direto pelo corte.

Face a grande demanda de utilizagdo das ferramentas diamantadas,
atualmente é crescente a busca e o desenvolvimento de novas linhas de pesquisas

voltadas para desenvolvimento tecnolégico da producdo de ferramentas
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diamantadas de corte com melhores propriedades, como resisténcia ao desgaste e
capacidade elevada de corte.

[.2 — Objetivos

O principal objetivo desta proposta € o processamento e caracterizacao de
pérolas de fios diamantados feitas a base do sistema Fe-Cu-Co-Sn-Diamante.

S&o apresentados abaixo alguns objetivos especificos desta proposta:

* Avaliar quantitativamente o desgaste por abrasdo das pérolas diamantadas
produzidas por esta proposta, usando o p6é comercial DIABASE-V21 (Fe-Cu-
Co-Sn);

» Estudar a evolucdo do processo de desgaste das pérolas diamantados Fe-
Cu-Co-Sn-diamante, produzidas por esta proposta, em confronto com pérolas
comerciais (importadas);

» ldentificar as fases cristalinas presentes na liga Fe-Cu-Co-Sn (DIABASE-V21)
e nas pérolas diamantadas comerciais;

» Avaliar a adesdo do compaésito diamantado/tubo metalico.

|.3 — Justificativas

O Brasil é um pais tipicamente importador de ferramentas diamantadas, em
especial, de fios de pérolas diamantadas. Desta forma, torna-se necessario
desenvolver pesquisas para o desenvolvimento tecnoldgico e cientifico dos varios
tipos de ferramentas diamantadas.

Aliado a isto, cada rocha ornamental tem suas propriedades e, por esta razao,
nao é todo tipo de ferramenta que pode ser utilizada com sucesso no corte de
rochas especificas, sendo necessario o desenvolvimento tecnoldgico da propria
producdo destas pérolas diamantadas, que sejam fortemente baseadas em
pesquisas proprias. Assim, acredita-se que a nacionalizagdo da producdo de pérolas
diamantadas proporcionard uma reducdo dos custos de corte da rocha,
aumentando, entéo, o lucro e/ou a venda.

Em face a grande demanda de ferramentas diamantadas e da exploracdo de

rochas ornamentais no Brasil, faz-se necessario o desenvolvimento local de
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tecnologia de manufatura e producao destas ferramentas. O Laboratorio de Materiais
Avancados (LAMAV) da Universidade Estadual do Norte Fluminense (UENF),
através do Setor de Materiais Super Duros (SMSD), possui equipe capacitada ao
desenvolvimento tecnoldgico de ferramentas diamantadas, ao estudo cientifico nas

varias etapas de processamento, caracterizacao e ensaios destas ferramentas.
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CAPITULO 2 - FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 — A Industria do Setor de Rochas Ornamentais no Brasil

7

A industria extrativa mineral é bastante diversificada. A mineracdo foi
historicamente um fator de atracdo populacional e um vetor para o desenvolvimento
regional, pois o impacto econémico cresce na medida em que sao identificadas
minas em regides de pouca atividade produtiva em locais de baixa densidade
demografica.

No cenario mundial, a Italia coloca-se entre os maiores produtores, maior
importadora de matéria prima, maior consumidora per capita e maior exportadora de
rochas, bens de capital e tecnologia, tendo sido responsavel pelas inumeras
transacbes de maquinas e equipamentos, no mercado internacional. Os EUA,
seguidos pelo Japdo séo, por sua vez, 0s principais importadores de produtos
acabados, respondendo significadamente pela maior parcela das transacoes
internacionais. A China é considerada a maior importadora de maquinas e
equipamentos [Abirochas, 2011].

A producédo mundial de rochas ornamentais € influenciada de forma marcante
pelo avanco tecnoldgico, contribuindo para uma producdo de larga escala. Os
paises desenvolvidos que, além de terem tradicdo nos métodos de extracdo e
beneficiamento, sdo responséveis pela fabricacdo de equipamentos sofisticados,
melhorando a qualidade dos produtos processados, causando menos impacto
ambiental e tendo maior aproveitamento mineral.

Cerca de 70% da producdo mundial é transformada em chapas e ladrilhos
para revestimentos, 15% €& desdobrada em pecas para arte funeraria, 10% para
obras estruturais e 5% para outros campos de aplicagbes. O consumo de rochas é
estimado em 600 milh6es de m%ano. Os produtos ceramicos, com um consumo de
3,8 bilhdes de m2Zano, sdo seus principais concorrentes na construcao civil
[Abirochas, 2011].

As rochas ornamentais de revestimento tém valor comercial muito
significativo, quando comparado aos materiais ceramicos. Do ponto de vista
comercial, as rochas s&o classificadas como granitos (ignea e Metamorfica) e
marmores (Metamoérfica originada do calcéario). O processamento de blocos, chapas
e ladrilhos requer a utilizacdo de ferramenta diamantada, tais como discos, serras,

brocas, pérolas, sapatas diamantadas etc.
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Segundo a ABIROCHAS [2011], no mercado consumidor mundial, destacam-
se a Alemanha, a Espanha, os Estados Unidos, a Franca, a Grécia, a Italia e o
Japao, que foram responsaveis por 40% do consumo de rochas ornamentais, como
mostra a Figura 2.1. A Europa Central € a regido com maior demanda, seguida pela
América do Norte, representada pelos Estados Unidos. Esses paises sdao

extremamente rigorosos quanto a qualidade do produto.

China Japao
Italia Alemanha

Italia Eua

Italia Ar. Saudita

Canada EA

Italia China

México EUA

Italia Espanha

Italia Kuwait

Italia Hong Kong

China Coréia Sul

China Bélgica

India EUA

Brasil EUA

QOutros EUA

China Hong Kong

Figura 2.1 — Principais fluxos comerciais de rochas processadas (Toneladas x1000)
— posicdo 68.02 — 1999. [ABIROCHAS, 2011].

Os paises citados na Figura 2.1, podem ser classificados de acordo com as
atividades deste segmento:
 Principais produtores: Brasil, india, Africa do Sul, China;
* Principais consumidores: Japao, Estados unidos, Alemanha, Arabia Saudita;
* Realizacdo atividades como produtores e consumidores: Italia, Espanha,

Franca, Grécia, Holanda, Finlandia.

No Brasil as atividades do setor de rochas ornamentais estdo distribuidas por
diversos Estados brasileiros, tendo uma maior concentracdo das empresas na regiao
sudeste e nordeste, onde estdo localizadas as jazidas de diversos tipos de
marmores e granitos exoéticos. O pais conta com equipamentos de qualidade para
exploracdo, desdobramento e beneficiamento, sendo capaz de competir no mercado
mundial [ABIROCHAS, 2011].
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As atividades de exploracdo e comercializagdo de rochas ornamentais no
Brasil empregam 105 mil pessoas de forma direta, nas 10 mil empresas existentes.
A capacidade de producdo é de US$ 2,1 bilh6es por ano, incluindo a
comercializacdo no mercado interno e externo, a compra de equipamentos, insumos
e outros servi¢os. [SEBRAE, 2011].

No ano de 2011, as exportacdes brasileiras de rochas ornamentais e de
revestimento totalizaram US$ 999,65 milhdes, correspondentes a um volume fisico
comercializado de 2.188.929,59 toneladas. As rochas processadas compuseram
74,6% do faturamento e 45,3% do volume fisico dessas exporta¢cdes. Frente ao ano
de 2010, registrou-se variagdo positiva de 4,22% no faturamento, com recuo de
2,26% no volume fisico das exportacdes. Desta forma, pelo menos em 2011, foi
pouco significativo o impacto da crise econdmica dos paises da zona do euro, para
as exportacoes brasileiras de rochas. Espera-se 0 mesmo para 2012, até pela ja
percebida recuperacdo dos EUA e expectativa de estabilidade da economia chinesa
[Abirochas, 2012].

As exportacdes de 2012 deverdo situar-se no mesmo patamar daquelas de
2011(Figura 2.2), segundo o que se pode deduzir do quadro projetado para a
economia mundial, e, principalmente, da situagcao dos mercados dos EUA e China.
Pode-se esperar uma variacdo de até 5% nas exportacdes, para mais ou para
menos, com o délar ndo caindo abaixo de R$ 1,80 [ABIROCHAS, 2012].

EXPORTAGOES MENSAIS DO SETOR DE ROCHAS ORNAMENTAIS
2010-2011

120

60

USS milhdes

30

0

Jan | Fev | Mar | Abr | Mai | Jun | Jul | Ago | Set | Out | Nov | Dez
e=Qm==2010 | 49,1 | 56,0 | 91,2 | 84,5 | 89,9 | 889 | 98,8 | 86,4 | 79,9 | 86,1 | 75,0 | 75,3
mfid=2011| 48,8 | 62,0 | 81,2 | 89,5 | 93,6 | 99,8 | 92,0 | 103,9| 89,3 | 85,5 | 73,8 | 80,2

Figura 2.2— Exportacdes mensais do setor de rochas ornamentais [Abirochas, 2012].
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O quadro setorial brasileiro pode ser ilustrado pela produgdo de 500
variedades comerciais de rochas, entre granitos, marmores, arddsias, quartzitos,
travertinos, pedra sabdo, basaltos, serpentinitos, conglomerados, pedra talco e
materiais do tipo pedra Miracema, pedra Cariri e pedra Morisca, derivadas de quase
1.300 frentes de lavra. Os granitos perfazem cerca de 60% da producao brasileira,
enquanto 20% sao relativos a marmores e travertinos e quase 8% a arddsias
[Abirochas, 2011].

Segundo a ABIROCHAS [2011], os principais estados exportadores
brasileiros sdo Espirito Santo, Minas Gerais, Bahia e Rio de janeiro. O Estado do
Espirito Santo apresenta-se como um dos maiores produtores de rochas
ornamentais do Brasil. E responsavel por aproximadamente metade da produc&o
nacional. Atividades produtivas de extracdo e beneficiamento estdo presentes em
grande parte dos municipios capixabas, destacando-se um conjunto de municipios
na regido noroeste e outro na regido sul. Estes dois polos apresentam elevado grau
de integracdo, onde ocorrem as feiras internacionais do setor de rochas
ornamentais.

Como ja mencionado anteriormente, na regido sul do Espirito Santo se
encontra 0 maior polo de processamento de rochas ornamentais do Pais. A cidade
de Cachoeiro de Itapemirim-ES € hoje, sobretudo um centro de extrativismo e
beneficiamento mineral de marmore, granito e moagem de calcario, integrando
varias cadeias produtivas, com destaque para indUstria de insumos, maquinas e
equipamentos. Obviamente este setor consume largamente ferramentas
diamantadas.

Conforme Oliveira, H.C.P [2010], o estado do Rio de Janeiro apresenta uma
forte atividade de lavra e beneficiamento de rochas ornamentais, em especial, nas
regibes Norte e Noroeste do Estado, onde se destacam Santo Antonio de Padua
(granito), Italva (marmore) e Campos dos Goytacazes (marmore e granito).

Um novo paradigma no processo de desdobramento (serragem) de chapas
sdo os teares multifio diamantados. Cerca de vinte e cinco desses novos
equipamentos foram instalados no Espirito Santo, e cinco em outros Estados
brasileiros. Estima-se que mais quinze tenham sido ja adquiridos, e deverdo ser
instalados em um horizonte de seis meses. As maquinas multifios apresentam um
rendimento satisfatorio, no quesito produtividade (m3/h), tendo, com isso um

desempenho superior aos equipamentos multildminas. Dessa forma, tem se
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pesquisado para melhoria dos fios diamantados atualmente oferecidos no mercado,
guanto a sua vida util durante o trabalho de corte e velocidade de corte [Abirochas,
2011].

Os teares multifios apresentam maior produtividade de chapas por metro
cubico, menor consumo de energia, menor impacto ambiental, menor custo de méao-
de-obra. Sdo particularmente recomendados e necessarios para o desdobramento

de materiais mais abrasivos e/ou frageis e heterogéneos.

2.2 - Pérolas de Fios Diamantados

As pérolas de fios diamantados sdo segmentos anulares de diametro externo
de 10 a 12 mm, diametro interno de 7 mm e espessura de parede de 2,5 mm. Sao
montadas com espacamento aproximado de 25 mm sobre um cabo multifilamentar
de aco inoxidavel AISI 316, sobre a qual séo colocadas pérolas diamantadas (matriz
metalica + diamante), separadas por anéis de borracha e/ou molas. Este conjunto
compode os fios diamantados, que séo ferramentas de corte aplicadas ao desmonte
de rochas ornamentais, tais como 0s marmores e o0s granitos, bem como a cortes de
blocos de concreto e, podem ser usadas em substituicdo as serras em geral. As
pérolas diamantadas sao as partes mais importantes da ferramenta, pois por serem
feitas a base de um compdsito diamantado, sdo as responsaveis pela acao de corte
[Filgueira e Pinatti, 2002; Oliveira e Filgueira, 2008].

Devido as complexas condicdes de opera¢cbes nas quais as ferramentas sao
expostas, o corte de rocha e concreto armado com fio diamantado possui as
mesmas vantagens que a realizacdo do corte com disco diamantado. No entanto,
com o recurso ao fio diamantado, ndo ha limitacdes em profundidade de corte, o
espaco ndo é uma limitagdo, ndo existe a necessidade de realizar outros cortes nas
esquinas e o acabamento € muito preciso e liso, emite baixo ruido e vibracdes, a
preparacdo e montagem sao rapidas e permitem realizar cortes curvos ou circulares
com grande eficacia [Costa, 2009].

Nos dias atuais, a maioria das ferramentas diamantadas € produzida pela
tradicional rota de prensagem a quente, que pode ser finalizada por infiltracéo
metalica em alguns casos, mas também algumas destas ferramentas séo produzidas

por prensagem a frio e sinterizagdo. Durante o processo, as particulas de diamante
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séo ligadas a matriz metalica por uma combinacdo de interagdes quimicas e fisicas
e se faz necessario um rigido controle dos parametros de processamento
(temperatura e pressdo) para evitar ataque, dissolucdo e/ou grafitizacdo do
diamante, o que pode afetar o desempenho final do corte [Filgueira e Pinatti, 2002;
Oliveira et al., 2007].

Os diamantes utilizados no processamento de pérolas diamantadas sdo de
alta qualidade, granulometria e concentracdo requerida para cada tipo de aplicacéo
considerando também os tipos de materiais ligantes. Estes diamantes apresentam
elevada condutividade térmica, tenacidade e dureza. O tamanho das particulas de
diamante € de aproximadamente 40/50 mesh (425-300um) [Filgueira e Pinatti, 2001;
Oliveira e Filgueira, 2008].

As pérolas diamantadas a base de diamantes impregnados sao fabricadas via
Metalurgia do P6, onde a primeira etapa consiste da mistura do pé de diamante com
0 p6 de metal ligante — geralmente tungsténio, cobalto, cobalto-bronze, ferro-cobalto
— para formar o compdsito diamantado [Daniel, 1995; Filgueira and Pinatti, 2003;
Oliveira e Filgueira, 2008]. Na rota de obtencdo das pérolas diamantadas via
Metalurgia do P6 convencional, apds a etapa inicial de mistura dos pos, procede-se
com a prensagem uniaxial ou isostatica a frio da mistura, obtendo um corpo “verde”
de dimensdes proximas a da futura pérola. Procede-se, entdo, com a sinterizacao, a
qual garantird a consolidagdo do corpo verde, e a obtencdo de um volume anular
(pérola) diamantado [Przyklenk, 1993]. Na rota de prensagem a quente, apos a
etapa de mistura, esta é vertida através de um dosador, dentro de orificios de uma
matriz, onde a mistura é prensada concomitantemente assistida por temperatura,
ocorrendo a sinterizagéo [Urakawa et al, 2000].

Os fios diamantados com pérolas impregnadas caracterizam-se por uma taxa
de corte constante, pois a abrasdo da matriz metalica (ligante) faz com que surjam
sempre novas faces cortantes de diamantes. Pode-se também observar que os fios
com pérolas impregnadas apresentam rendimentos da ordem de 2 vezes superior
aos fios com pérolas eletrodepositadas, conforme Figura 2.3. A velocidade linear de
corte em marmore varia de 20 a 40m/s, dependendo do tipo de marmore [Hawkins,
1990].

Os fios com pérolas eletrodepositadas caracterizam-se por uma taxa de corte
inicialmente alta e diminui até valores baixos. Deve-se isto ao fato que durante a

operacdo de corte, a abrasdo entre a pedra e o diamante faz surgir superficies de
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desgaste nos cristais de diamante, salientando-se que neste tipo de pérola existe
apenas uma camada de diamante [Hawkins, 1990]. Este processo eletrolitico resulta
da formacao de uma Unica camada de diamante, no qual os cristais de diamante sédo
inseridos na célula eletrolitica e posteriormente depositados em tubos montados
sobre 0 anodo. Normalmente, o eletrdlito consiste de alguma solucdo de sulfato em
agua e o catodo é formado de Niquel, cuja funcdo € aderir ou se comportar como
matriz para os cristais de diamante na deposi¢ao para formar a monocamada.

Os fios diamantados com pérolas eletrodepositadas sao os mais adequados
para cortes de rochas de baixa dureza e em pequenos cortes, devido ao fato dos
diamantes se apresentarem mais protuberantes e, portanto, cortam de maneira mais
eficaz, mesmo que a um maior taxa de desgaste. A velocidade de corte utilizada
neste tipo de ferramenta decresce regularmente com o tempo e, em funcéo do tipo
de aplicagcdo, permite a utilizacdo de maquinas de baixa poténcia (25 cv) e uma
refrigeracao reduzida (entre 10 a 20 Litros/Minutos) [Regadas, 2006].

E comum, no corte de marmore, o uso de fios diamantados com pérolas
eletrodepositadas, com espacadores de molas, embora seja notério o aumento do
uso de fios diamantados com pérolas impregnadas, devido ao custo mais baixo e
rendimento mais elevado. O numero de pérolas se situa na faixa de 27 a 32 pérolas
por metro linear de fio [Trancu, 1980; Hawkins, 1990; Daniel, 1993].

Figura 2.3 — Perfil do diamante em fios com pérolas eletrodepositadas (a) e

impregnadas (b) [Sung et al., 2009].

Como ja mencionado, no corte de marmore é comum o uso de fios
diamantados com sistema de espacamento de molas, pois 0 marmore € uma rocha
macia e mais facil de cortar que o granito. Entretanto, esta tecnologia ndo pode ser
utilizada para o corte do granito, devido a sua natureza mais abrasiva, de forma que

durante a operacéo de corte, a lama abrasiva (agua refrigerante e cavaco de granito)
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se infiltra entre as molas e no espacamento entre as pérolas e fio, ocasionando
desgaste excessivo do cabo de ago e da superficie interna das pérolas, causando
dois problemas:

a) falha prematura do cabo (alma) de aco e;

b) impossibilidade de se reutilizar as pérolas, cuja superficie interna esteja fora da
dimensao original [Hawkins, 1990; Daniel, 1993].

No sistema de espacamento com plastico, as pérolas sédo colocadas no fio e,
entdo, o arranjo é colocado em um molde, no qual o plastico é injetado de forma a
preencher os intervalos entre as pérolas e o fio. O plastico, além de funcionar como
espacador, também evita a erosdo do cabo de ago, causada pela lama abrasiva, de
modo que o corte possa ser realizado sem que haja desgaste excessivo do fio alma
[Pinzari, 1989; Hawkins, 1990; Daniel, 1993]. Os sistemas de espagcamento com
molas e com plastico € mostrado na Figura 2.4.

Figura 2.4 - Pérolas e fios diamantados com sistemas de espacamento por molas
(para corte marmore) e por plastico moldado por inje¢éo (corte de granito)
[Sung et al., 2009].

A Tabela 2.1 mostra os resultados tipicos de corte com dois tipos de fios
diamantados em alguns tipos de marmores. Pode-se observar que o rendimento dos
fios diamantados é fortemente influenciado pela dureza do marmore a ser cortado, 0

gue vem a refletir diretamente no custo do corte. Pode-se também observar que,
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independentemente do tipo de méarmore a ser cortado, os fios de diamantes
impregnados apresentam o rendimento da ordem de 40% superior que o dos fios de
diamantes eletrodepositados. O custo da operacdo de corte com fios diamantados
impregnados é da ordem de 35% menor que o do fio eletrodepositado, dai a razdo
pela qual os fios diamantados eletrodepositados estdo cada vez mais em desuso.
No corte do granito, sdo sempre empregados fios com pérolas impregnadas, as
quais sao espacadas da ordem de 25 mm, o que permite montar 30 a 40 pérolas por

metro linear de fio [Hawkins, 1990].

Tabela 2.1 — Resultados de corte com fios impregnados e eletrodepositados, para

alguns tipos de marmore [Thoreau, 1984].

Rocha Cortada Dureza Fios eletrodepositados Fios impregnados
etalurgia do Po
(Metalurgia do Po)
_ custo do ) custo do
(Shore) | rendimento @ ., | rendimento @ )
) corte ® ) corte ®
m m
(U$/m?) (U$/im?)
Marmore Carrara 50 500 6,12 800 4,24
Pedra Azul Belga 60 300 10,21 500 6,78
Marmore Irlandés 60 300 10,21 500 6,78
Marmore Kavala
_ 44 600 5,10 1000 3,40
(Grécia)
Marmore Perlato
o 60 - - 600 5,66
(Sicilia)

(a)- O rendimento é dado em metro quadrado de rocha cortada por 30 metros de fios diamantados.
(b)- O custo do corte é preco da tecnologia de fios diamantados pelo metro quadrado de rocha
cortada.

O arranjo tipico de uma maquina de fio diamantado consiste de uma polia
acoplada a um motor, montada em trilhos fixos no chdo. Com este sistema, duas
roldanas guias montadas na trajetéria do corte, para gerar o contato necessario do
comprimento do fio com a polia e reduzir a oscilacdo do fio [Hawkins, 1990]. A
oscilacdo pode ser medida através de sensores fixados préximo a polia nas direcoes
X, Y e Z (Figura 2.5), pois a vibracdo causa desgaste no fio diamantado e
rompimento do cabo de aco.
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No corte de rochas ornamentais com fio diamantado, o primeiro passo para
um corte vertical (tipo mais comum de corte em pedreiras de rochas ornamentais) é
realizar dois furos na rocha, um vertical e outro horizontal, que se interceptem a 90°.
O fio diamantado é passado por dentro dos furos e montado na polia, com suas
duas pontas fixas por uma junta de cobre. A maquina anda sobre os trilhos, de forma
gue a polia tensiona o fio diamantado mediante carga de 120 a 300 kgf e, a0 mesmo
tempo, faz com que este Ultimo gire, iniciando a operacao de corte conforme mostra
a Figura 2.6 [Hawkins, 1990; Daniel, 1993].

. 5 I =~ =
- | . —

iura 2.5 — Maquina de corte de fio diamantado [Ozcelik and YiIrriazkaya
2011].
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: Direcéo da Polia
Ko VETWI Sistema de Movimento para Corte Vertical

ROCHA Maquina de Corte

. de Fio Diamantado

Furo Horizontal Polia -

- Fio Diamantado
Sistema

de Trilho

—-4. * _____ ' \ Polia ‘

Direcdo da Polia
Sistema de Movimento para Corte Horizontal

Area Cortada

Figura 2.6 - Corte vertical e horizontal com fio diamantado [Ozcelik and Yilmazkaya
2011).

As caracteristicas de resisténcia ao desgaste da matriz metalica usada no
processamento de pérola diamantada sdo muito importantes para otimizar o corte e,
consequentemente, aumentar a produtividade e a vida util da ferramenta, reduzindo
custos operacionais.

Os fatores que influenciam o rendimento de corte com o fio diamantado séo a
presenca de fraturas, tensdes internas, dureza e a resisténcia a abrasdo do material
a cortar, assim como as caracteristicas geométricas do corte. Deve-se, também,
conhecer as caracteristicas do fio diamantado de modo a obter-se um maior
rendimento no corte, como a posicdo do grupo eletro-hidraulico e das roldanas.
Estes aspectos, associados a uma analise do material a cortar, se forem realizados
previamente, permitem obter um maior rendimento do processo, assim como menos
perda de tempo com a instalacdo das maquinas de fio diamantado. Outro aspecto
que também se deve ter em conta € o posicionamento das furacbes por onde o fio
passa através dos elementos a cortar e os parametros de corte usado na maquina
de fio diamantado, como pode ser observado pela Tabela 2.2 [Fueyo, 2003; Costa
2009].
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Tabela 2.2 - Parametros técnicos usados em corte de rochas graniticas [Regadas,

2006].
PARAMETROS MODALIDADE
OPERACIONAL
Velocidade do Fio 1,5-6,0m/s
Largura do Corte 10 — 12 mm
Desvio Superficial 10 — 40 mm
Consumo de Agua 3,0 m¥/h
M&ao-de-obra (n° de operadores) 1,0
Nivel de Ruido 70,0 dB

O corte com o fio diamantado € afetado por parametros controlados e nao
controlados. Os parametros nao controlados séo relativos a caracteristicas das
rochas (vide tabela 2.3). Os parametros controlados sdo de ambito operacional,
como: o raio de curvatura do fio (ideal que o fio tenha forma de semicircunferéncia
ou segmento de circunferéncia), poténcia da maquina, posi¢cao de corte, velocidade
periférica e dimensdes do corte.

Apesar da simplicidade desta técnica de corte com fio diamantado, é
importante ressaltar que a sua utilizacdo exige um bom conhecimento técnico—
operacional, devendo-se dar importdncia as condi¢cdes geoldgicas reinantes no
macico rochoso. A melhoria desta tecnologia pode proporcionar maior velocidade de
corte, melhor compartimentacdo do desmonte de rochas, menos impacto ambiental

e melhor desempenho da ferramenta.
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Tabela 2.3 - Fatores que afetam a eficiéncia do corte com o fio diamantado
[Ozcelik and Yilmazkaya, 2011].

Pardmetros ndo controlados Parametros parcialmente controlados ou
relacionados a caracteristica controlados

das rochas Propriedades da Condicoes de
ferramenta de corte e trabalho
equipamentos
Dureza Poténcia da maquina Vll?ra(_;ao da
maquina
Tensbes Posicao de corte Pessoal
qualificado
Teor de 4gua N° de pérolas por metro
Grau de Alteracéo Velocidade periférica

Raio de curvatura do fio em

Descontinuidades
contato com a rocha

Area cortada em relacdo a

Propriedade Mineralogicas T~ Y
variacdo do angulo

Caracteristicas Texturais

Composicao da pérola
Dimensodes do corte
Diametro da polia

Pressdo de contato

Devido o sucesso alcancado no corte de rochas ornamentais, o fio
diamantado encontrou emprego em outras areas de aplicagdo, tais como a
demolicéo e reabilitagdo de estruturas de concreto, inclusive concreto com reforgo
de aco. A oportunidade de se cortar profundamente uma parede, com elevada
precisdo, sem barulho excessivo, com baixissimo nivel de geracdo de poeira, e
absolutamente sem risco a integridade estrutural (considerando que o bloco de
concreto ou parede cortada pode ser reaproveitada em outro ambiente qualquer),
faz com que o fio diamantado seja de uso indispensavel em alguns projetos da
industria da construcéao civil, como por exemplo, na reabilitacdo controlada de pontes
e viadutos, instalagbes de usinas nucleares, portos flutuantes, hotéis, hospitais,
“shopping centers”, estatuas (a estatua de Leonardo da Vinci na Italia de 13 metros
de altura, pesando 80 toneladas, teve sua base cortada para relocacdo via fio
diamantado) seja imprescindivel o controle dos requisitos acima citados para um
bom rendimento da ferramenta de corte [Asperti e Schotte, 1995; Peacock et al,

2000].
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2.3 — Selecéo da Matriz Metalica

As ferramentas diamantadas sdo produzidas por metalurgia do po, uma
técnica de processamento que oferece a facilidade da mistura de diferentes pos e,
consequentemente, a possibilidade de criar novos materiais compdsitos com
propriedades fisicas e mecéanicas especiais.

A escolha da matriz metélica adequada, no processo de fabricacdo de
ferramenta diamantada, é um aspecto desafiador, pois sua escolha depende da
abrasividade do material a ser cortado. Para atingir bom rendimento das ferramentas
impregnadas, o metal ligante deve ter boa compatibilidade quimica e mecénica com
o diamante, sendo capaz de segura-lo durante o corte [Artini et al., 2011].

Segundo Konstanty [2001], ligantes a base de cobre, bronze, cobalto,
tungsténio, carbeto de tungsténio, bem como outras combinac¢des, sdo largamente
utilizados nas operagdes de serragem de rochas abrasivas. Pequenas adi¢cdes de
alguns elementos de liga como ferro e niquel, também podem ser feitas para ajudar
o0 processo de fabricagdo, bem como melhorar a retencdo do diamante ou as
propriedades de desgaste da matriz ligante.

O diamante é um material altamente duro e amplamente utilizado em
ferramentas de corte. Atualmente, as ferramentas diamantadas para serra de corte e
perfuracdo sdo muitas vezes fabricadas pela metalurgia do po, usando temperatura
de sinterizacdo entre 700 e 900°C. Entretanto, pode ocorrer oxidagdo a 700°C e
grafitizagdo a 1000°C para os cristais de diamante, influenciando o desempenho das
ferramentas. Além disso, é bastante elevada a energia de interface entre os
diamantes e a matriz metdlica, existindo grande diferenca de coeficientes de
expansao térmica, o que reduz a forca de atracdo da interface. Assim o principal
fator para um bom desempenho da ferramenta diamantada esta relacionada a
resisténcia a oxidacao e a grafitizacdo e a forca de ligagdo entre matriz metalica e o
diamante [Oliveira, H.C.P, 2010].

Independente do processo de fabricacdo, a matriz metélica deve cumprir
varios requisitos para ser empregada como ligante de ferramenta diamantada e os
seguintes fatores podem ser dominantes:

» Concepc¢édo da matriz de metal: composi¢éo, tamanho de particula, a temperatura,
e duracdo da prensagem sédo fatores importantes na escolha da matriz metalica.

Os ligantes de baixo ponto de fuséo, ou temperaturas de sinterizacdo baixas, e
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boas propriedades mecanicas, tornam-se interessantes para que n&o ocorra
grafitizagdo dos diamantes [Artini et al., 2011];

* Resisténcia ao desgaste: de acordo com Boland e Li [2010], existe uma vasta
gama de composi¢cdes de matriz metdlica para diversas aplicacbes, sendo de
suma importancia as taxas de desgaste do diamante e da matriz, em funcéo da
abrasividade do material a ser serrado. Um ligante “mole” faz com que os gréos
de diamante corram risco de serem perdidos prematuramente no inicio da
operacéo de corte. Por outro lado, uma ligacdo extremante forte pode causar um
desgaste mais lento do que a quebra dos cristais, causando polimento
(aplainamento) da superficie do segmento;

 Capacidade de retencdo do diamante: a vantagem de utilizar ferramenta
diamantada no corte de rochas ornamentais deve-se as caracteristicas de auto-
afiacdo. Se a matriz ligante se desgastar rapidamente, os diamantes sao
destacados durante o corte. Por outro lado, se a matriz se desgastar lentamente,
o grdo de diamante perde sua eficiéncia de corte antes de ser retirado. Para
equilibrar a taxa de desgaste da matriz metélica, devem-se cuidadosamente
selecionar compaositos diamantados de acordo com a abrasividade e a dureza do
material a ser cortado [Artini et al., 2011];

» Parametros usados no processo de fabricacdo: o processo de fabricagcdo do
segmento impregnado determina o grau de degradacdo do diamante. As
propriedades dos grdos de diamantes no segmento (produto final) dependem
fortemente da composicdo quimica da matriz ligante e da temperatura de
processamento do segmento diamantado. As Ferramentas diamantadas podem
ser divididas em trés classes, impregnadas, soldadas, e ferramentas
galvanizadas, de acordo com o processo de fabricacdo. Ferramentas
impregnadas tem diamantes embutidos em um pd de metal geralmente por Hot-
Pressing (prensagem a quente) sinterizadas em moldes de grafite [Artini et al.,
2011].

A selecdo dos ligantes depende fundamentalmente da abrasividade do
material a ser cortado. Normalmente, usa-se tungsténio (W) para o corte de
materiais de dureza extremamente elevada, tal qual o concreto. O cobalto (Co), ligas
de W-Co para materiais de alta dureza como os granitos. Cobalto, Co-bronze, ferro-
Co, Fe-bronze sédo ligantes empregados no corte de materiais de dureza mais
moderada, como os marmores [Przyklenk, 1993].
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O carbeto de tungsténio (WC) aumenta a resisténcia ao desgaste da matriz
ligante em relagcdo ao material a ser cortado, controlando a taxa de perda de ligante
por abrasdo. Quando utilizado, seu teor se situa na faixa de 0,5 a 2%peso, e o
tamanho médio de particula utilizado é da ordem de 5 pm [Mészaros e Vadasdi,
1994].

Os carbetos metalicos (WC, TiC, TaC) apresentam propriedades como
elevado ponto de fusdo, elevada dureza, elevada condutividade térmica e boa
estabilidade quimica. A combinacdo de dureza e tenacidade, provenientes dos
carbetos e de outras fases metalicas, tem impulsionado estudos referentes a sintese
e processamento de materiais e compositos com fase metalica para producédo de
ferramentas de corte e matrizes de coroas diamantadas usadas em perfuragéo e
corte de rochas. Nesse contexto, WC é o mais importante carbeto em aplicagéo, pois
sua dureza é da ordem de 16 — 22 GPa (Vickers 5009) e sua temperatura de fusdo é
da ordem de 2785 °C [Ferreira, 2010].

Segundo Shibuta e colaboradores [1983], o cobalto funciona como um ligante
nas ferramentas diamantadas. O silicio (Si), quando presente na composi¢cdo do
ligante em pequenas quantidades (< 2 %peso), aumenta adesdo deste com 0s
cristais de diamantes, evitando a perda prematura de diamantes por destacamento.

Por muitos anos, o cobalto tem sido usado no processamento das
ferramentas diamantadas, por isso, quase a totalidade das ferramentas comerciais
sao feitas utilizando como ligante o cobalto (Co), em grandes quantidades, pois
possui perfeita compatibilidade quimica com o diamante nas temperaturas de
processamento, uma adequada retencdo dos cristais de diamante e excelente
resisténcia ao desgaste ap0s processamento ou operagdo de corte de materiais nao
metalicos. Apesar de promover elevada adesdo para com o diamante, 0 mesmo €&
altamente toxico, € pouco disponivel no mercado nacional [Shibuta, 1983; Del Villar
et al., 2001, Oliveira et al., 2007].

Devido a este fato, observa-se claramente que, nos Uultimos anos,
pesquisadores desenvolveram propostas de novas ligas alternativas, que podem ser
usadas como matriz ligante, visando a substituicAo ou minimizacdo a porcentagem
de cobalto no compdsito metal diamante. Portanto, as ligas de Cu-Fe-Co, Co-Cu-Sn,
Fe-Co-Cu-Sn e outras ligas alternativas sao utilizadas como matriz metalica.

Os novos ligantes metalicos se baseiam no sistema Ferro (Fe) - Cobre (Cu),

com adi¢cOes de cobalto (Co). Entretanto, o paradoxo € que o Fe é um forte agente
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catalitico da transformacao reversa do diamante em grafite — grafitizacédo, e durante
a sinterizacdo (convencional ou por prensagem a quente) este fendmeno pode
ocorrer de forma que a ferramenta sofra reducdo em desempenho e tempo de vida
atil [Filgueira e Pinatti, 2002; Cabral e Filgueira, 2010].

Nas ligas metélicas nas quais o ferro € o elemento presente como fase
majoritaria, é indicado o uso de diamante com cobertura de TiC, pois melhora
adesao metal-diamante, e evita/retarda grafitizacdo [Cabral e Filgueira, 2010].

Segundo Artini et al., [2011], quando o compdésito diamantado € sinterizado
via metalurgia do p6, uma fase de enchimento pode ser utilizada com o objetivo de
reduzir a porosidade. Esta é uma fase de baixo ponto de fusédo, geralmente consiste
em liga a base de Cobre que funde durante a sinterizacdo e preenche os poros.
Como esta fase reduz o grau de dureza da matriz, 0 seu emprego é particularmente
adequado para condi¢cdes de corte menos agressivas e a sua quantidade deve ser
reduzida tanto quanto possivel durante o corte de materiais muito duros.

O parametro usado na prensagem a quente do cobalto pode influenciar na
microestrutura, dureza, resisténcia mecanica, resisténcia ao desgaste e na
ductilidade, sendo assim, o tamanho de particula e a pureza do p6 determinam o0s
métodos a serem utilizados no processo de fabricacdo da ferramenta diamantada.
No entanto, a maioria dos pos-comerciais de cobalto, quando submetidos a uma
pressdo de 30 a 35 MPa, deve ser prensado por 2 ou 3 minutos a temperatura de
700 a 900°C, para atingir uma densidade completa [Konstanty, 2005].

O cobalto € pouco disponivel no mercado e é muito caro (R$ 310,00/kg)
quando comparado com poOs facilmente encontrados no mercado brasileiro, por
exemplo, ferro (R$ 16,00/kg) e cobre (R$ 42,00/kg). Isso tem sido o maior incentivo
para o desenvolvimento de novas ligas alternativas usando pos pré-ligados
(prealloyed), os quais, normalmente, possuem uma concentracdo de cobalto maxima
de 30% e, por conseguinte, estdo menos expostos a histoérica flutuacdo de preco
apresentada pelo cobalto ao longo dos anos, além de outras vantagens.

Os pré-ligados consistem de uma combinacdo de mais de um elemento. Eles
sdo quimicamente pré-ligados num processo de manufatura onde os elementos
constituintes sdo combinados para produzir uma liga finamente dispersa e
extremamente homogénea. Isso é feito via atomizacgao, resultando num po fino, em

gue cada particula tem a mesma composic¢ao na liga.
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Devido ao constante estudo para produzir ligas alternativas do cobalto, Weiss
e Ade [2008] desenvolveram uma série de ligas denominada MasterTec-1 e
MasterTec-2, que sdo pos metalicos ligados a base de niquel, ferro e cobalto, mas
com apenas uma pequena proporcdo de cobalto. As propriedades desse novo
ligante podem ser observadas na Tabela 2.4. A morfologia do pé MasterTec-1 é
mostrado na Figura 2.7, onde a estrutura do p6 é muito fina e apresenta particulas
aglomeradas, com poros. Os pés séo altamente sinterizaveis e suas propriedades se
tornam claras durante a prensagem a quente, atingindo uma densidade total na
temperatura de 700°C. A Figura 2.8 mostra que o material é sinterizado em diversas
temperaturas de sinterizacdo, apresentando densidade e dureza quase constantes
entre 700° e 860°C. Uma dureza elevada € atingida pelo MasterTec-1 de 108 HRB e
MasterTec-2 de 105 HRB. Todos os ensaios de sinterizagcdo (prensagem a guente)
foram feitos a uma pressao 35MPa para um tempo de 3 minutos, permitindo uma
densidade de aproximadamente 98% compativeis com o cobalto puro. O ensaio de
serrabilidade é mostrado na Figura 2.9, onde a liga MasterTec-2 demostra um tempo
de vida comparavel ao cobalto E.F, e a MasterTec-1 um tempo de vida superior de

40 a 50%, dependendo do tipo de cobalto.

Tabela 2.4 - Comparacao das propriedades da liga MasterTec com o po de cobalto
E.F [Weiss e Ade, 2008].

Propriedade Técnica do P6 MasterTec-1 MasterTec-2 Cobalto
Dureza (HRB) 107 - 109 104 - 107 104 — 109*
Densidade Tedrica (g/cms3) 8,03 8,03 8,9
Densidade (g/cm3) 7,86 7,87 Max. 8,78*
Densidade relativa (%) 97,9 98,0 Max. 98,7*
Resisténcia a flexdo (N/mmz2) 1600 1500 1200 — 1600*
Ruptura em% de
4,5% 8,6% Nao quebra
alongamento
Resisténcia ao impacto com
3,3 5,1 6,11*

entalhe (J/cm2)**

* Varia entre os diferentes fabricantes.

** Em analogia com o Charpy
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Figura 2.7 - Morfologia das particulas do p6 MasterTec-1 [Weiss e Ade, 2008].
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Figura 2.8 — Propriedades do MasterTec-1 e MasterTec-2 (Fe-Co-Ni) processado por
prensagem a quente: dureza (HRB) e densidade (g/cm?) [Weiss e Ade, 2008].

MT-1 MT-2 Coelt.
Temperature {°C)

Resisténcia ao des

Figura 2.9 — Ensaio de Serragem [Weiss e Ade, 2008].
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Segundo Del Villar et al [2001], os novos ligantes metalicos alternativos
apresentados no mercado se tornam atrativos, desde que combinem boa
sinterizacdo com adequados valores de dureza e resisténcia ao desgaste,
caracteristicas necessarias quando das operacfes de corte, especialmente de
rochas ornamentais, como marmore e granito, por exemplo.

Em adicdo aos estudos para obter ligas alternativas ao p6 de cobalto, Weiss
[2011] desenvolveu a liga MasterTec-3, uma liga a base de ferro, cobre e niquel,
sendo absolutamente livre de cobalto. Os melhores produtos sdo o Mastertec-1
(mostrou excelente resultados de corte), e é normalmente usado para o corte de
granito, e o MasterTec-2 (usado para perfuracdo de concreto armado e corte). Essa
nova série de ligante tem mostrado excelentes resultados, pois se mistura facilmente
com outros elementos como o bronze, Ferro, Cobre e Cobalto. O comportamento de
sinterizagdo do MasterTec-3 é quase idéntico a outras versdes do MasterTec, com a
diferenca de que a sinterizagdo comec¢a a uma temperatura consideravelmente mais
baixa, a 660°C. A sua dureza € semelhante a dureza do MasterTec-2, e sua
densidade é no mesmo nivel. O material € ainda um pouco mais ductil (resisténcia
ao impacto) e com resisténcia a flexdo inferior quando comparado com outras ligas
MasterTec. Uma comparagdo dos valores tecnoldgicos das trés versdes MasterTec
€ mostrada na Tabela 2.5. Pode-se observar na Figura 2.10 que, no ensaio de
resisténcia ao desgaste, a ferramenta MasterTec-3 atinge o mesmo desempenho
que MasterTec-2. A adicdo de 40%p de cobre (Cu) no MasterTec-1 aumenta
consideravelmente a dureza de 93 para 100HRB e a densidade de 94.5 para 97.9%.
A micrografia deste sinterizado é exposta na Figura 2.11 e as alteracGes da dureza,

densidade e volume de rocha cortado sao apresentadas na Tabela 2.6.
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Tabela 2.5 — Comparacéo das propriedades das trés ligas MasterTec [Weiss, 2011].

Propriedades MasterTec-1 MasterTec-2 MasterTec-3
Dureza (HRB) 107 - 109 104 - 106 104 - 106
Massa Especifica (g/cm?) 7,86 7,86 7,90
Densidade Tedrica (g/cm?) 8,03 8,03 8,03
Resisténcia a Flex&o (N/mm?2) 1600 1500 1300
Energia de Tracao (Nm) >2,4 >6,2 >2,8
Dobramento (%) >4.5 >8,6 >4,3
Resisténcia ao Impacto | (J/cm?) 3,3 51 6,0
Temperatura de
(°C) >700 >660 >660
Prensagem a Quente
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Figura 2.10 — Ensaio de resisténcia ao desgasta das trés versodes da liga
MasterTec [Weiss, 2011].
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Figura 2.11 - Micrografia da liga MasterTec-1, com adi¢cao de 40%p de cobre
fino. (p = 196MPa; T = 1000 °C; t = 60 min) [Weiss, 2011].
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Tabela 2.6 — Mudanca na propriedade tecnolégica do MasterTec- 1, com
adicao de 40%p de cobre [Weiss, 2011].

Dureza Densidade relativa | Volume de desgaste
da ferramenta
MasterTec-1 93 HRB 94,5% 229 mg
MasterTec-1 + 100 HRB 97,9% 391 mg
40% Cu

Condicdes de sinterizagao: (p = 196MPa; T = 1000 ° C; t = 60 min)

Del Villar et al [2001] estudaram duas novas ligas comerciais pré-ligadas,
alternativas do cobalto puro, denominada NEXT, um p6 a base de Cu-Fe-Co, onde o
cobre é o elemento de maior teor. A Tabela 2.7 mostra a composi¢cdo quimica
dessas novas ligas, processadas pela rota de prensagem a quente (hot pressing),
onde usou-se pressodes de 30 a 35 MPa, temperaturas de sinterizacao entre 600 e

750°C, para um tempo de 3 minutos.

Tabela 2.7 — Composicdo quimica (% em peso) das ligas NEXT Cu-Fe-Co
[Del Villar et al., 2001]

Matriz Ligante 02 (%) C (%) Cu (%) Fe (%) Co (%)
NEXT 100 1,07 0,039 49,5 25,2 24,1
NEXT 200 1,04 0,039 61,7 14,7 22,6

O resultado encontrado por Del Villar et al [2001] mostrou que foram
encontrados 97% da densidade tedrica no processo de prensagem a quente, usando
temperaturas tdo baixas quanto 720 e 650°C, respectivamente para NEXT 100 e
NEXT 200, pois maiores teores de cobre propiciam temperaturas menores para se
alcancar uma densidade satisfatéria nestes materiais (Figura 2.12). Pode-se
observar na Figura 2.13, que a dureza esta entre 85 e 109 HRB e, o NEXT 200 tem
dureza maior que o NEXT 100 para temperaturas de sinterizagcdo na faixa de 600-
650°C, 0 que € meramente um efeito atribuido a diferenca de densidade. Os autores
observaram que a dureza final das ligas € inicialmente controlada pela porosidade

até um certo nivel de densidade encontrada (95%) pois acima desta, a propriedade
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é fortemente dependente da propor¢do Fe-Cu. Quanto maior for a proporcéo Fe-Cu,
maior é a proporcado da fase dura (solu¢do solida Fe-Co), portanto, maior a dureza
da liga. Conforme Oliveira (2009), isso pode ser reforcado analisando-se a secéo
isotérmica em 850° (Figura 2.14), do diagrama de fases ternario Cu-Fe-Co, onde
observa-se que ambas as ligas séo vistas na regido pseudobinaria Cu (cfc) + Fe-a
(ccc). Adicionalmente, este diagrama mostra também que, devido a solubilidade
limitada do Cu na solucéo sdlida Fe-Co (ccc), nesta temperatura (cerca de 2% em
peso), a microestrutura final do material € necessariamente aquela de um material
bifasico, com cobre como fase continua. Pode-se observar na Figura 2.15 a
microestrutura da liga NEXT 100, processada por prensagem a quente, a 700°C,
pressdo de 30 MPa, durante 3 minutos. Observa-se que a fase rica em cobre
(contraste em branco) exibe uma banda extensa na dire¢cdo perpendicular ao eixo de
aplicacao da pressao, como resultado da deformacéo plastica causada pela presséo
aplicada a temperaturas elevadas. E também identificada presenca de alguns
poucos 6xidos de ferro (em preto), também alinhados na direcdo perpendicular ao
eixo da pressdo, onde esta disposicdo anisotrOpica da microestrutura, sugere o
papel critico do fluxo plastico como importante mecanismo de densificacdo durante a

prensagem a quente.
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Figura 2.12 — Curvas de densificacdo das ligas NEXT Cu-Fe-Co processadas por

prensagem a quente [Del Villar et al., 2001]
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Figura 2.13— Curvas de dureza HRB das ligas NEXT Cu-Fe-Co processadas por

prensagem a quente [Del Villar et al., 2001].
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Figura 2.14 — Secdao isotérmica (850°C) do diagrama de fases ternario das ligas

NEXT Cu-Fe-Co [Del Villar et al., 2001].
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Figura 2.15 — Micrografia da liga NEXT-100 Cu-Fe-Co processada por prensagem a
guente (T= 700°C, P= 30MPa, t= 3 minutos), mostrando a fase ductil rica em cobre
(contraste branco), fase Fe-Co (em cinza) e oxidos de ferro (em preto)

[Del Villar et al., 2001].

O cobalto é tecnicamente um excelente ligante para processar ferramentas
diamantadas, mas requer uma temperatura de sinterizacdo bastante elevada,
especialmente no caso de sinterizagdo convencional.

A cobalite HDR é uma liga a base de ferro com 66%pFe-7%pCu-27%pCo,
dura, resistente a oxidagdo e, como ligante, apresenta excelente resisténcia a
abrasdo. Combina excelente reten¢cdo do diamante com um 6timo comportamento
de sinterizacdo. Foi desenvolvido para substituir os tradicionais ligantes de cobalto
com adicBes de carbeto de tungsténio (WC), em aplicaces da area construcao que
demandam um elevado grau de qualidade e desempenho, como serragem de pisos,
paredes e muros, concreto reforcado e outras aplicacdes [Clark e Kamphuis, 2002].

Kamphuis e Serneels [2004] desenvolveram uma liga especial sem cobalto,
sendo esta a base de Fe-Cu-Sn-W (Cobalite CNF) que tem propriedades e “papel”
similares ao do cobalto puro na ferramenta, mas com a vantagem de uma
temperatura de sinterizagdo menor e, em adicdo, pode ser obtido um excelente
desempenho sem a presenca de alguns aditivos comuns como niquel e

principalmente cobalto.
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Para andlise comparativa, as composicdes de trés ligas Cobalite & base de
Fe-Cu-Co (Cobalite 601), Fe-Co-Cu (Cobalite HDR) e Fe-Cu-Sn-W (Cobalite CNF),
sdo apresentadas na Tabela 2.8. No processamento por prensagem a guente, a
Cobalite CNF atinge a melhor densidade, aproximadamente > 98%, para o intervalo
de temperaturas entre 675 e 875°C (Figura 2.16.a). A Figura 2.16 (c), ilustra que a
Cobalite HDR possui maior dureza (aproximadamente 105 e 108 HRB) em
temperaturas entre 700 e 875°C. A ductilidade dos trés ligantes (resisténcia ao
impacto) varia consideravelmente, porém na temperatura de 775 e 875°C, a Cobalite
HDR possui uma resisténcia ao impacto constante para cinco pontos Charpy,

conforme a Figura 2.16 (d).

Tabela 2.8 — Composicéo das ligas Cobalite 601, Cobalite HDR, Cobalite CNF e
propriedades de processamento [Umicore, 2012].

Principais elementos (%) Cobalite 601 | Cobalite HDR | Cobalite CNF
Co 10 27
Cu 20 7 26
Fe 70 66 68,4
Sn 3
w 2
Y203 0,6
Outras propriedades
Massa Especifica (g/cm?3) 8,16 8,19 8,19
Tamanho de particula (um) 10 12 11
Temperatura de
Prensagem a quente (°C) 700 - 775 750 - 800 675 - 800
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Figura 2.16 - Influéncia da temperatura de sinterizagdo por prensagem a quente nas
propriedades do cobalite 601 (azul), cobalite HDR (vermelho) e Cobalite CNF
(amarelo). Figura: (a) densidade relativa; (b) dureza HV; (c) dureza HRB;

(d) resisténcia ao impacto [Umicore, 2012].

Nos ultimos anos, pesquisadores desenvolveram propostas de novas ligas
alternativas, que podem ser usadas como matriz ligante, visando a substituicdo ou
minimizacdo do teor de cobalto no compédsito metal/diamante. Os pos pré-ligados a
base de ferro e cobre, tem como finalidade substituir o cobalto na fabricagcdo de
ferramentas de corte do setor de rochas ornamentais e construgdo civil. Nesse
sentido, Weber e Weiss [2005], desenvolveram e lancaram no mercado mundial uma
série de 3 novas ligas alternativas ao cobalto, chamadas DIABASE (Fe-Cu-Co-Sn),
cujas composicdes basicas sdo mostradas na Tabela 2.9. Os melhores produtos séo
o DIABASE-V07, que mostrou excelentes resultados de corte, quando utilizado com
diamantes cobertos com titanio, e o DIABASE-V18, normalmente usado para o corte
de granito. A Figura 2.17 mostra o grafico de sinterizacdo da liga DIABASE-V21,
onde se observa um nivel de massa especifica satisfatoria e uniforme de cerca de
8,10 g/cm® (> 98,5%) para o intervalo de temperaturas entre 780 e 900°C e,

praticamente para 0 mesmo intervalo, dureza entre 94 e 97 HB.
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Os campos de aplicacdo da liga DIABASE-V21 sdo multiplos e, em sua forma
pura (Tabela 2.9), pode ser usada para corte de granito, juntas de concreto e outras
estruturas. O uso de alguns aditivos conhecidos, como bronze e carbeto de
tungsténio, por exemplo, pode influenciar marcantemente propriedades como
densidade, dureza, resisténcia a abrasdo e ao impacto, o que consequentemente
aumenta o campo de aplicagao.

Tabela 2.9 — Composicéo aproximada dos ligantes DIABASE
[Weber e Weiss, 2005].

Nome Fe Co Cu Sn
DIABASE-V07 45 — 65% 20 —40% < 15% -
DIABASE-V18 35 - 55% 25 - 35% < 25% < 8%
DIABASE-V21 55 -75% < 15% < 25% < 8%

104 81
102 " 8.0 ~
100 4 7.9 €
& 98 /-/ 7 7.8
* 96 / 7.7 8
= 94 17 o o o 7.6 5
o 92 7.5 o
A 90 —&— Dureza (HRB) 7.4 U
88 —g-= Densidade gicm® 7.3 9
86 { 7.2 S

84 | | | | | | ? -I

620 660 700 740 780 820 860 900 940
Temperatura °C

Figura 2.17 — Dureza e massa especifica em funcéo da temperatura de
sinterizacdo da liga DIABASE-V21 [Weber e Weiss, 2005].
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2.4 — Processamento Industrial das Ferramentas Diam  antadas Impregnadas

A metalurgia do p6 se dedica a producéo de pecas a partir de pos-metalicos e
nao-metalicos. Normalmente, esta tecnologia € usada no processamento de pecas
com formato dificeis de ser moldados em outro processo, ou para a obtencdo de
propriedades que essa técnica propicia com adequagéao técnica-econdémica.

A rota industrial de fabricacdo de ferramentas diamantadas impregnadas
comercialmente disponiveis no mercado € processada por prensagem a quente (hot
pressing) ou a frio (cold pressing), seguida de sinterizagdo em forno a vacuo (ou
atmosfera protetora). O fluxograma esqueméatico do processo de fabricacdo €

esbocado na Figura 2.18.

[ Mistura: metais ligantes + diamantes + aglomerante |

[Frsssemate]
meriases_

' Prensagem a quente ‘

Comercializagdo e/ou Montagem das pérolas nos fios diamantados

Figura 2.18 — Rotas industriais de fabricacao de ferramentas diamantadas
impregnadas.

Nos dias atuais, a maioria das ferramentas diamantadas € produzida pela
tradicional rota de prensagem a quente, que pode ser finalizada por infiltracao
metalica em alguns casos, mas também algumas destas ferramentas séo produzidas
por prensagem a frio e sinterizacdo. Durante o processo, as particulas de diamante
séo ligadas a matriz metalica por uma combinacdo de interagdes quimicas e fisicas
e se faz necessario um rigido controle dos parametros de processamento
(temperatura e pressdo) para evitar ataque, dissolucdo e/ou grafitizacdo do
diamante, o que pode afetar o desempenho final do corte [Filgueira e Pinatti, 2002;
Oliveira et al., 2007].
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A prensagem a quente € um processo de deformagdo do pé metalico que
envolve a aplicagdo simultdnea de pressdo e temperatura, resultando em um
produto com maior densidade relativa, quando comparado com sinterizacao
convencional [Sarin et al., 2003].

A Figura 2.19 mostra o ciclo de prensagem a quente. O tamanho e forma de
particulas sao caracteristicas importantes, pois determinam o gradiente de
porosidade. O primeiro estagio consiste em aquecer o pd metalico até uma
temperatura adequada ao tipo de ligante e simultaneamente, usa uma pressao
uniaxial pré-determinada. O segundo estagio consiste em permanecer com
temperatura e pressao desejada por um certo periodo de tempo, com intuito de
ocorrer 0 processo de sinterizacdo. O terceiro estagio consiste no resfriamento dos

compositos confeccionados via metalurgia do po.

1° 3°

A Estéagio 3
Estagio ; | Estaglc

-->
Pressao

Temperatura

Tempo
Figura 2.19 — Ciclo de prensagem a quente [Sarin et al., 2003].

Vale ressaltar que, antes da prensagem a quente ou sinterizagcao
convencional, a etapa inicial do processamento consiste da mistura dos metais
ligantes com o diamante. Normalmente, esta etapa € realizada em misturadores
industriais rotativos, utilizando um aglomerante tal como o estearato de zinco, o qual
possibilita a aglomeracdo entre as particulas da mistura dos pés, bem como atua
como lubrificante entre a mistura e as paredes da matriz de compactacdo. Este
aglomerante volatiliza por completo em temperaturas inferiores a 500°C, n&o

formando compostos com os ligantes.
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Os diamantes utilizados, por exemplo em serras, pérolas de fio diamantado e
discos, apresentam alta qualidade, granulometria 40/50 e 50/60 mesh na
concentracdo 50. Estes diamantes apresentam elevadas tenacidade, condutividade
térmica e dureza especificada na granulometria e concentracdo usual para a sua
determinada aplicagdo, de acordo com o tipo de ferramenta [GE Superabrasives,
1994]. A Tabela 2.10 exemplifica algumas relagbes de concentracdes e densidades

de diamantes nas ferramentas de corte convencionais.

Tabela 2.10 — Concentracao versus densidade de diamantes em ferramentas de
corte [GE Superabrasives, 1994].

Concentracao Massa de diamante/cm * de volume Volume de diamante

de abrasivo (cm?)/ cm?®da
Diamantes Quilates Gramas ferramenta
150 6,6 1,32 0,38 (38%)
125 55 1,10 0,32 (32%)
100 ©) 4,4 0,88 0,25 (25%)
75 3,3 0,66 0,19 (19%)
50 2,2 0,44 0,13 (13%)
42 1,85 0,37 0,11 (11%)
30 1,32 0,26 0,07 (7%)
25 1,10 0,22 0,06 (6%)

A (*) Concentracdo 100 refere- se a 25% em volume de diamante por cm®, e tem como base 4,4
quilates de diamantes/ cm®, e 1 quilate = 0,2 gramas. O n° entre parénteses da Ultima coluna refere-
se a porcentagem em volume de diamante na ferramenta e € encontrado dividindo-se a massa de

diamante da pentltima coluna, pela densidade do diamante (ppiam= 3,48g/cm®)

Na rota de obtencdo de ferramentas diamantadas via metalurgia do po
convencional (MP), ap0s a etapa de mistura dos pd0s, procede-se a prensagem
uniaxial ou isostética a frio da mistura, obtendo-se um “corpo verde” de dimensdes
préoximas da futura ferramenta (compdésito diamantado). Na sequéncia, executa-se a
sinterizacdo, a qual garantird a consolidacdo do corpo verde [Przyklenk, 1993;
Filgueira e Pinatti, 2003].
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Na rota de prensagem a quente, ap6s a etapa de mistura, esta é vertida
através de um dosador, dentro de orificios de uma matriz de compactacdo, que
normalmente € rigida (prensagem uniaxial), onde a mistura €& prensada
concomitantemente assistida por temperatura, ocorrendo a sinterizacao [Urakawa et
al., 2000]. Isto €, a mistura € vertida dentro dos 30 furos de um molde de eletrografite
(constituicdo industrial mais comum), e este arranjo € colocado dentro da camara e
prensada a quente, utilizando-se eletrodos de grafite, dotados de punc¢des, 0s quais
penetram pelos orificios do molde, compactando a mistura através de um sistema
hidraulico. Os eletrodos transmitem a corrente elétrica, propiciando a sinterizacao
dos compactos.

As curvas de densificacdo da Figura 2.20 sdo correspondentes a prensagem
a guente de varios pos-comerciais pré-ligados tais como NEXT 100 ( Cu-Fe-Co),
NEXT 200 (Cu-Co-Fe), NEXT 300 (Fe-Co-Cu), NEXT 900 (Fe-Cu), COBALITE 601
(Fe-Cu-Co), COBALITE HDR (Fe-Co-Cu) e COBALITE CNF (Fe-Cu-Sn-W). Pode-se
observar que a liga NEXT 200 alcanca a maior densidade tedrica (aproximadamente
> 8,5g/cm3) usando temperaturas tdo baixas quanto 750 e 600°C, respectivamente,
pois ligas com maiores teores de cobre exigem temperaturas menores para se
alcancar uma densidade satisfatoria nestes materiais. A liga NEXT 100 atingiu sua
maior densidade (8,4 g/cm?) na temperatura de 750 °C. Entre as ligas Cobalite, as
que apresentaram melhores resultados sdo o CABALITE CNF, que atingiu um nivel
de densidade satisfatdria (aproximadamente > 8,1 g/cm3), e o COBALITE HDR (8,0
g/cm3). Todos os ensaios de sinterizagao (prensagem a quente) foram feitos a uma
pressdo de 35 MPa para um tempo de 3 minutos, onde as curvas tipicas de
sinterizacdo mostram que excelentes densidades sdo desenvolvidas em

temperaturas de sinterizacao entre 650 e 900 °C [Konstanty, 2005].
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Figura 2.20 — Curvas de prensagem a quente dos pés-comerciais substitutos do

cobalto puro [Eurotungstene Metal Powders, 1996; Kamphuis e Serneels, 2004;

Konstanty, 2005].

Como ja mencionado anteriormente, a pressao, temperatura e tempo sao
parametros criticos na prensagem a quente, pois determinam a qualidade da peca
produzida. Tais parametros sdo determinados empiricamente pelos fabricantes de
ferramentas diamantadas. Todavia, o0 aquecimento combinado com aplicacdo de
pressao € uma operagdo com diversas restricdes, pois os moldes feitos de grafite
sdo caros e podem resistir somente a algumas operacdes, podendo sofrer ruptura,
se sobrecarregados [Ferreira, 2010].

ApOs a sinterizagao, seja pela rota convencional ou por prensagem a quente,
procede-se com a brasagem dos segmentos de compésito diamantado impregnado
nos suportes da ferramenta.
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2.5 — A Retengéao dos Cristais de Diamante

A capacidade da matriz metalica em segurar 0s cristais de diamantes,
influencia o rendimento das ferramentas de corte, pois a unido entre matriz e
diamante determina as caracteristicas microestruturais. A matriz metalica
impregnada com cristais de diamantes é usada em ferramentas para o
beneficiamento de rochas ornamentais, perfuracdo de concreto e alvenaria,
reparacao de estradas de exploracéo de petréleo, corte de ceramica, entre outras.

Os principais requisitos da matriz metalica de uma ferramenta diamantada é
sua adeséao aos cristais de diamantes e, por fim, propiciar propriedades mecéanicas e
resisténcia ao desgaste adequadas as operacdes severas de trabalho, pois durante
o corte os diamantes contidos na ferramenta sdo submetidos a esforcos mecanicos
e sua matriz € submetida & deformacéo plastica [Romanski et al, 2006].

Diamantes de engenharia avancada fornecem os atributos especificos de
tamanho, forma e resisténcia ao impacto necessarios para obter um G6timo
desempenho para diferentes tipos de materiais, condicdes e operacdes. Um fator
chave que assegura um desempenho superior e maxima vida atil da ferramenta
diamantada € a retengdo dos cristais individuais. Um desempenho satisfatorio para
estas ferramentas € determinado pelo grau de retencao do cristal na matriz metalica

(R), podendo ser quantificado como a seguinte razdo [Webb, 1999]:

R = (Area de Contato) (Tensdo Compressiva da Matriz  sobre o Diamante)
Forca de Contato

Ou

R = (Forca de atrito entre a Matriz e o Diamante)
Forca de Contato

A area de contato (entre o cristal de diamante e matriz ligante) multiplicada
pela tensdo compressiva na matriz, € igual a forca de atrito entre a matriz e o
diamante.

Uma boa retengdo com a matriz ligante € alcancada se R € maior que 1, e

maiores valores para a retencdo sdo alcancados com um ligante adequado que
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exibe elevada tensdo compressiva de sinterizacdo, bem como um enorme nivel de
atrito e adeséo entre o diamante e a matriz [Webb, 1999].

A Figura 2.21lilustra as forcas atuando em um cristal de diamante impregnado
em um segmento metalico, considerando-se que a area de contato € em relacao a
matriz e o diamante.

Forca de Contatoé

Velocidade'

Protrusao

Figura 2.21 — Diagrama esquematico da distribuicdo de forcas atuantes em um
cristal de diamante, embebido em matriz metalica, durante operacao de corte: serra
diamantada [Webb, 1999].

A capacidade da matriz metalica confinar rigidamente os cristais de diamantes
influencia o rendimento das ferramentas de corte, pois a unido entre matriz e
diamante determina as caracteristicas microestruturais. Na operagdo de corte de
materiais ndo metalicos, as ferramentas diamantadas estdo submetidas
frequentemente a impactos mecanicos, os quais intensificam a fadiga de contato.
Desta forma, € fundamental a selecdo de uma matriz metdlica ligante adequada para
adeséao dos diamantes.

O Travamento mecanico € um dos principais fatores que retém os cristais de
diamantes na matriz metalica, sendo decorrente de condicbes superficiais
apresentadas por ambas as superficies em contato. A diferenca entre os coeficientes
de expanséo térmica do diamante e da matriz, portanto, afeta fortemente a adeséo
dos diamantes. Os parametros utilizados no processo de fabricacdo, tais como
composi¢cdo quimica, granulometria do p6 metalico, distribuicdo de tamanho das
particulas, fases das particulas, temperatura de sinterizacdo e pressado sobre a
matriz, combinados entre si, determinam as propriedades das ferramentas
[Romanski et al, 2006].
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A tensdo compressiva surge de diferencas entre os coeficientes térmicos da
matriz e do diamante, aumentada por alguma variacdo de volume devido a
sinterizacdo da matriz, e a tensao compressiva, que € utilizada pela matriz, esta
limitada pela sua resisténcia ao escoamento. Uma vez que a tensdo de escoamento
esta relacionada com a dureza, a dureza da matriz ligante pode ser indiretamente
relacionada ao confinamento por adesdo dos cristais de diamante na matriz ligante.
Em aplicacbes pesadas, como na serragem e perfuracdo de rochas duras ou
concreto, a pressao de contato por cristal de corte pode ser maior que 1 GPa [Webb,
1999].

A auséncia de ligacdo forte entre a matriz e o diamante indica uma baixa
adesao do diamante na matriz, resultando em aberturas, que sao oriundas de fadiga
de contato, geradas pela acéo intermitente de contatos de deslizamento. Sendo que,
propriedades elasticas (tensdo de escoamento baixa e mddulo de elasticidade alto)
da matriz metalica, conduzem ou levam a este efeito indesejavel.

A Figura 2.22 sugere dano por fadiga de contato da matriz metdlica,
destacada por setas, predizendo uma eventual falha do cristal de diamante, levando
a formacdo de “gap”. O cristal de diamante € destacado em relacdo a matriz,
revelando também danos abrasivos profundos e a borda da matriz metalica com o
diamante ndo é bem formada. Considerando esses aspectos, a retencdo, nesse

caso, tende a limitar a vida da ferramenta.

MBS XTAL 4 AFTER 28D TESTS -
Fadiga, abertura
. antiface~<(GAP) -

el

Forca de Contato
ﬁ

Figura 2.22 — Fadiga de contato da matriz metalica ligante predizendo uma
eventual falha do cristal de diamante [Webb, 1999].
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Segundo Romanski et al [2006] no mecanismo de retengdo, os diamantes
ficam expostos ao desgaste juntamente com a matriz metdlica circundante, cuja
capacidade de retencdo do diamante esta associada ao seu moédulo de Young e a
sua dureza, propriedades que governam a energia gasta para induzir a deformacéo
plastica do material. A combinacdo de baixa dureza com alto moédulo de Young
facilitard a deformacdo da matriz e permitird o descolamento entre diamante e
matriz, como ilustrado na Figura 2.22.

Webb [1999] afirmou que revestir os cristais de diamante com uma camada
fina de metal pode ser uma étima opcédo para os problemas relacionados a retengéo
sem alterar a composi¢cdo da matriz ou o processo de sinterizagdo, ou limitar o
desempenho da ferramenta. Um revestimento pode acrescentar textura a superficie
plana e lisa do diamante, permitindo melhor aderéncia mecanica com a matriz e
durante o processo de sinterizagao, estes revestimentos reagem quimicamente com
o0 p6 do qual a matriz é formada para formar carbetos, ligas ou fases duras que
fortalecem a ligacao entre o diamante e a matriz.

Durante os anos 90, revestimentos finos de metal foram desenvolvidos para
atender a demanda das industrias para a melhoria da retencdo do cristal e aumentar
a vida das ferramentas. Revestindo o diamante com uma camada fina de Titanio (Ti)
ou Cromo (Cr), obtém-se alta efetividade no fortalecimento da ligacdo entre o
diamante e sua matriz, e um aumento na resisténcia ao atague quimico. Ambos séo
excelentes formadores de carbetos, o que conduz para uma boa adesdo entre o
revestimento e o cristal e, durante a sinterizacdo, esses revestimentos metalicos
formam uma liga ou solucdo sdlida que adere o revestimento com a matriz,
assegurando um confinamento funcionalmente eficaz. Em adi¢cdo, mostram um alto
nivel de compatibilidade metalirgica com o0s elementos comuns da matriz,
semelhantes ao Cobalto [Jakobuss, 2000].

Os revestimentos sobre os diamantes tém duas principais fungdes que
exploram diferentes propriedades daqueles, tendo efeitos diferentes sobre seu
comportamento em uso. O primeiro, € aumentar a retencdo do diamante na matriz,
por formar um elo quimico/mecéanico entre o diamante e a matriz. O segundo, é de
protecdo da superficie do diamante contra ataques cataliticos de alguns materiais
tais como ferro (Fe), niquel (Ni) e Co presentes na matriz, podendo desta forma

grafitizar o material [De Chalus, 1994; Konstanty, 1991].
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De acordo com Jakobuss [2000], um revestimento de niquel (Ni) é
normalmente aplicado ao diamante em discos para usinagem de ceramicos, e usam

matriz ligante de resina, como ilustrado na Figura 2.23.

Revestimento de Nigquel (56%peso) Revestimento de Niguel (60%peso)

Figura 2.23 — Os revestimentos adicionam massa e textura a superficie dos cristais
[Jakobuss, 2000].

As caracteristicas de revestimento dos cristais de diamante sdo muito
importantes para otimizar a retencdo e, consequentemente, aumentar a

produtividade e a vida da ferramenta.

2.6 — Mecanismo de Desgaste dos Compositos Diamanta  dos

Analisando de uma maneira geral as ferramentas de corte, a acao de corte e
o atrito entre as superficies de contato intensificam a pressdo de contato, e a
temperatura na ferramenta, o que acelera os processos fisicos e quimicos
associados com o desgaste da ferramenta. Este ocorre ao longo da zona de corte e
nas superficies adjacentes, quando temperatura, tensdes e velocidade atingem
niveis criticos [ASM HANDBOOK, 1979].

Uma importante e complexa area de interesse no estudo do desgaste tem
sido a identificacdo dos mecanismos de desgaste. O que tem sido descoberto é que
0s mecanismos de desgaste sdo dependentes da pressdao de contato, das
velocidades relativas na interface de desgaste, da temperatura, e das propriedades
fisicas e quimicas dos contatos entre esses materiais. Para um determinado grupo
de materiais em contato, o desgaste tem sido analisado para determinar a pressao

normal e a velocidade que resulta em um mecanismo de desgaste em particular [Lim
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e Ashby, 1987]. Existem quatro categorias do mecanismo de desgaste dos cristais

de diamante que séo aceitas. Sendo elas:

Desgaste por adesado: o diamante adere a superficie do material cortado, e €
expulso da matriz metélica;

Desgaste por abrasdo: os graos muito duros da rocha tendem a riscar a
superficie do diamante;

Desgaste por fratura fragil: os cristais de diamante séo fraturados (quebrados)
devido a impactos ou por fadiga de contato;

Desgaste por fusédo do ligante: aumento da temperatura, pressao de contato e

velocidade da ferramenta de corte, fundindo a matriz ligante.

A intensificagcdo da pressédo de contato durante a operacédo de corte causa

desgaste devido a majoracao da tensdo que ocorre nos graos abrasivos (diamantes)

e na matriz metdlica ligante das ferramentas diamantadas. Caso haja uma tenséo

elevada sobre os cristais de diamante para o compdésito metélico, 0s cristais correm

0 risco de se soltarem prematuramente da matriz, deixando uma cavidade na matriz

metalica.

Tonshoff et al [2001], realizou estudos relativos aos efeitos do tamanho e tipo

de diamantes sobre as condigcbes de desgaste das rochas durante corte. Neste

sentido conclui que:

Materiais duros usualmente requerem diamantes pequenos e macios
(tenazes), pois a pressao de contato por grao de diamante (particulas) néo
deve ser alta. E necessaria uma intensa remocéo de “debris” (detritos);
Grandes diamantes usados sobre materiais duros limitam a penetracdo da
ferramenta diamantada na rocha e normalmente ocorrera a perda de
diamantes ou surgirdo planos de desgaste sobre os diamantes;

Diamantes cubicos e octaédricos apresentam alta resisténcia mecéanica e
resisténcia ao desgaste, sendo adequados para o corte de materiais duros, ou

guando € necessario ter-se alta taxa de corte/penetracao.

Os tipos de diamantes usados na fabricacdo de ferramenta diamantada sao

de alta qualidade, sdo selecionados primeiramente pelas caracteristicas

mineralégicas da rocha, condicbes de corte, condicdes operacionais, tal como

velocidade de corte, refrigeracdo e tipo de ferramenta usada. Se os diamantes
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apresentam baixa resisténcia mecanica, neles poderdo surgir trincas e
provavelmente serdo triturados. Se apresentarem resisténcia elevada e tenacidade,
dificilmente irdo se fraturar para produzir novas arestas de corte.

Segundo Przyklenk [1993], o desgaste da ferramenta inicia-se através do
desgaste da particula abrasiva, que é responsavel pelo corte — nesse caso, 0
diamante — causando o seu abaulamento (planificagcdo ou embotamento do gré&o
abrasivo). Em seguida, a matriz ligante também sofre um desgaste, diminuindo a
area na qual a particula abrasiva se sustenta sobre tal matriz. Com o aumento deste
desgaste até um ponto critico, a particula abrasiva se desprende e uma nova
camada de particulas abrasivas comeca a surgir. Esse desprendimento das
particulas para o surgimento de uma nova camada € chamado de “pull-out”.

Segundo Tdnshoff et al [2001], o desgaste dos cristais de diamantes pode ser
dividido em grupos distintos, baseados em técnicas de analise sucedidas. De acordo
com os diamantes apds desgaste, 0s que apresentam a mesma estrutura da Figura
2.24 (a), ndo revelam danos em sua superficie e estdo em sua condi¢cao original na
matriz metélica, sendo, portanto denominados de intactos ou ndo desgastados. Em
(b), corresponde ao grupo dos diamantes desgastados, por fratura fragil ou lascados,
devido ao carregamento térmico seguido por resfriamento rapido, mas também
devido a carregamento mecanico. Se os cristais de diamantes sdo suficientemente
friaveis (baixa tenacidade), os diamantes sdo desgastados até o fim e novas zonas
de corte sédo formadas. Este tipo de desgaste é favoravel, desde que novas faces ou
arestas de corte (cristais), sejam constantemente geradas. Para os cristais de
diamantes cuja estrutura se assemelha a (c), estes correspondem aos que sofreram
abraséo, pois devido ao atrito entre os cristais de diamante na matriz com o material
a ser cortado, ocorre desgaste mecanico. Entdo, o material é continuamente
removido do cristal de diamante, resultando em uma planificacdo da zona de corte.
Por fim, em (d) representam-se os cristais de diamantes que sofreram destacamento
ou “pull-out”, pois, com este tipo de desgaste, ocorre destacamento completo dos
cristais de diamante da matriz. As forcas de confinamento sdo insuficientes para
reter o cristal na matriz. Neste caso, a matriz tem uma dureza impropria ou as
pressdes de contato sobre os diamantes sdo bastante elevadas, resultando em
excessivo desgaste. Estudo posterior [Oliveira, 2009] mostrou que 0s aspectos
microestruturais da Figura 2.24, de a-d, ilustra exatamente a sequéncia do desgaste

ao longo do tempo.
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desgastado, (b) desgastado por fratura fragil (lascado), (c) planificado, (d) destacado
ou “pull-out” [Tonshoff et al., 2001].

Tonshoff et al., [2001], investigaram o comportamento de desgaste dos
diamantes durante usinagem de ac¢o austenitico com fio diamantado. No ensaio de
vida da ferramenta, o comportamento de desgaste do fio foi considerado positivo.
Apos um tempo de duas horas de corte, foi observado que cerca de 80% dos
diamantes estavam na condi¢cdo de intacto ou clivado, e apenas cerca de 20% dos
diamantes ndo contribuiram de maneira efetiva para o corte. Pode ser observado
gue a planificacdo dos cristais de diamantes e também o destacamento (ou pull-out)
dos mesmos a partir do ligante, causou uma redugéo do desempenho de corte. Isso
pode ser observado através da analise da Figura 2.25.
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Figura 2.25 — Avaliacdo do desgaste dos diamantes em usinagem de aco austenitico
[Tonshoff et al., 2001].

Diante desta fundamentacdo apresentada, pode-se observar que houve
pouco avanco na Uultima década no tocante ao processamento de ferramentas
diamantadas do tipo impregnadas (metalurgia do pd). Assim, o Brasil permanece
sendo um tipico importador de ferramentas de corte diamantadas, que s&o
fabricadas via Metalurgia do PO, onde a primeira etapa consiste da mistura de
diamante com o p6 de metal ligante, seguida de prensagem uniaxial ou isostética a
frio da mistura, ou prensagem a quente. ApOs a sinterizacdo, procede-se com a
brasagem (soldagem) dos compositos diamantados impregnados no tubo metalico,
(Aco carbono), obtendo-se as perolas diamantadas. Neste sentido, esta dissertacao
de mestrado foca o processamento de pérolas diamantadas por prensagem a
quente, sinterizando o compdsito diamantado no tubo metalico, eliminando o

processo de soldagem. Para tal, utilizou-se como matriz ligante o p6 comercial da
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liga ferritica DIABASE-V21(Fe-Cu-Co-Sn), empregando-se diamantes de alta
gualidade (dureza e tenacidade) com revestimentos de SiC e Ni, visando o ganho
em adesdo e protecdo das particulas abrasivas. Neste contexto, sdo conduzidos
ensaios exploratorios comparativos do material produzido com pérolas diamantadas
comerciais (importadas), visando o dominio e préprio desenvolvimento da tecnologia

de processamento desta classe de ferramentas.
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CAPITULO 3 — MATERIAIS E METODOS
3.1 — Apresentacéo

Neste trabalho, é apresentado o processamento e caracterizacado de pérolas
de fios diamantados, as quais foram manufaturadas por prensagem a quente

segundo as técnicas da metalurgia do pd, e posteriormente caracterizadas e

ensaiadas. A Figura 3.1 mostra o roteiro sucinto do desenvolvimento dos trabalhos.

Mistura: metais ligantes + diamantes
Prensagem a quente

Caracterizacao e ensaio das perolas diamantadas

Figura 3.1- Rota Industrial de processamento dos compdsitos diamantados via

metalurgia do po.

3.2 — Caracterizacao dos Pos

O po6 comercial que é usado neste trabalho é da liga ferritica DIABASE-V21
(Fe-Co-Cu-Sn). Este € quimicamente pré-ligado (prealloyed) num processo de
manufatura onde os elementos constituintes sdo combinados para produzir uma liga
finamente dispersa e extremamente homogénea. O pd metdlico foi adquirido da
empresa Dr. FRITSCH. Antes de produzir os compdsitos diamantados, foi realizada
a caracterizacdo das matérias-primas. Com relacdo a pureza dos pos de metais
ligantes e de diamantes, foram feitas as exigéncias necessarias aos
fabricantes/vendedores dos mesmos, principalmente no que tange aos teores de
oxigénio, carbono, enxofre, dentre outros elementos. A andlise quimica foi feita via
EDX no laboratério de Engenharia Civil — LECIV/CCT/UENF, explicitada na
Tabela 3.1. Pode ser notado da tabela abaixo, a presenca de poucas impurezas,

fator positivo para o sucesso da manufatura do compasito.
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Tabela 3.1 — Andlise quimica do p6 pré-ligado DIABASE-V21 (fabricado por

processo hidrometalurgico — Dr. FRITSCH) — % em peso.

Elemento Quimico | Simbolo | % em peso
Ferro Fe 61,094
Cobre Cu 21,212
Cobalto Co 12,564
Estanho Sn 2,602
Fosforo 1,888
Enxofre S 0,640

O pé ligante DIABASE-V21 foi submetido a andlise de tamanho médio dos

aglomerados, obtidos via sedigrafia — a Laser — no Laboratério de Fisica —

LMCME/UFRN e o resultado € apresentado na Tabela 3.2 e Figura 3.2, onde se

observa que o tamanho médio de particula é 27,59 pum.

Tabela 3.2 — Tamanho médio de aglomerados do p6 pré-ligado DIABASE-V21.

Ultrasom
Concentracao
Diametro a 10%
Diametro a 50%
Diametro a 90%
Diametro médio
Fraunhofer
Densidade/Fator

Superficie especifica
Diluicao automatica

Medida./Limp.

SOP : Repetibilidade

- 60 S

- 63

- 9.55 mu
21.90 mu
5447 mu
27.59 mu

- Nao / Nao

- 60/60/2
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Figura 3.2 - Gréafico do tamanho médio de aglomerados do p6 pré-ligado
DIABASE-V21.

3.3 — Definicdo da Mistura

A primeira sinterizacdo foi realizada com materiais de baixo custo, como o
Ferro puro e areia de rio (silica), com finalidade de ensaio exploratério. O ferro
substituiu a liga metélica comercial DIABASE-V21, e os grdos de areia fizeram a
funcdo dos diamantes nas pérolas. Dessa forma, foi possivel verificar as dimensdes
das pérolas, assim como a distribuicdo dos gréos abrasivos no metal ligante, e a
adesao do composito (ferro+areia) no tubo metéalico durante a prensagem a quente.
O tamanho médio de particula do p6 de ferro utilizado foi de 89,02 um e os gréaos de
areia foram peneirados em peneiras de 40 e 50 mesh, para se atingir a
granulometria desejada, ou seja, a que ficou retida na peneira de 50 mesh. Esse
procedimento foi usado devido o alto preco dos diamantes e dos pos metalicos
usados na fabricacéo de ferramentas diamantadas.

Apés a etapa de ensaio, realizou-se 0 processamento de pérolas de fios
diamantados, com o p6 comercial de liga ferritica DIABASE-V21 (Fe-Cu-Co-Sn),
sendo processados via metalurgia do p6 (prensagem a quente). Assim, segundo a
regra das misturas para sistemas particulados [German, 1992], tem-se, para o

calculo da densidade teérica da matriz metalica (or):
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Onde: m_ = 96%p € a massa do ligante; mp= 4%p é a massa do diamante.

Considerando-se a massa total como 100 gramas, de acordo com as
estequiometrias da amostra, para efeito de calculo. A densidade do po
DIABASE V-21 é de 8,0 g/cm?3 e do diamante, 3,48 g/cm3.

Os diamantes utilizados foram adquiridos da Diamond Inovations (Trademark
of General Electric Company, USA), tipo MBS960SI2 — alta tenacidade e resisténcia
ao impacto, com revestimentos de carbeto de silicio (SiC) e Niquel (Ni) — para
aumentar a adesdo na matriz, na granulometria 40/50 mesh (425-300um), na
concentracdo 50, que se refere a 13% em volume de diamante por cm3 ou
0,44 gramas de diamante/cm3 (concentracdo usual de diamantes nas pérolas

comerciais —vide Tabela 2.10) — proprio para uso com matriz ferrosa.

3.4 - Determinacdo da Massa por Amostra

A mistura € realizada em misturador industrial para metais e diamantes,
fabricado pela Pyramid, durante o tempo de 20 minutos. O teor de diamantes
adicionado a liga metalica foi de 4% em peso.

Para calcular o valor da massa necessaria para cada amostra, utilizou-se a
Equacao 3.2, que relaciona o valor da densidade tedrica da mistura (pr), € 0 volume

do molde de grafite de diametro 11mm.

M (32
Pr vV
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A mistura foi confinada nas cavidades cilindricas da matriz de sinterizacao
para a prensagem a quente, conforme descrito em detalhes na secdo 3.5. A
Figura 3.3 esboca o desenho da futura pérola de fio diamantado. Os dados para
calcular o volume de confinamento para uma pérola pode ser observado na
Tabela 3.3.

V= m(D)* - (d)°]l
4

VR

(3.3)

V = 0,268 cm®
Calculam-se o valor da massa para cada amostra utilizando-se a Expressao
3.2 e o valor obtido para o volume. A quantidade necessaria em massa de ligante

para cada amostra foi de 2,038 g.

A R C D

Figura 3.3 — Desenho esquematico das Partes de uma pérola diamantada, produzida

por este trabalho: (a) Tubo metéalico com canais externo em Aco 1045, (b) Tubo
metalico sem canais em Aco 1045, (c) compdésito diamantado, (d) Pérola

diamantada.

Tabela 3.3 — Dados dimensionais da pérola de fio diamantado.

Pérola Lo
DERES (Composito diamantado) 1D BT
J. (didmetro externo) 11 mm 8 mm
@; (didametro interno) 8 mm 5 mm
Comprimento 6 mm 12 mm
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3.5 — Condicéo de Sinterizagao - Prensagem a Quente

Esta é a etapa mais importante do processamento das amostras, onde se

garante a forma e tolerancia dimensional e a densificacdo da mistura dos metais

ligantes com os diamantes, pelos mecanismos de prensagem e sinterizacao.

O aparelho de sinterizacdo utilizado no processo € composto por uma caixa

retangular externa de aco temperado, uma caixa retangular interna de aco

temperado e isolante térmico de alumina, conforme Figura 3.4.

Placas de alumina

Matriz de grafite

Parafuso de ajuste

Caixa externa (ago)

Caixa interna desmontavel

Figura 3.4 — Matriz de sinterizacao utilizado na prensagem a quente.

As pérolas diamantados produzidas segundo a rota de prensagem a quente,

que € a principal rota industrial da manufatura de ferramentas diamantadas, onde a

prensagem dos pOs ocorre concomitantemente assistida por

temperatura

(sinterizac&o). Isso foi feito na prensa a quente industrial — Pyramid, e foram

utilizados os seguintes parametros:

T =800°C
* P =35MPa

¢ t= 3 minutos
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O parametro temperatura esta baseado no que se utiliza na industria para a
manufatura de compdésitos diamantados para serras e pérolas de fios diamantados,
por exemplo (800°C a 850°C). Del Villar et al., (2001) mostraram serem esta a
pressdo e tempo recomendados para a prensagem a quente de compdsitos
diamantados, justificando serem estes valores mundialmente utilizados, ficando
como proposta para trabalhos futuros um estudo da variagdo da pressao no
processamento de ferramenta de corte.

O poé pré-ligado misturado com diamantes € prensado a quente em uma
matriz de sinterizagdo de eletrografite com 4 cavidades cilindricas de diametro 11
mm, altura das amostras para aproximadamente 6 mm.

O processo de montagem da matriz de sinterizacdo se inicia com 0 seu
encaixe no interior da caixa retangular externa (caixa em aco), com montagem da
caixa retangular interna (barra chata em aco) e pela observa¢do da mesma quanto a
fixacdo dos parafusos, entrada do termopar desimpedida e introducéo dos pistoes
de grafite inferiores nos orificios da matriz. Em seguida, utilizou-se uma barra de
grafite, apoio inferior, com as mesmas dimensfes da matriz de sinterizacdo que
deve ser posta na parte da prensa onde ocorre a passagem da corrente elétrica de
modo que ficasse centralizada. Posteriormente era colocada a matriz de sinterizacao
sobre o apoio inferior, de tal modo que ficasse alinhados e entdo em cada orificio,
contendo os pistdes inferiores, adiciona-se os pdés misturados com diamante e
pesados de acordo com a estequiometria e dimensdes desejadas.

E por ultimo, fechavam-se os orificios preenchidos por pé pelos pistdes de
grafite superiores, conferindo-se todos os pistdes, que se encaixam perfeitamente na
matriz de sinterizacdo, e a cubriam com o apoio superior de grafite, verificando se o
conjunto estava alinhado e centralizado na prensa.

ApOs este processo, era colocado o termopar e a prensa era ligada sem carga
até atingir a temperatura de 200°C, e acima desta temperatura comecava a
acrescentar forca determinada para o experimento até a matriz de grafite alcancar a
temperatura desejada. Apds isso se iniciava a sinterizacdo, durante o tempo
estipulado devido a passagem de corrente elétrica pelo conjunto, fazendo a matriz
de sinterizacdo aquecer e até sinterizar os pos, dependendo da temperatura

utilizada.
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Os compésitos diamantados foram sinterizados diretamente no tubo metalico
(suporte das pérolas de fios diamantados), eliminando o posterior processo de
brasagem dos segmentos diamantados. Foram sinterizadas 40 (quarentas) pérolas

de fios diamantados para realizacao deste trabalho.

3.6 — Preparacao Metalografica dos Corpos Sinteriza  dos

Apés a etapa de sinterizacdo (prensagem a quente), lixavam-se todos os
compositos diamantados em uma politriz semi-automética, usando lixas de 100 e
220 mesh, com o objetivo de retirar apenas as rebarbas laterais oriundas de fluxo

metalico durante a sinterizacao.

3.7 — Ensaio de Cisalhamento

O ensaio de resisténcia ao cisalhamento foi empregado para verificar a
adesdo do compésito diamantado no tubo metalico. Para tal, utilizou-se cilindro
metalico com 5 canais externos de 0,20 mm profundidade e espacamento 1 mm,
como também tubos sem canais com rugosidade de 0,98um (Vide Figura 3.3 e
Tabela 3.3).

Os ensaios de cisalhamento foram feitos em um equipamento universal de
ensaios mecanicos INSTRON, modelo 5582 — 100 KN de capacidade, usando uma
velocidade de 0,10 mm/min, disponivel no SEMMA/CCT/UENF.

Foram utilizadas oito (8) pérolas diamantadas produzidas por este trabalho
para realizar o ensaio de cisalhamento, sendo quatro (4) sinterizadas em tubos de

aco com canais e quatro (4) em tubos de aco sem canais.
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3.8 — Ensaio de Resisténcia a Abrasao

As pérolas sinterizadas estudadas neste trabalho, foram submetidas a
ensaios de resisténcia a abrasdao. O material para corte era um granito cinza, com
estrutura orientada, de granulometria grossa, variando de 4 a 20 mm.
Petrograficamente classificado como biotita monzogranito, contendo 32% de
quartzo, 31% de microlina micropertitico, 24% de plagioclasio, 11% de biotita e 2%
de acessérios. Apresentava massa especifica de 2,67 g/cm?®, absorcéo de agua de
0,35% e porosidade total de 0,93%. Foi entdo produzido um disco deste granito com
diametro externo e interno de 70 e 40 cm respectivamente, com altura de 5 cm. Este
disco foi instalado horizontalmente na mesa do Simulador Fisico interfaceado com
computador tipo AMSLER modificado, microprocessado modelo AB800-E fabricado
pela Contenco, disponivel no SMSD/LAMAV/UENF, e utilizava o software Pavitest
Abrasimetro 2.31 para a obtencdo de dados, cuja a foto se encontra na Figura 3.5.

5co abrasivo

Figura 3.5 — Abrasimetro especial modificado microprocessado.

As amostras foram acopladas verticalmente ao disco de granito em um
suporte com fixador.

A rotagdo visada da mesa de granito foi de 20 rpm, com uma forca vertical
(peso solto) sobre as amostras de 2 kgf, o que representava as melhores condi¢des

de ensaios nesta maquina e para estes materiais, segundo estudos realizados por
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Oliveira e Filgueira (2007). Uma vez posicionada sobre o disco de granito, a amostra
se mantinha fixa em uma linha de corte.

As amostras foram submetidas a condi¢cdes bem mais severas que quando
em operacao de corte nas lavras de rochas ornamentais, pois sob a carga vertical
aplicada e as irregularidades do disco de granito geram-se grandes impactos na
zona de corte. Os tempos de ensaio foram de 2, 6 e 12 minutos.

As amostras foram pesadas antes e apdés cada ensaio em balanca digital
Marte de resolucdo 0,001g, para medir a variacdo de massa e determinar a
resisténcia a abrasdo das amostras. Isso pode ser determinado através das

equacgoes 3.4 e 3.5.

_m-m
AM = T x100 3.4)

onde: AM é a perda de massa (%); m; € amassa inicial e m; é a massa final.

1
RA= m (3.5)

Onde: RA é a resisténcia a abrasao (%).

ApOs essas medicbes, foram esbocados graficos para avaliar a
microestrutura de cada tipo de pérola no que tange a classificacdo defeito no
processo de desgaste, em funcéo dos tempos de ensaio de resisténcia a abraséo.

Para este ensaio foram utilizadas cinco (5) amostras, seja da pérola produzida
por este trabalho seja de cada pérola diamantada importada dos seguintes paises
de fabricacdo: pérola comercial China, pérola comercial Italia e pérola comercial
Africa do Sul.

3.9 — Microscopia Eletronica de Varredura

Apés cada tempo de ensaio de abrasdo as amostras foram submetidas a
analises da microestrutura no microscopio eletrénico Shimadzu, disponivel no
LAMAV/CCT/UENF, sendo as imagens geradas a partir de elétrons secundarios
(SE) com aumentos de 35, 50, 100 e 200x, para definicho dos modos de falha,

desgaste da matriz, area exposta e distribuicdo dos cristais de diamante.
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3.10- Microanalise

Com o auxilio de um espectrometro por dispersdo de energia de raios-X
(EDS), acoplado ao microscopio eletrénico Shimadzu, SSX-550, disponivel no
LAMAV/CCT/UENF, foi realizada a microanalise pontual, obtendo-se informacdes
sobre a presenca de fases e soluc¢des sélidas, composi¢cdo quimica da amostra de
forma qualitativa e, a distribuicdo dos elementos quimicos presentes atraves do

mapeamento por raios-X caracteristicos dos constituintes metalicos.

3.11- Difracéo de Raios-X (DRX)

A andlise difratométrica das pérolas diamantadas pesquisadas foram
efetuadas em um difratbmetro do tipo Shimadzu, disponivel no LAMAV/CCT/UENF,
utilizando filtro de niquel no feixe primario, com uma tenséo de 40 Kv e corrente de
30 mA. A varredura foi feita variando 2© de 30 a 100°, com passo (A©) de 0,03 s e
tempo de 0,6 s, usando a radiagéo de Cu-Ka.

A determinacdo das caracteristicas dos difratogramas e a identificacdo das
fases presentes nas matrizes metalicas foram realizadas com o auxilio do banco de
dados cristalograficos do JCPDS (Joint Committee of Powder Diffraction Standards),

versdo 2.1 e atualizado em 2000.

3.12- Espectroscopia de Raios-X (EDX)

Para determinar quantitativamente os elementos presentes nas trés (03)
pérolas diamantadas comerciais pesquisadas foi utilizado um espectrémetro de
fluorescéncia de raios-X do tipo EDX-Shimadzu - (Energy Dispersive X-Ray

Spectrometer), disponivel no laboratorio de Engenharia Civil - LECIV/CCT/UENF.
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CAPITULO 4 — RESULTADOS E DISCUSSAO

No presente capitulo, sdo apresentados e discutidos os resultados referentes
a obtencao e caracterizacdo das pérolas de fios diamantados, produzidas atraveés do
processo de sinterizacdo por prensagem a quente. Os ensaios aos quais as

amostras foram submetidas tém cunho comparativo entre si.

4.1- Pérolas Diamantadas

As pérolas diamantadas produzidas por este trabalho, foram processadas por
prensagem a quente a 35MPa/800°C/3minutos. Utilizou-se p6 comercial ferritico
Fe-Cu-Co-Sn (DIABASE-V21) e diamantes de alta qualidade, granulometria 40/50
mesh (425-300um). As etapas do processamento sao descritas detalhadamente no
capitulo 3.5.

Segundo Oliveira e Filgueira [2008], as pérolas diamantadas produzidas
industrialmente sdo sinterizadas sem o suporte (tubo metalico). Em seguida, os
compositos diamantados sédo brasados no tubo metalico, com solda de prata. A
prata (Ag) possui um ponto de fusdo superior a alguns materiais, como por exemplo
o estanho e, além de 6tima adesdo com o0s materiais da pérola diamantada,
apresenta melhor fluidez ao longo da interface entre o tubo e a superficie interna da
pérola, ja que a brasagem é feita apenas ao longo de uma das extremidades.

Os compésitos diamantados das pérolas produzidas por este estudo, foram
sinterizados diretamente no tubo de a¢o. Dessa forma, ndo se torna necessario o
trabalho de soldagem do compdsito no suporte metalico. As Figuras 4.1 e 4.2
fornecem uma ampla visdo das pérolas produzidas.

A seta tracejada na Figura 4.2, mostra o tubo metélico e a seta continua

indica o compdsito diamantado, o qual é responséavel pela acdo de corte.
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Figura 4.1 - Pérolas Diamantadas Fe-Cu-Co-Sn (DIABASE-V21), produzidas por
este estudo.

Figura 4.2 - Aspecto dimensional das pérolas produzidas por este trabalho com a
liga metalica DIABASE-V21 (escala em mm).
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4.2- Analise Microestrutural do Compodsito Diamantad 0 Fe-Cu-Co-Sn
(DIABASE-V21)

As Figuras 4.3 a 4.6 apresentadas adiante mostram a distribuicdo dos cristais
de diamantes na matriz ligante de Fe-Cu-Co-Sn, bem como alguns fendmenos do
comportamento dos diamantes no compadsito durante o trabalho de corte.

Na Figura 4.3, observa-se a distribuicdo uniforme dos cristais de diamante na
matriz metélica, que contribui para retencdo dos diamantes durante o trabalho de
corte da pérola de fio diamantado, ap0s ensaio de resisténcia a abrasédo de 2
minutos.

Pode-se perceber também que, além da boa distribuicdo dos cristais, 0s
mesmos apresentam diferentes alturas de protrusdo (altura exposta do diamante),
sendo mais marcante esta caracteristica a medida que aumenta o tempo de ensaio
de abrasdo do compdsito. Foi possivel observar que os diamantes apresentavam
poucos defeitos, indicando inicio do processo de corte. Além disso, pode ser visto a
boa ancoragem dos cristais de diamante na matriz metalica, que € um fator positivo
e determinante para desempenho e vida Gtil da ferramenta diamantada.

A Figura 4.4, apresenta uma foto da matriz metalica desgastada apds ensaio,
onde os diamantes foram descobertos e surgiram as faces cortantes, que séo
favoraveis ao processo de corte da rocha. Com o decorrer do ensaio de resisténcia a
abrasao, os cristais de diamante desgastados ou sem capacidade de corte eram
liberados e novos cristais surgiam para dar continuidade ao processo ( vide setas na
Figura 4.4). A matriz metalica deve segurar os cristais de diamantes, evitando o

desprendimento prematuro durante o trabalho de corte.
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:

AccY  Probe Mag WD Det FH——————1 500um
15.0k¥ 30 x35 50 SE LAMAY/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.3 - Distribuigéo dos cristais de diamante na matriz ligante Fe-Cu-Co-Sn

(DIABASE-V21) ap0s ensaio de Resisténcia a abrasao, durante 2 minutos.

AccY  Probe Mag WD Det H—————— 500um
150kY 30 x40 17 SE LAMAY/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.4 - Desgaste do compadsito DIABASE-V21 e surgimento de diamantes com
diferentes tamanhos de area exposta, apos 6 minutos de ensaio.
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Como j& mencionado no Capitulo 2 deste trabalho, as ferramentas
diamantadas estdo expostas as severas condigcbes de corte, sendo as cargas
normais as superficie de desgaste normalmente altas, causando desgaste da
particula abrasiva e da matriz ligante. Neste sentido, 0 ensaio de resisténcia a
abrasédo das pérolas de fio diamantado foi realizado em abrasimetro modificado
utilizando um disco de granito de granulometria grossa, onde as condi¢cdes de corte
foram mais severas que quando em operacdo de corte em lavra de rochas
ornamentais. Em tal ensaio foi aplicado uma elevada carga vertical sobre as
amostras, bem como a irregularidade na superficie do disco de granito, gerando-se
maiores impactos durante a operacdo de corte. Esse comportamento durante o
processo de corte, pode afetar negativamente a vida util da ferramenta, causando o
desgaste por fratura fragil ou a “quebra” prematura dos cristais de diamantes (vide
Figura 4.5). Pode-se perceber que o monocristal de diamante desgastou alguns
vértices, outros se encontram intactos e clivados. Ndo é comum a ocorréncia desse
fenbmeno nos primeiros minutos de corte nas pedreiras, pois a maquina tensiona o
fio diamantado de forma gradativa até a carga determinada e, ao mesmo tempo, faz

com que este ultimo gire, alcancando a velocidade de corte.

AccY Frobe Mag WD Det F—— 100um
15.0k¥Y 30 =120 17 SE LAMAY/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.5 - Micrografia do diamante clivado (quebrado) do compdsito DIABASE-
V21, ap6s 2 minutos de ensaio de desgaste por abrasao.
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Na Figura 4.6, observam-se as morfologias do desgaste dos cristais de
diamante em estagio diferentes. Pode-se identificar a formacdo de aberturas (gap)
oriundas de fadiga de contato, gerada pelos carregamentos térmicos e mecanicos. A
clivagem neste diamante é evidente, sendo favoravel para o processo de corte,
devido as inumeras faces cortantes e maior altura de protrusdo. Nesta mesma
micrografia, observa-se o destacamento de um cristal de diamante da matriz ligante,
culminando com o fechamento de um “buraco”, sendo esse fendbmeno chamado de
“pull-out” (circulo da Figura 4.6). Ao mesmo tempo, novos diamantes intactos que
estavam no interior da matriz surgem com novas faces cortantes, proporcionando o
processo de desgaste continuo de uma ferramenta diamantada (seta tracejada da
Figura 4.6). Uma retencéo inadequada ou ruim dos cristais de diamante € um dos
principais fatores negativos que diminui a vida Gtil e desempenho de uma ferramenta
de corte, elevando os custos operacionais. Desta forma é de fundamental
importancia a selecdo de um ligante adequado, de acordo com abrasividade e
dureza da rocha a ser cortada, como também, para adesdo dos diamantes e
equilibrio da taxa de desgaste da matriz metalica.

S A s

AccV Probe Mag WD Det ———1 100um
150kY 30 =x100 17 5SE LAMAV/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.6 - Micrografia mostrando varios estagios de desgaste do compadsito

diamantado DIABASE-V21, apds 12 minutos de ensaio de abraséao.
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4.3- Espectroscopia de Raios-X (EDX)

As amostras foram submetidas ao ensaio de analises quimica via EDX —
Shimadzu — (Energy Dispersive X-Ray Spectrometer), na superficie das pérolas
diamantadas para a definicho dos elementos presentes. Os resultados sé&o
mostrados na Tabela 4.1, e no Apéndice A, Figuras 1, 2 e 3.

Tabela 4.1- Resultados de analise quimica da matriz ligante das pérolas comerciais,
obtidos via EDX.

Pérola Comercial Africa do Sul Pérola Comercial Italia Pérola Comercial China
Elementos % em peso Elementos | % em peso Elementos % em peso

Cu 45,669 Co 58,030 Fe 72,704

Fe 35,123 Fe 21,331 Ni 10,642

Zn 15,115 W 11,501 Cu 8,105

Sn 3,006 Cu 4,640 Zn 4,873

Ni 1,088 Ag 4,498 Sn 3,487

- - - - Mn 0,189

Interessante observar que, para pérola comercial Italia, o tungsténio presente
nao se refere a tungsténio metalico puro, trata-se de WC — carbeto de tungsténio
conforme descrito na revisdo bibliografica - Capitulo 2.3. Sendo assim, importante
informar que a técnica de EDX nao diferencia o metal tungsténio puro de seu
carbeto (ligado ao carbono-C). Assim, faz-se necessario a realizacdo de ensaio de
difracédo de raios-X (DRX) para dar garantias de que se trata realmente de WC.

As caracteristicas dos elementos selecionados, presentes na composicdo das
pérolas de fio diamantado, podem ser visto na referéncia Callister [2008] através da
Tabela 1, Apéndice B.

4 .4- Anélise Estrutural

A Difracdo de Raios-X (DRX) é uma técnica usada para a determinacao de

estruturas presentes nos compositos diamantados, a qual foi realizada ap6s 6

minutos do ensaio de resisténcia a abrasdo das amostras. Desta forma, se obteve
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uma geometria plana na superficie do compdésito das pérolas de fio diamantado,
sendo favoravel a causar feixes difratados durante o ensaio de difracdo de raios-X.

O difratograma da amostra DIABASE-V21 e a pérola comercial China,
apresentaram o background pouco ruidoso e consideraveis intensidades em relacéo
as demais amostras estudadas. Sendo comparados os difratogramas encontrados
com os padrbes cristalograficos presentes no software PCPDWIN Fichas JCPDS
(versdo 2.1 e atualizado em 2000), para identificacdo dos picos apresentados na

analise qualitativa por difracdo de raios-X das pérolas diamantadas.

4.4.1- Difratograma da liga Metélica Fe-Cu-Co-Sn (D IABASE-V21)

O difratograma da pérola de fio diamantado Fe-Cu-Co-Sn-Diamante esta
apresentada na Figura 4.7, evidenciando a presenca predominante da solucdes
solidas Co3Fe4, Fe4Cu3 e Cul0Sn3.

Segundo Callister [2008], uma solucdo sélida se forma a medida que os
atomos de soluto (elemento de menor concentracdo) sdo adicionados ao material
hospedeiro “solvente” (elemento de maior concentracdo). Dessa forma, a estrutura
cristalina € mantida e nenhuma nova estrutura é formada.

O Ferro e Cobalto tém os seus respectivos pontos de fusdo superiores a
temperatura de sinterizacdo usada neste trabalho, porém a afinidade dos elementos
e a solubilidades de um para com o outro, vista no diagrama de fases (Apéndice C,
Figura 1), faz com que os mesmos sinterizem por meio de uma solucdo solida,
sendo mais provaveis de ocorrerem em maiores quantidades nas ligas Fe-Cu-Co.
Existe uma pequena diferenca entre os diametros atémicos de Fe e Co, 0,124 e
0,125 nm respectivamente, isso pode contribuir para a formacao de solugdes solidas
substitucionais de Fe-Co.

Na Figura 4.7, a alta solubilidade entre Fe e Co e a prensagem a quente a
temperatura de 800°C, parametro baseado no que se utliza na indastria para
fabricacdo de pérolas de fios diamantados, podem ter contribuido para a formacgéo
desta fase dura de CoFe [Kittel, 2006].

O tamanho atdomico dos elementos Fe, Cu e Co (0,124 nm, 0,128 nm e
0,125 nm, respectivamente) deve ser levado em consideracdo, pois quantidades

apreciaveis do soluto podem ser acomodadas na solucdo solida somente quando a
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diferenca entre os raios atdbmicos dos dois tipos de atomos € menor do que
aproximadamente +15%. De outra forma, os &tomos do soluto irdo criar distor¢cdes
substanciais na rede cristalina e uma nova fase ira se formar [Callister, 2008].

A presenca de solucdo soélida Fe4Cu3 é caracterizada pela elevada
solubilidade do cobre em ferro. Isto pode ser verificado mediante analise do
diagrama de fases do sistema Cu-Fe, na referéncia ASM Handbook [1973], através

do Apéndice C, Figura 2.
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Figura 4.7- Difratograma de raios-X obtido na analise da pérola diamantada
processada com a liga DIABASE-V21 por prensagem a quente
(T=800°C, P= 35MPa, t= 3 minutos).

Interessante observar que, para esta liga, existe uma rica participacao da
solucéo solida Cul0Sn3 (bronze), nos angulos 20 de 42,259°; 48,954° e 64,717°.
Os atomos de estanho séo relativamente grandes em comparagdo com 0S atomos
de cobre, mas apesar disso possuem solubilidade relativamente elevada no cobre,
para o intervalo de temperatura entre 300 e 800°C, conforme pode ser visto no
digrama de fase Cu-Sn (Apéndice C, Figura 3). Esta solubilidade do estanho no
cobre diminui acentualmente com o decréscimo da temperatura, abaixo de 300°C.
Neste diagrama, na temperatura de 800°C, observa-se uma extensa presenca de
liquido, formada pelo estanho, e a formacé&o da solucdo sélida. Aléem disso, pode-se

ter ocorrido precipitados de n’, € e d.
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O difratograma desta anélise é bem similar aguele descrita no trabalho de
Barbosa [2008]. A Tabela 1, Apéndice D, apresenta os resultados obtidos pela
difracdo de raios-X da Liga DIABASE-V21 e a identificacdo das fases presentes

pelos cartdes do JCPDS (Apéndice D, Figura 1).

4.4.2- Difratograma da liga Metélica Fe-Ni-Cu-Zn-Sn -Mn (Pérola

Comercial China)

A Tabela 2, Apéndice D, apresenta os resultados obtidos pela difracdo de
raios-X da pérola comercial China (72,704%Fe-10,642%Ni-8,105%Cu-4,873%Zn-
3,487%Sn-0,189%Mn) e a identificacdo das fases presentes. O resultado da analise,
Figura 4.8, revelou a presenca majoritaria das solucdes soélidas Fe4Cu3 e NiSn (HC).

Pela comparacdo da pérola comercial China com a pérola comercial Italia,
pode-se observar o elevado teor de ferro na composicédo e a auséncia de Cobalto
em sua liga.

Na Figura 4.8, no angulo 206 de 44,365°, verifica-se um pico definido como
FeNi3. Neste caso, existe uma diferenca pequena entre os diametros atdomicos de
Fe e Ni, 0,124 e 0,125 nm, espera-se que isso possa contribuir para a formacao de
solucéo solida Fe-Ni.

Os picos representados por NiSn (44,365°, 81,623° e 98,361°) é caracterizado
pela solubilidade do estanho em niquel, cerca de 12%p para temperatura de 800°
vista no diagrama de fases Ni-Sn (Figura 4, Apéndice C). Observa-se a presenca de
liquido, formado pelo estanho, e formacao de solucao sélida. Além disso, pode-se ter
ocorrido precipitados de B, y e o.

O pico de angulo de 20 de 42,316°, verifica-se um pico definido como
Cu0.64Zn0.36 (CFC). Neste caso, a solubilidade do Zn em Cu favorece a formacéo
de solucao sdlida, conforme sera explanado no item 4.4.3.

A analise do difratograma da Figura 4.8 revelou picos de Fe4Cu3, similar ao
difratograma da pérola comercial Africa do Sul, nos angulos 26 de 44,365°, 64,548°
e 81,623°. Sendo assim, a explanacao sobre esta solucdo solida no item 4.4.3 pode

ser usada para pérola comercial China.
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Figura 4.8 - Difratograma de raios-X obtido na analise da pérola diamantada

comercial China.

E muito importante informar que a técnica de difragdo de raios-X ndo capta
elementos em percentual inferior a 3%. Dessa forma, é possivel afirmar que ndo ha
pico do elemento manganés (Mn) devido o baixo percentual na liga.

As fichas de padrdes cristalograficos retirados do software JCPDS, para

analise da pérola comercial China, est4 apresentado no Apéndice D, Figura 2.

4.4.3- Difratograma da liga Metélica Cu-Fe-Zn-Sn-Ni  (Pérola Comercial
Africa do Sul)

A Figura 4.9 mostra a difratograma da pérola comercial Africa do Sul
45,669%Cu-35,123%Fe-15,115%27n-3,006%Sn-1,088%Ni, a qual € composta pelas
solugdes solidas NiSn, Fe4Cu3, FeSn2, CuzZn, FeZnl5 e a fase solida Fe (CCC).

Na Tabela 3, Apéndice D, estdo apresentados os resultados obtidos pela
difracdo de raios-X do composito da pérola comercial Africa do Sul e a identificacéo

das fases presentes.
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Em comparacdo com a liga DIABASE-V21, observa-se na Figura 4.9 a
presenca da solucdo solida Cuzn (latdo), nos angulos 206 de 40,082°; 41,700°
44,350°; 72,230°; 76,847°; 87,112°, uma vez que esta liga ndo apresenta Cobalto
(Co) em sua Composicao.

A alta solubilidade do zinco em cobre pode ser vista no diagrama de fases
Cu-Zn, Figura 5, Apéndice C. Pode-se observar a solubilidade do zinco no cobre de
34 a 38%p, para o intervalo de temperatura entre 800 e 450°C, e uma microestrutura
gue consiste em uma unica fase a, além disso, pode-se ter ocorrido precipitado de p’
e y. Entretanto, o zinco possui rede cristalina hexagonal compacta (HC), ao contrario
do cobre, que é de rede cristalina cubica de face centrada (CFC).

Espera-se que a pequena diferenca entre os diametros dos atomos de Cu e
Zn, cerca de 4%, respectivamente, contribua para a formacao de solu¢des solidas de
Cu-Zn, como pode ser visto no difratograma desta andlise.

Muitas reacbes no processo de fabricacdo de ligas dependem da
transferéncia de massa, seja no interior de um solido especifico, ou a partir de uma
fase liquida, de um gas ou de duas fases solidas. Isto é realizado obrigatoriamente
através da difusdo, que € um fendmeno de transporte de material através do
movimento dos atomos [Callister, 2008].

Na Figura 4.9, nos angulos 20 de 41,700° e 48,110°, verifica-se 0s picos
definido como FeZn15. Neste caso, através do diagrama de fases Fe-Zn (Apéndice
C, Figura 6), observa-se a excelente solubilidade do Zn em Ferro a 800°C, como
também a presenca de liquido, formada pelo zinco e a formagéo de solucéo solida.
Além disso, pode-se ter ocorrido precipitados de 0 e ¢.

Em comparacdo com a liga DIABASE-V21, observa-se a similaridade da
solucdo Fe4Cu3, nos angulos 26 de 44,350° e 64,664°. Analisando o diagrama de
fases Cu-Fe (Apéndice C, Figura 2), a solubilidade do cobre em ferro é da ordem do
dobro da solubilidade do ferro em cobre, formando solucédo solida.

Os picos referentes ao angulo de 31,324° (NiSn) e 35,426° (FeSn2) sdo
caracterizados pela baixa intensidade, provavelmente pelo menor teor destes

elementos na liga.
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Figura 4.9 - Difratograma de raios-X obtido na analise da pérola diamantada

comercial Africa do Sul.

As fichas dos padrdes cristalograficos retirados do software JCPDS, para

andlise da pérola comercial Africa do Sul, sdo apresentadas no Apéndice C,

Figura 3 e 4.

quantidades de solucdo sdélidas.

4.4.4- Difratograma da liga Metalica Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola Comercial

Italia)
A analise do difratograma da pérola comercial Italia revelou maiores
Normalmente, as solu¢des sélidas formadas

durante o processo de sinterizagcédo fornecem dureza a liga metalica.

A Tabela 4, Apéndice D, apresenta os resultados obtidos pela difracdo de

raios-X da liga da pérola comercial Italia 58,030%Co0-21,331%Fe-11,501%W-

4,640%Cu-4,498%Ag e a identificacdo das fases presentes. O resultado da analise,
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Figura 4.10, revelou a presenca de solucdes sélidas CuFe, CoCu, Co3Fe7,
Cu40Fe60, Fe4Cu3, Co7Fe3 (CFC) e fases solidas WC (HC) e Ag.

Os picos de angulo de 20 de 43,801° e 64,272° revelaram como uma solucao
sélida C00.52Cu0.48 (CFC). Esta analise pode ser feita observando o diagrama de
fases Co-Cu (Figura 7, Apéndice C), sendo este sistema bastante similar ao Fe-Co.
Neste diagrama, observa-se a solubilidade do cobre em cobalto trés vezes maior
que a reciproca.

O elemento tungsténio identificado pela analise quimica via EDX, trata-se do
composto WC- carbeto de tungsténio, conforme analise do difratograma da pérola
comercial Italia, apresentado na Figura 4.10. Existem diagramas de fases Fe-W e
Co-W, porém nao foram localizadas fichas de padrdes cristalograficas em radiacéo
de Cu-Ka.

Na Figura 4.10 pode-se claramente notar a presenca de solucdes solidas
FeCo e FeCu, porém a solubilidade do cobalto no ferro € maior do que a do cobre no
ferro. Esse comportamento é perfeitamente observado na referéncia ASM
HANDBOOK, [1973] (Figuras 1 e 2, Apéndice C).

Vale ressaltar que a formacéo da solucéo sdlida FeCo, a qual é responséavel
pela dureza e resisténcia a abrasado da liga, € facilitada pela presenca da fase liquida
do cobre, o qual colabora para difusdo atbmica dos elementos Fe e Co durante a
sinterizacdo [Del Villar et al, 2001; Barbosa, 2008]. Entretanto, foi verificado no
difratograma da pérola comercial Italia uma pequena quantidade da fase dura CoFe
provavelmente o baixo teor de Cu ndo proporcionou a formagdo desta solucao
solida.

Os picos 206 de 39,098° e 81,637°, revelou a presenca de prata (Ag) com
baixa intensidade. Cabe resaltar que foi verificado a existéncia de diagrama de fases
Fe-Ag, porém ndo ocorreu formacdo dessa solugdo solida no difratograma da pérola
comercial Italia.

O difratograma apresentado na Figura 4.10, foi analisado de acordo com as
fichas de padrdes cristalograficos retirados do software JCPDS, evidenciadas no

Apéndice D, Figura 5 e 6.
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Figura 4.10 - Difratograma de raios-X obtido na analise da pérola diamantada

comercial Italia.

4.5- Espectrometria por Dispersdo de Energia de Rai 0s-X (EDS) das Pérolas
Estudadas

As distribuicbes de elementos quimicos em diferentes regibes das ligas
metalicas foram determinadas pela técnica de espectroscopia por Dispersdo de
Energia de Raios-X (EDS), sendo realizada microanalise de modo pontual e

mapeamento por raios-X, das pérolas a base de DIABASE-V21 e pérolas
diamantadas comerciais.
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4.5.1- Compdsito diamantado Fe-Cu-Co-Sn (Pérola DI ABASE-V21)

A microestrutura da liga Fe-Cu-Co-Sn (DIABASE-V21), com a identificacdo
das regides onde foi realizada andlise por EDS pontual, € observada através da
Figura 4.11. De forma detalhada, as Figuras 4.12 a 4.15 apresentam 0s espectros de

emissao caracteristica de raios-X desta liga.

pet F——— 200um
SE  LAMAV/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.11 - Microestrutura da liga Fe-Cu-Co-Sn (DIABASE-V21), com identificacao

da regido da microandlise pontual por EDS.

Os resultados da analise quimica quantitativa da liga Fe-Cu-Co-Sn
(DIABASE-V21), referente aos pontos 1, 2, 3 e 4 da Figura 4.11, sao apresentados
na Tabela 1 do Apéndice E. A presenca de oxigénio para todos os pontos nesta liga,
esta relacionada a formacado superficial de 6xidos de Fe, Cu, Co na superficie da
amostra durante contato com o ar atmosférico. O ponto 1, regido rica em carbono,
indicando a presenca de um cristal de diamante, ponto 2, regido rica em Fe e Cu,
sugere a formacao de Fe4Cu3 (conforme estudos de DRX). No ponto 3 e 4, revela a
matriz rica em Fe, 0 que é de se esperar, posto que se trata de uma liga com
61,094% em peso de ferro. Todos os elementos ndo compativeis com a composicao
da liga tais como Si e Ca, sdo possivelmente oriundos da rocha na qual se realizou o

ensaio abrasivo.
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Figura 4.12 - Analise pontual por EDS da liga metéalica Fe-Cu-Co-Sn (DIABASE-
V21), referente ao ponto 01(Figura 4.11).
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Figura 4.13 - Andlise pontual por EDS da liga metélica Fe-Cu-Co-Sn (DIABASE-
V21), referente ao ponto 02 (Figura 4.11).
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Figura 4.14 - Analise pontual por EDS da liga metéalica Fe-Cu-Co-Sn
(DIABASE-V21), referente ao ponto 03 (Figura 4.11).
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Figura 4.15 - Andlise pontual por EDS da liga metélica Fe-Cu-Co-Sn
(DIABASE-V21), referente ao ponto 04 (Figura 4.11).
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A andlise de EDS da liga Fe-Cu-Co-Sn, com 0s picos caracteristicos dos
elementos presentes é mostrada na Figura 4.16. A Figura 4.17 demonstra o
mapeamento caracteristico desta liga, comprovando os resultados obtidos pelo
ensaio de Difracdo de Raios-X (DRX). Além disso, observa-se que o0s elementos
estdo homogeneamente bem distribuidos na matriz ligante. O elemento majoritario

do compaosito é caracterizado pelo maior contraste (Figura 4.17 c).
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Figura 4.16 - Espectrometria por dispersao de energia de raios-X da liga metalica
Fe-Cu-Co-Sn (Diabase-V21).
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Figura 4.17 - Mapeamento por EDS da liga Metalica Fe-Cu-Co-Sn (DIABASE-V21).
Figura: (a) amostra do compdésito diamantado; (b) diamante, (c), (d) e (e) elementos
presentes.



Resultados e Discussao 78

4.5.2- Compésito diamantado Fe-Ni-Cu-Zn-Mn (Pérola  Comercial China)

A micrografia do compodsito diamantado Fe-Ni-Cu-Zn-Mn (pérola comercial
Africa do Sul), apresentado na Figura 4.18, mostra os pontos de identificacdo do
ensaio de EDS pontual, sendo que os resultados da andlise dos espectros de
emissao caracteristica de raios-X desta liga sdo mostrados nas Figuras 4.19 a 4.22.

Os resultados, obtidos da microanalise em ponto da Figura 4.18, confirmam a
presenca de um cristal de diamante no ponto 01 e, nas extremidades da imagem, 0s
pontos 02 e 03 estdo numa matriz rica em ferro. O ponto 04 contém uma matriz de
ferro, com baixo teor de estanho, indicando a presenca majoritaria do elemento Fe
na liga da pérola diamante comercial China. Sendo assim, os elementos Niquel e
Cobre formaram uma solucdo solida Fe4Cu3 e FeNi3, segundo o difratograma da
Figura 4.8 deste trabalho.

Os resultados obtidos na analise quimica quantitativa da liga Fe-Ni-Cu-Zn-Mn

(pérola comercial Africa do Sul) sdo apresentados na Tabela 2 do Apéndice E.

Mag Det ——— 200um
# 60 SE LAMAVIUENF

Pérola comercial China

Figura 4.18 - Microestrutura da Liga Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola comercial China),

com identificacdo da regido da microandlise por EDS.
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Figura 4.19 - Andlise pontual por EDS da liga metélica Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola

comercial China), referente ao ponto ol (Figura 4.18).
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Figura 4.20 - Andlise pontual por EDS da liga metélica Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola

comercial China), referente ao ponto 02 (Figura 4.18).
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Figura 4.21 - Analise pontual por EDS da liga metalica Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola

comercial China), referente ao ponto 03 (Figura 4.18).
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Figura 4.22 - Andlise pontual por EDS da liga metélica Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola

comercial China), referente ao ponto 04 (Figura 4.18).
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Andlise de EDS da Liga Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn é apresentada na Figura 4.23,
com 0s picos caracteristicos dos elementos presentes. O mapeamento caracteristico
desta liga, realizado através da técnica de Dispersédo de Energia de Raios-X (EDS),
verificou os elementos presentes na amostra, e constatou-se um maior teor de ferro

em relacdo ao niquel e estanho, demonstrado na Figura 4.24.
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Figura 4.23 - Espectrometria por dispersdo de energia de raios-X da liga metalica

Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola comercial China).
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Figura 4.24 - Mapeamento por EDS da liga Metalica Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola

—— 200 um

comercial China). Figura: (a) amostra do compdésito diamantado; (b) diamante, (c),

(d) e (e) elementos presentes.
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4.5.3- Compdsito diamantado Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (Pérola  Comercial Africa
do Sul)

Na micrografia do composito diamantado da pérola comercial Africa do Sul,
Cu-Fe-Zn-Sn-Ni, observa-se a identificacdo das regifes onde foi realizada analise
por EDS pontual, sendo apresentada na Figura 4.25. A analise referente aos pontos
1, 2, 3 e 4 pode ser visualizada nas Figuras 4.26 a 4.29.

Os resultados obtidos da analise quimica quantitativa dos pontos da
Figura 4.25, sdo mostrados na Tabela 3 do Apéndice E. Observa-se que o ponto 01
marcado no compaésito metalico sobre um cristal de diamante, contém uma matriz de
ferro e cobre, formando solucdes soélidas Fe4Cu3, segundo o difratograma da Figura
4.9. No ponto 02, pode-se visualizar a matriz de ferro, com baixo teor de cobre, e 0
ponto 03 corresponde a um cristal de diamante (C). J& no ponto 04 contém uma

matriz de ferro puro.

pet F——— 200um
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Figura 4.25 - Microestrutura da liga metalica Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (Pérola Comercial

Africa do Sul) com identificacdo da regido da microanalise por EDS.
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Figura 4.26 - Analise pontual por EDS da liga metélica Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (Pérola
Comercial Africa do Sul), referente ao ponto 01 (Figura 4.25).
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Figura 4.27 - Analise pontual por EDS da liga metélica Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (Pérola

Comercial Africa do Sul), referente ao ponto 02 (Figura 4.25).
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Figura 4.28 - Analise pontual por EDS da liga metélica Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (Pérola
Comercial Africa do Sul), referente ao ponto 03 (Figura 4.25).
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Figura 4.29 - Analise pontual por EDS da liga metélica Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (Pérola

Comercial Africa do Sul), referente ao ponto 04 (Figura 4.25).
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Os resultados do uso da técnica de Dispersdo de Energia de Raios-X (EDS)
na liga metalica Cu-Fe-Zn-Sn-Ni, sdo apresentados na Figura 4.30, com picos
caracteristicos dos elementos presentes no composito diamantado. Na Figura 4.31 &
apresentado o mapeamento da superficie da liga metélica, através da qual foi
constatada uma composi¢do majoritaria de ferro em relagcdes aos demais elementos,
sendo este resultado esperado, pois o0 cobre esta dissolvido no ferro, formando

solucéo solida Fe4Cu3, conforme visto no difratograma da liga.
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Figura 4.30 - Espectrometria por disperséo de energia de raios-X da liga metalica
Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (Pérola Comercial Africa do Sul).
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Figura 4.31 - Mapeamento por EDS da liga Metalica Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (Pérola
Comercial Africa do Sul). Figura: (a) amostra do compésito diamantado; (b)
diamante, (c), (d) e (e) elementos presentes.
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4.5.4- Compésito diamantado Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola  Comercial Italia)

A imagem da microestrutura da liga Co-Fe-W-Cu-Ag (pérola comercial Italia),
com a identificacdo das regibes onde foram realizadas analise por EDS pontual, é
mostrada na Figura 4.32. Os resultados da analise pontual por EDS sao
apresentados nas Figuras 4.33 a 4.36, através dos espectros de emisséo
caracteristicos de raios-X desta liga.

Pela microanalise em ponto da Figura 4.32, conclui-se que o ponto 01 e 2 séao
cristais de diamantes. O ponto 03 evidencia uma matriz rica em ferro, com solugéo
sélida Co3Fe7, os resultados previamente mostrados e discutidos no difratograma
da liga através da Figura 4.10. J4 o ponto 04 observa-se uma matriz metalica rica
em cobalto, sugere-se a formacdo da solucdo solida Co3Fe7, conforme ja
mencionado.

Pode-se observar através da Tabela 4 do Apéndice E, o resultado da analise

guimica quantitativa do compadsito diamantado Co-Fe-W-Cu-Ag.

Dot F———— 200um
SE  LAMAV/UENF

Pérola comercial Italia

Figura 4.32 - Microestrutura da Liga metalica Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola Comercial
Itélia), com identificacdo da regido da microanalise por EDS.
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Figura 4.33 - Analise pontual por EDS da liga metéalica Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola

Comercial Italia), referente ao ponto 01 (Figura 4.32).
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Figura 4.34 - Analise pontual por EDS da liga metéalica Co-Fe-W-Cu-Ag

(Pérola C

omercial Italia), referente ao ponto 02 (Figura 4.32).
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Figura 4.35 - Analise pontual por EDS da liga metélica Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola
Comercial Italia), referente ao ponto 03 (Figura 4.32).
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Figura 4.36 - Analise pontual por EDS da liga metélica Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola
Comercial Italia), referente ao ponto 04 (Figura 4.32).
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O espectro da andlise de EDS, da liga Co-Fe-W-Cu-Ag, com 0S picos
caracteristicos dos elementos presentes é mostrado na Figura 4.37. O mapeamento

caracteristico desta liga é demonstrado na Figura 4.38, com picos caracteristicos

dos elementos presentes.
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Figura 4.37 - Espectrometria por dispersao de energia de raios-X da liga

metalica Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola Comercial Italia).
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Figura 4.38 - Mapeamento por EDS da liga metalica Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola
Comercial Italia). Figura: (a) amostra do compdésito diamantado; (b) diamante, (c), (d)

e (e) elementos presentes.
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4.6- Ensaio de Cisalhamento

O esforco de compressdao é um dos principais carregamentos aos quais 0s
elementos cortantes de uma pérola diamantada estdo submetidos durante a
operacéo de corte nas lavras de rochas ornamentais e gera o cisalhamento entre o
tubo de aco e compdsito diamantado. Esse carregamento € imposto pelo
tensionamento do fio diamantado sobre as particulas abrasivas, que sdo os cristais
de diamantes responsaveis pelo processo de corte. Em seguida o carregamento &
transferido para a matriz ligante, a qual tem fungéo de absorver essas cargas e dar
suporte aos cristais abrasivos de diamante durante o corte. Além disso, o aspecto
geoldgico do macico rochoso, a presenca de fraturas, tensdes internas, assim como
as caracteristicas geométricas do corte contribuem para o aumento da carga
compressiva.

Através do ensaio de cisalhamento, foi verificada a adesdo do compdsito
diamantado no tubo de aco. Sendo assim, as pérolas diamantadas produzidas com
a liga DIABASE-V21 (Fe-Cu-Co-Sn) ensaiadas, tiveram seus graficos esbocados a
partir de valores alcancados durante o ensaio de cisalhamento, obtendo curvas de
forca versus deslocamento (Figura 4.40). O sentido da carga aplicada sobre o

composito das pérolas € ilustrado na Figura 4.39.

Prato da Instron ———p
Superior

Bucha para deslocar o
«— .
Compésito

F 1 o | 4—— Pérola
Diamantada

Prato da Instron ——»
Inferior

Figura 4.39 — Desenho esquematico do ensaio de cisalhamento da pérola
diamantada DIABASE-V21.
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A resisténcia ao cisalhamento das pérolas sinterizadas em tubo com canais,
foram as mais altas, mostrando uma carga de 2.087,620 kgf, para deslocar 1mm do
composito diamantado sobre o tubo de aco. Confrontando o resultado com a
literatura do capitulo 2.2, percebe-se que as pérolas aqui produzidas (sinterizadas
em tubos com canais), suportam uma for¢ca de aproximadamente 10 vezes superior
a carga aplicada no tensionamento do fio diamantado durante a operacao de corte
de rochas ornamentais, que é 120 a 300 kgf. Este resultado € de enorme significado,
pois a nacionalizacdo da producdo de pérolas de fio diamantado foi possivel,
tornando viavel a sinterizacdo dos compdsitos diamantados em tubos com canais,
eliminando o processo de brasagem (solda), que consequentemente pode diminuir
os custos de fabricac&o. E importante informa, que o deslocamento linear da matriz
ligante sobre o cilindro metalico ndo deve ultrapassar 1 (um) milimetro, pois pode
comprometer a vida util da pérola de fio diamantado.

As pérolas sinterizadas em tubo de agco sem canais apresentaram uma baixa
resisténcia ao cisalhamento, mostrando uma carga 124,537 kgf, para deslocar 1 mm
linear do composito diamantado sobre o tubo metalico (Figura 4.40). Este resultado
corresponde a menor carga aplicada no tensionamento de fios diamantados durante
0 processo de corte.

As pérolas de fios diamantados sdo montadas em cabo multifilamentar de
aco, separadas por anéis de borracha elou molas. Esse conjunto,
consequentemente, contribui para maior resisténcia ao cisalhamento desse tipo de

ferramenta de corte nas lavras de rochas ornamentais.
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Figura 4.40 - Gréfico de forca versus deslocamento dos compdésitos diamantados

das pérolas produzidas por este trabalho com a liga metalica DIABASE-V21.

As pérolas diamantadas usadas no ensaio de cisalhamento foram submetidas
a analises microestrutural através de micrografias provenientes de Microscopio
Eletrbnico de Varredura (MEV). Pode-se observar nas Figuras 4.41 a 4.43, o
comportamento do compdsito diamantado das pérolas processadas com tubos
metalicos com canais. De uma maneira geral ha alguns danos na matriz metalica e
cristais de diamante, o que ndo € um fato comum e sim uma consequéncia da carga
aplicada durante o ensaio de cisalhamento.

Na Figura 4.41 constata-se o0 deslocamento de 1mm do compdsito
diamantado sobre o tubo metalico, expondo o canal. E possivel também observar a
abertura entre a matriz ligante e a superficie do tubo em aco, devido as condi¢des
agressivas do ensaio de cisalhamento. Essa agressividade pode ser vista
claramente na Figura 4.42, onde observa-se o desprendimento da cobertura do
cristal de diamante (vide seta). Os cristais de diamantes ndo sofreram alteracdes na

sua forma geométrica cubo-octaedral.
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Segundo Konstanty [1991], a melhor retencdo de diamantes em uma matriz
baseia-se no revestimento, formando uma ligacdo quimica e/ou mecénica com o
diamante, e também formando um elo com o material da matriz que o rodeia. Se
ambas as reacOes forem realizadas, acontecera a melhor retencdo do diamante na
matriz metdlica, via melhor adeséo da matriz ligante ao diamante.

E importante informar que os diamantes utilizados neste trabalho s&o
inteiramente revestidos com carbeto de Silicio (SiC) e Niquel (Ni). Esses
revestimentos ndo s6 adicionam textura rugosa a superficie plana e lisa do
diamante, como também reagem quimicamente com 0s elementos dos quais a
matriz € composta (Fe-Cu-Cu-Sn), formando compostos ou fases, tornando mais
forte a adesdo do diamante na matriz. Sem a presenca deste revestimento e
mediante aquecimento, a matriz ferritica reagiria com o carbono da superficie do
cristal de diamante, formando carbeto de ferro, que comprometeria fortemente a
retencdo do cristal pela matriz e promoveria a grafitizagdo dos diamantes.

Na Figura 4.43 pode-se observar que ocorreram fraturas no compagsito
diamantado (vide setas), ap0s as condi¢cOes agressivas do ensaio de cisalhamento.
Nado € comum este fenbmeno durante operacdo de corte nas lavras de rochas
ornamentais, pois a elevada carga (2.087,620 kgf) aplicada sobre a amostra, bem
como o deslocamento da matriz ligante sobre a superficie do tudo metélico durante o
ensaio, promovendo trincas na matriz ligante. Em face desses resultados € oportuno
ressaltar a alta qualidade dos diamantes utilizados neste trabalho, no qual possuem
elevada tenacidade e resisténcia ao impacto.

Oliveira, H.C.P [2010] comenta que, durante o resfriamento ap0ds sinterizacao,
as diferencas entre as condicOes térmicas dos cristais de diamantes e a matriz
metalica podem causar o surgimento de tensdes na interface. Se a contracdo da
matriz for maior que as dos cristais, estes ficardo sob compressdo mecanica
aumentando a interacdo entre as faces presentes na matriz metalica, o que é
benéfico para a adesao dos diamantes.

Entretanto, podem aparecer trincas se o nivel de carregamento em que a
matriz metdlica é submetida durante o ensaio, ultrapassar a sua resisténcia

mecanica, como se verifica na Figura 4.43 (vide setas).
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Figura 4.41 - Micrografia realizada apos ensaio de cisalhamento da pérola
Fe-Cu-Co-Sn-Diamante, sinterizada em tubo metalico com canais.
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Figura 4.42 - Micrografia mostrando os cristais de diamante apds ensaio de
cisalhamento da pérola Fe-Cu-Co-Sn-Diamante, sinterizada em tubo metalico com

canais.
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Figura 4.43 - Micrografia mostrando o compadsito da pérola Fe-Cu-Co-Sn-Diamante

apos ensaio de cisalhamento, sinterizada em tubo metalico com canais.

Na Figura 4.44 pode ser notada a presenca de residuos do ligante (Fe-Cu-Co-
Sn) aderidos sobre a superficie do tubo de aco sem canais (vide linha de cota), o
gue indica uma adesédo da matriz ligante pelo cilindro metalico. Essa adesdo deve-se
ao processo sinterizacdo. Consequentemente, a temperatura de 800°C e a presséo
aplicada para o confinamento do compdsito diamantado contribuiram para uma boa

resisténcia ao cisalhamento.
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Figura 4.44 - Micrografia realizada ap0s ensaio de cisalhamento mostrando adeséo
do Compésito diamantado da pérola Fe-Cu-Co-Sn-Diamante no tubo metélico sem

canais.

4.7- Ensaio de Resisténcia & Abrasédo

A pérola de matriz metalica DIABASE-V21 com adicdo de 4% de diamantes, e
pérolas comerciais Africa do Sul, Itdlia e China, foram ensaiadas a fim de medir a
taxa de desgaste, para os tempos de 2, 6 e 12 minutos. Neste ensaio, as amostras
foram fixadas de tal forma que a parte cilindrica da amostra ficava em contato com a
superficie do disco de granito fixado no abrasimetro.

O ensaio de desgaste por abrasdo é de suma importancia, pois ele é um
indicativo da resposta da aplicacéo das pérolas de fio diamantado. Para analise dos
resultados obtidos nos ensaios, os dados foram dispostos em um grafico que mostra
a evolucdo da resisténcia a abrasdao em relacdo ao tipo de pérola diamantada,
considerando-se a dependéncia da resisténcia a abrasdo em relacédo ao tempo.

Na Tabela 4.2 sdo apresentados os valores obtidos do ensaio de resisténcia a
abraséo (RA) para cada pérola diamantada estudada por este trabalho, mostrando o
comportamento de cada uma em intervalos de tempos diferentes ap6s perda de

massa durante o ensaio.
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Tabela 4.2 — Resisténcia a Abraséo das pérolas diamantadas.

Resisténcia a Abraséo (%)

Tempo . '
(min) Afrisglgjoclasu| Pérola Itdlia  Pérola China DIABPXQJIIE{:-IV21
2 2,448 0158 1,484 0081 1,649 *00%° 1,210 #0114
6 1,440 *0083 0,890 #0473 0,389 *0.086 0,337 000
12 0,709 *0.063 0,451 *01% 0,256 * 002 0,235 002

Na Figura 4.45, apresentam-se os resultados de RA, dispostos em
gréafico, para melhor entendimento. Analisando-se o0 ensaio para o tempo de 2
minutos, nota-se que a pérola comercial Africa do Sul obteve valores mais
altos de resisténcia a abrasdo, comparando-se com as demais pérolas
estudadas.

Entretanto, a pérola diamantada produzida a partir da liga industrial
DIABASE-V21, o qual € um po6 pré-ligado do mercado internacional utilizado
como matriz ligante para ferramentas diamantadas, o tempo de 2 minutos de
ensaio de resisténcia a abrasdo para esta amostra, ocorrem basicamente o
desgaste da matriz ligante para o surgimento dos primeiros diamantes, aos
quais correspondem as primeiras faces cortantes para dar inicio a operacao
de corte da rocha.

Para o ensaio de 6 minutos, percebeu-se uma queda da resisténcia a
abrasdo das pérolas diamantadas, o que indica uma maior perda de massa
das ferramentas durante o corte. ISso ocorreu porque os diamantes expostos
a superficie da matriz deram continuidade a operacédo de corte, resultando
assim em perda da matriz ligante e diamantes, em relacdo ao ensaio de 2
minutos.

E interessante observar, que, antes deste tempo de 6 minutos, houve
um decréscimo dos valores de resisténcia a abrasdo, enquanto que, acima
deste tempo, ha uma certa linearidade dos valores de RA para as pérolas
diamantadas China e DIABASE-V21. E neste intervalo de tempo que essas
pérolas comecam a desenvolver um trabalho de corte eficiente, obtendo-se

uma taxa de desgaste moderado e constante, pois 0s diamantes estao
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completamente expostos e com altura de protrusdo suficiente e necesséria
para um bom desempenho.

Quando o ensaio finaliza em 12 minutos, a resisténcia ao desgaste, em
relacdo & 6 minutos, néo foi diferente para a pérola comercial Africa do Sul e
Itdlia, pois observa-se a queda do valor de resisténcia a abrasdo de
aproximadamente 50% para ambos 0s tempos de ensaio. Apesar destes
valores baixos, os diamantes possuem capacidade de corte, embora tenha
comecado a planificar durante o corte, desgastando severamente seus
vértices e, ao mesmo tempo, a liga metalica sofre perda de massa pelo atrito
com a rocha. Desta forma, pouca ou quase nenhuma adesao entre a matriz e
o diamante é alcancada, 0 que consequentemente leva ao destacamento
(pull-out) dos cristais de diamantes, conforme sera abordado no capitulo 4.8.

Entretanto, este tempo de 12 minutos de ensaio foi 0 que apresentou a
menor queda do valor de resisténcia a abrasao, para liga DIABASE-V21 e
pérola comercial China, tendo desempenho similar durante operacao de corte,

para todos os tempos de ensaio de abraséo.
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Figura 4.45 - Grafico de Resisténcia a Abrasao versus Tempo das pérolas

diamantadas.

O desgaste da ferramenta diamantada é um processo continuo, ou seja a

matriz deve ser capaz de reter os diamantes quando estes ainda apresentam

capacidade de corte, para que ndo haja protrusédo dos diamantes antes do término

de sua vida util de corte.

Analisando os resultados em funcdo das diferentes tipos de pérolas

diamantadas estudadas, percebe-se uma tendéncia nos valores de resisténcia a

abrasdo da pérola Comercial Africa do Sul (Cu-Fe-Zn-Sn-Ni) apresentando melhor

valor de RA nos trés tempos estudados. Segundo Barbosa [2008] e Oliveira [2009],

ligas metélicas com maior teor de cobre, proporcionam melhores resultados de

resisténcia a abrasdo. Justifica-se pelo fato que durante a sinterizacdo, ocorre

extensiva formacédo de solucdo solida FeCu, verificado no difratograma da pérola

comercial Africa do Sul, evidenciado na Figura 4.9.
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Portanto, o endurecimento por formacao de solucdo solida de cobre em ferro
promove o aumento de algumas propriedades mecéanicas de interesse. Dentre elas
pode-se destacar a resisténcia a tracdo e a dureza, as quais podem ser acrescidas
em magnitude da ordem de 50 a 60 %, em comparacdo ao cobre e ferro puros
[Tandon and Johnson, 1998; Oliveira, 2005]. Particularmente, as duas propriedades
acima citadas estédo diretamente ligadas a adesdo com os diamantes [Filgueira and
Pinatti, 2003], sendo um fator positivo e indicativo de sucesso do uso do sistema Fe-
Cu como matriz ligante para os diamantes, como foi mostrado nos trabalhos de
Oliveira e Filgueira [2007], Oliveira et al.[2007] e Barbosa [2008].

A dureza de um material ligante para pérola de fio diamantado, esta ligada
diretamente com um desgaste uniforme da liga metalica e o diamante, sendo assim
o desgaste do ligante € necessario. A medida que os cristais de diamantes perdem
seu corte sdo substituidos por outros em camadas inferiores no ligante. A matriz
ligante ndo pode ter uma dureza tao elevada, pois substituicdo das faces cortantes é
de fundamental importancia na vida Gtil da pérola diamantada.

Nota-se que a pérola comercial Italia (Co-Fe-W-Cu-Ag) teve uma resisténcia a
abras3o inferior, se comparada com os valores da pérola comercial Africa do Sul.
Possivelmente, a concentracdo de 11%pWC na composi¢cdo, e a formacdo de
solucdo solidas CoFe, podem ter elevado a dureza da matriz ligante, pois nem
sempre o ligante mais duro é o que apresenta maior resisténcia ao desgaste. Se o
ligante tiver uma dureza muito alta, os diamantes ndo conseguirdo se manter fixados
na matriz metalica durante o corte, o que prejudicaria no processo de corte de
rochas ornamentais, conforme sera abordado posteriormente.

De acordo com a literatura, o carbeto de tungsténio € um elemento controlador
da taxa de desgaste nas ferramentas diamantadas. Quando utilizado, seu percentual
se situa na faixa de 0,5 a 2%peso [Mészaros e Vadasdi, 1994]. Além disso, o WC
proporciona elevada dureza da matriz metalica.

Em vista dos resultados apresentados acima, a pérola produzida por este
trabalho (DIABASE-V21), apresentou resultados satisfatérios de resisténcia a
abrasdo compativel aos de alguns tipos de pérolas comerciais importadas,
normalmente empregadas nas lavras de rochas ornamentais. Entretanto, o0s
diamantes presentes na pérola DIABASE-V21 mostraram comportamento similar de
desgaste para os diamantes da ferramenta comercial China. Isto € um indicativo da

viabilidade técnica para fabricacdo de ferramentas diamantadas utilizando-se a
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metodologia inovadora deste trabalho, relevante avanco tecnoldgico para a industria

nacional.

4.8- Analise Microestrutural do Compésito Diamantad o e Pérolas Comerciais
ApOs Ensaio de Resisténcia a Abraséo

A analise microestrutural da pérola diamantada DIABASE-V21 e pérolas
diamantadas comerciais foram realizadas apés o final de cada tempo de ensaio de
resisténcia a abrasdo (2, 6 e 12 minutos), a fim de verificar o comportamento dos
diamantes na matriz metalica durante o trabalho de corte.

O comportamento dos diamantes da pérola diamantada produzida com a liga
comercial DIABASE-V21 (Fe-Cu-Co-Sn) foi 0 mesmo em comparagdo as pérolas
comerciais estudadas neste trabalho. Com o inicio do ensaio, houve o surgimento
dos cristais de diamante, sofrendo desgaste durante o corte, aparecendo faces
irregulares, pontiagudas e planificadas e até seu destacamento (pull-out) da matriz
ligante ao final do ensaio. Isto € um comportamento tipico de uma ferramenta de

corte, conforme abordado neste item 4.8.

4.8.1- Compasito diamantado Fe-Cu-Co-Sn (Pérola DI ABASE-V21)

As Figuras 4.46 a 4.48 apresentam a distribuicdo dos 4% em peso dos cristais
de diamantes na matriz metalica de Fe-Cu-Co-Sn (DIABASE-V21), bem como
alguns fendbmenos de desgaste, observados apos ensaio de resisténcia a abrasao,
ao final dos tempos de 2, 6 e 12 minutos, respectivamente.

Pode-se observar a distribuicdo uniforme dos cristais de diamantes na matriz
metalica ligante, que contribui para a retencao dos diamantes e trabalho de corte da
pérola diamantada, bem como diamantes com diferentes alturas de protruséo (altura
exposta do diamante), sendo mais marcante esta caracteristica a medida que
aumenta o tempo do ensaio de resisténcia ao desgaste do compdsito diamantado,
finalizando com o destacamento do cristal de diamante. Este € o mecanismo

classico de desgaste de compadsitos metal-diamante.
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Em detalhe a Figura 4.46 observa-se que as faces cortantes dos diamantes
comecgam a aparecer na matriz, pouco desgastado, indicando o inicio do processo
de corte. A partir da Figura 4.47, surgem cristais de diamantes clivados, atribuido a
elevada forca de impacto durante o ensaio de resisténcia a abrasdo e uma pequena
formacao de gap em alguns cristais. Além disso, ocorre 0 desgaste da matriz ligante
surgindo novas faces cortantes dos grdos abrasivos (vide seta). Ja na Figura 4.48,
os cristais de diamantes estdo mais expostos na matriz metélica e mais degradados,
e um fechamento de “pull-out” é observado na parte superior central da micrografia.

AccY Probe Mag WD Det ——1 500um
15.0 k¥ 3.0 x 35 50 SE LAMAY/UENF

Pérola DIABASE -V21

Figura 4.46 - Distribuicdo dos cristais de diamantes do compdésito DIABASE-V21,
apos 2 minutos de ensaio de abrasao.
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AccY Probe Mag WD
150kv 30 x40 17 LAMAYV/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.47 - Distribuicdo dos cristais de diamantes do compésito DIABASE-V21,
apos 6 minutos de ensaio de abrasao.

AccY Probe Mag WD Det
15.0k¥ 30 x40 17 SE LAMAY/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.48 - Distribuicéo dos cristais de diamante do compdésito DIABASE-V21,
apos 12 minutos de ensaio de abrasao.
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Na Figura 4.49, o cristal de diamante se encontra intacto com boa ligagao
guimica/mecéanica com a matriz, resultando na boa adesdo, pronto para iniciar o
processo de corte. Por outro lado, na Figura 4.50 pode-se notar o desgaste por
fratura fragil ou a “quebra” de um cristal de diamante encravado na matriz metalica.
Esse comportamento ndo é comum durante o processo de corte nas lavas de rochas
ornamentais, pois 0 ensaio de resisténcia a abrasdo das pérolas diamantadas foi
feito em abrasimetro modificado, onde as condicdes de corte sdo bem severas, e a
irregularidade do disco de granito gera maiores impactos durante a operagdo de
corte, promovendo o desgaste por fratura fragil. Esse comportamento pode afetar
negativamente a vida util da ferramenta, uma vez que o cristal desgasta alguns
vértices de corte, deixando abertura na matriz ligante e possivelmente pode ocorrer
destacamento por fadiga de contato. Para melhor entendimento do processo de
desgaste de uma ferramenta diamantada, faz-se necessario observar altura de
protrusao dos diamantes. Claramente, os cristais de diamantes, com maior altura
exposta na matriz conforme visto na Figura 4.46, apresentam maior trabalho de
corte, comecando a sofrer clivagem e os diamantes com média altura de protrusédo

comecgam a colaborar para o processo de corte, conforme se vé na Figura 4.51.

AcchY Probe Mag ‘WD Det
150kY 30 =x120 17 SE LAMAY/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.49 — Morfologia de um diamante no compdésito DIABASE- V21, apds 2

minutos de ensaio de abrasao.
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—
Direcdo do corte

—

AccY  Probe Mag WD Det ——— 100um
15.0k¥ 30 =180 17 SE LAMAV/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.50 - Clivagem por impacto do cristal de diamante no compdsito
DIABASE-V21, ap6s 2 minutos de ensaio de abrasao.

. o, '

Mag Det |—| 100um
x 180 SE LAMAVUENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.51 - Cristal de diamante de tamanho médio com evidéncia de dano, apés 2

minutos de ensaio de abrasao.
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E importante informar mais uma vez, que o processo de desgaste de uma
ferramenta de diamantada impregnada é continuo até o final da vida util da mesma,
onde os cristais de diamantes desgastados ou inaptos na matriz ligante séo
substituidos devido a fadiga de contato e a constante abrasdo com a rocha durante
o corte. Consequentemente, para eliminacdo destes mesmos cristais desgastados
gue ndo apresentam mais capacidade de corte, sdo destacados, e a0 mesmo tempo
surgem novas faces cortantes de novos diamantes que estdo nas camadas mais
internas, dando continuidade ao processo de corte.

Para o tempo de 6 minutos de ensaio, 0s cristais de diamantes continuavam
bem fixos a matriz metalica, aumentando o nimero de diamantes clivados, o que é
fato positivo para ferramenta e o corte, pois as irregularidades das superficies de
clivagem dos diamantes, mantém o poder de corte devido a auto-afiacdo. Nas
Figuras 4.52 e 4.53, os cristais de diamantes apresentam-se estruturalmente com
Otima adesdo entre a matriz e o diamante, sendo capazes de segurar o diamante na
matriz sob carga, sofrendo degradacdo em sua superficie, ocorrendo clivagem e
pequenas fragmentacdes. Isso é favoravel para o processo de corte, pois dessa
maneira o processo de desgaste do compdsito diamantado acontecera
gradativamente de maneira moderada, jA que o desgaste da matriz ligante por
abrasdo elimina os cristais ja desgastados e descobre os cristais mais internos,
fazendo surgir novas faces cortantes, proporcionando assim a continuidade do

processo de corte da rocha. (Figura 4.54).
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S
Direcao do corte

AccY Probe Mag WD Det F———1 100um
150kY 3.0 x150 16 SE LAMAV/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.52 — Evidéncias da clivagem do cristal de diamante do compdésito

DIABASE-V21, ap0s 6 minutos de ensaio de abraséo.

Accy Probe Mag WD Det 1 50um
15.0 k¥ 3.0 % 200 17 SE LAMAV/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.53 — Morfologia do cristal de diamante na matriz ligante de DIABASE-V21,
apos 6 minutos de ensaio de abrasao.
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AccY Probe Mag WD Det
19.0k¥ 3.0 =x180 16 SE LAMAV/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.54 - Cristal de diamante no compdsito DIABASE-V21, surgindo como nova
face cortante para dar continuidade ao corte, apés 6 minutos de ensaio de abraséo.

A Figura 4.55 apresenta a morfologia desgastada dos cristais de diamante ao
final dos 12 minutos de ensaio de resisténcia a abrasdo. Pode-se observar que trés
diamantes grandes clivados estdo com forte poder de corte. Nota-se, também, a
presenca de “gap” na matriz ligante no contato com o diamante. I1Sso acontece
devido o carregamento constante que os graos abrasivos estdo expostos durante a
operacao de corte, e ao fato deste compdsito possuir um percentual pequeno de
cobalto (Co), cerca de 12,5%p, 0 que resulta na fraca retencdo matriz ligante e
diamante. Dessa maneira, Barbosa [2008] menciona que ligas com baixo teor de
cobalto ndo proporcionam formacgéo de solucdo solida FeCo (fase dura) suficiente
para uma resisténcia a fadiga satisfatéria. Como ja mencionado no Capitulo 2.3, o
Cobalto é o ligante mais utilizado na fabricacdo de ferramentas diamantadas de
corte, pois possui perfeita compatibilidade quimica com o diamante nas
temperaturas de processamento, uma adequada retencéo dos cristais de diamante e
excelente resisténcia ao desgaste.
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Na Figura 4.56 pode-se identificar que um cristal de diamante foi
completamente destacado ou arrancado do ligante (pull-out), o qual é consequéncia
do processo de desgaste continuo da pérola diamantada impregnada (vide seta
continua). Este destacamento € um modo de falha da pérola diamantada e
consequentemente interfere e compromete a vida Gtil da mesma. Entretanto o “pull-
out” pode ter efeitos positivos para o 6timo desempenho da ferramenta diamantada
de corte, desde que aconteca “naturalmente” como uma etapa do processo de
desgaste da ferramenta, com destaque ou liberacdo dos cristais de diamantes
guando estes ndo apresentarem mais capacidade de corte. Isso é importante para o
desempenho da ferramenta diamantada, bem como para a evolugdo e manutencéo
da taxa de rendimento no processo de corte, pois o0s cristais desgastados ou sem
capacidade de corte sao liberados e novos cristais surgem para dar continuidade ao
processo de corte nas lavras de rochas ornamentais (vide seta tracejada). Para este
tempo de ensaio de 12 minutos, esse comportamento esta em perfeita concordancia
com o mecanismo de desgaste discutido por Davis et al., [1996] e estudado por
Oliveira [2009].

A Figura 4.57 apresenta evidéncias de uma boa adesdao do cristal de
diamante na matriz ligante como também a auto-afiacdo do cristal, o qual fica rugoso
como resultado da clivagem. A vida util da ferramenta pode ndo ser afetada pela
quebra por clivagem de diamantes, uma vez que as superficies clivadas e
auto-afiadas, dao continuidade ao processo de corte sem problemas, na maioria das
vezes. Ja na Figura 4.58 observa-se uma boa ancoragem do diamante pouco
desgastado no inicio de corte, confirmando a adeséo satisfatoria para o compdsito
da liga DIABASE-V21. Além disso, pode-se notar o destacamento de um diamante
no final do ensaio de resisténcia a abraséo, culminando com o fechamento de um

“buraco” deixado por um cristal que acabou de ser destacado (vide seta).
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Probe Mag WD Det ———— 200um
15.0k¥ 30 =x70 17 SE LAMAV/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.55 - Morfologia de cristais desgastados de diamante no compésito

DIABASE-V21, ap6s 12 minutos de ensaio de abrasao.

AccY Probe Mag WD Det ———— 100um
150kY 30 x120 17 5E LAMAY/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.56 — Evidéncias de desgaste abrasivo por formacéo de proa antes do
destacamento do cristal de diamante do compdésito de DIABASE-V21, apos 12

minutos de ensaio de abrasao.
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_~Direcao do corte

AccY Probe Mag WD Det 1 100um
150k¥ 30 =x150 17 SE LAMAY/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.57 — Morfologia de clivagem do cristal de diamante no compdsito

DIABASE-V21, ap6s 12 minutos de ensaio de abrasao.

AccY  Probe Mag WD Det FH————— 100um
15.0kY 30 =x180 17 SE LAMAV/UENF

Pérola DIABASE-V21

Figura 4.58 — Morfologia de desgaste abrasivo do compésito DIABASE-V21, com

fechamento de pull-out, apés 12 minutos de ensaio de abraséo.



Resultados e Discussao 115

De um modo geral, a matriz metélica (DIABASE-V21) ao sofrer abrasao, as
faces cortantes dos diamantes ficaram expostas na superficie do compdésito. Sendo
qgue alguns diamantes apresentam altura de protrusdo maior que 0s outros, o que é
altamente benéfico para o desempenho e tempo de vida util da ferramenta. Em
seguida, estes diamantes de maior exposi¢cao, 0s quais apresentaram maior corte de

trabalho, comegaram a clivar ou fragmentar, tornando as faces dos cristais afiadas.

4.8.2- Compésito diamantado Fe-Ni-Cu-Zn-Mn (Pérola  Comercial China)

As Figuras 4.59 a 4.61 apresentadas abaixo, mostram a distribuicdo dos
cristais de diamantes na matriz ligante Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola comercial China),
apos ensaio de resisténcia abraséo, ao final dos tempos de 2, 6 e 12 minutos.

Pode-se observar na Figura 4.59, que ocorre um desgaste da matriz metalica,
onde as faces cortantes dos diamantes comecam a aparecer na matriz, como
também o aparecimento de “gap” de separacdo entre a matriz metélica e o
diamante. A partir da Figura 4.60 ocorre desgaste da matriz e destacamento dos
cristais de diamantes, consequentemente pela fraca adesdo dos cristais, ficando

mais evidente este fendmeno na Figura 4.61.
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pet F—————— 500um
SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial China

Figura 4.59 - Distribuicdo de diamantes na matriz metalica Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn
(pérola comercial China), apés 2 minutos de ensaio de abraséo.

e e

AccY  Probe Mag WD Det ——— 500um
148kv 30 =35 46 5E LAMAVY/UENF

Pérola Comercial China

Figura 4.60 - Distribuicdo de diamantes na matriz metalica Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn
(pérola comercial China), apés 6 minutos de ensaio de abraséo.
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AccY Probe Mag WD Det
19.0k¥ 3.0 =x35 44 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial China

Figura 4.61 - Distribuicdo de diamantes na matriz metalica Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn
(pérola comercial China), apés 12 minutos de ensaio de abraséo.

Durante os 2 primeiros minutos do ensaio de resisténcia a abraséo, na Figura
4.62, nota-se que um cristal de diamante foi completamente destacado ou arrancado
do ligante (pull-out) ndo sendo um comportamento normal para este tempo de
ensaio. Pode-se perceber pela Figura 4.63 a estrutura do cristal de diamante com
trincas, como também danos abrasivos profundos da matriz ligante, formando uma
separacao entre a matriz e o cristal diamante.

Na Figura 4.64, apesar do cristal de diamante ter uma boa interacdo com a
matriz-diamante, este sofreu degradacdo por abrasdo, gerando clivagem e
pequenas fragmentacdes, podendo ter ocorrido pelo fato de possuir maior altura de
protrusao, ficando exposto a uma elevada for¢ca de impacto durante a operacao de
corte, se comportando desta forma, sendo que esta degradacao tende a planificar o

cristal de diamante com a continuidade do processo de corte.
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~ PULL-OUT

/

SE LAMAYZUENF

Pérola Comercial China

Figura 4.62 - Estrutura do diamante “pull-out” na matriz metalica Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn

(pérola comercial China), apés 2 minutos de ensaio de abraséo.

pet F——— 100um
SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial China

Figura 4.63 — Estrutura dos cristais de diamante na matriz metalica

Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola comercial China), apos 2 minutos de ensaio de abrasao.
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e
Direcéo do corte

e

Mag Det
x 180 SE LAMAYUENF

Pérola Comercial China

Figura 4.64 - Micrografia mostrando a clivagem de diamante na matriz metélica

Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola comercial China), apds 2 minutos de ensaio de abrasao.

Apés 6 minutos de ensaio, Figura 4.65, o cristal de diamante com maior altura
de protrusdo se destacou da matriz ligante, sendo provavelmente facilitado pela
pressdo de contato de um diamante no outro. Pode-se observar na Figura 4.66 e
4.67 que, devido a elevada forca de impacto durante a operacdo de corte, as
superficie dos cristais de diamantes ficam rugosas como resultado da clivagem, mais
nao é comum a ocorréncia deste fato durante a operacdo de corte nas lavras de
rochas ornamentais por tempos curtos. Cabe informar que neste trabalho as
condi¢cbes de ensaio sdo mais severas quando comparadas as usadas nas lavras de
rochas ornamentais, gerando maiores impactos durante a operacado de corte,
promovendo clivagem, trincas e desgaste fragil dos diamantes, podendo ocorrer o
destacamento dos cristais, afetando negativamente a vida util da ferramenta de
corte, pois se trata de um ensaio acelerado.

O compésito Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola comercial China), ha formacédo de
“gap” ou distancia entre o cristal de diamante e a matriz ligante, além do
destacamento de cristais de diamantes, que € um modo de falha da ferramenta

diamantada, e consequentemente interfere e compromete a vida Util da mesma.
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AccY Probe Mag WD Det ——A 100um
14.8kv 30 =x120 46 5E LAMAV/UENF

Pérola Comercial China

Figura 4.65 — Morfologia do desgaste abrasivo por destacamento do cristal de
diamante na matriz metalica Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola comercial China) apés 6

minutos de ensaio de abrasao.

Acc¥ Probe Mag WD Det F———— 100um
148kY 30 x150 46 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial China

Figura 4.66 - Estrutura do cristal de diamante na matriz metalica Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn
(pérola comercial China), apés 6 minutos de ensaio de abraséo.
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AccY Probe Mag WD Det ——— 100um
148k¥ 30 =x180 46 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial China

Figura 4.67 — Morfologia do desgaste por clivagem do cristal de diamante na matriz
metalica Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola comercial China), ap6s 6 minutos de ensaio de
abraséao.

Ao final de 12 minutos de ensaio de resisténcia a abrasdo, o compdsito da
pérola diamantada comercial China apresentou, mais uma vez, destacamento dos
cristais de diamantes, conforme observado pela Figura 4.61.

Na Figura 4.68, o diamante apresenta-se desgastado em sua superficie, alta
protrusdo e boa adesdo a matriz metalica. Foi verificado, também, o destacamento
de um cristal de diamante ao lado direito da imagem. Na Figura 4.69, o diamante
apresenta desgaste em sua superficie, como também observa-se a presenca de
“gap” entre o cristal e a matriz ligante. Do lado direito da imagem constata-se a
presenca de “pull-out” (vide seta).

Apés ter sofrido degradacgéo, o cristal de diamante tende a perder sua face
cortante e possivelmente pode ocorrer destacamento ou planificacdo do mesmo,
caso continue o trabalho de corte. Na Figura 4.70, apesar do cristal ter uma boa
interacdo matriz-diamante, ocorre pequena formagédo de “gap” no lado direito da
imagem, ou seja, fadiga devido a deformacado plastica ocorrida na matriz durante
esforco mecanico. Além disso, o cristal de diamante sofreu desgaste por abraséo,
gerando clivagem, podendo ter ocorrido pelo fato de possuir maior altura de

protrusao, sendo que esta degradacéo tende a planificar o cristal de diamante.
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PULL-OUT. -,

AccY  Probe Mag WD Det —————- 100um
15.0 k¥ 30 =100 16 SE LAMAY/UENF

Pérola Comercial China

Figura 4.68 — Morfologia do desgaste de cristais de diamantes na matriz metélica
Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola comercial China), apos 12minutos de ensaio de abraséao.

X

PULL-OUT

Accy Probe Mag WD Det 1 100um
15.0kY 30 =x150 16 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial China

Figura 4.69 — Morfologia do desgaste por destacamento do cristal de diamante na
matriz metélica Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola comercial China), apds 12 minutos de

ensaio de abraséao.
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Direcdo do corte ——

AccY Probe Mag WD Det ——————1 100um
150k¥ 30 =x150 16 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial China

Figura 4.70 — Morfologia do desgaste do cristal de diamante na matriz metélica
Fe-Ni-Cu-Zn-Sn-Mn (pérola comercial China), apos 12 minutos de ensaio de
abraséao.

Pode-se observar que para todos os tempos de ensaio de abrasdo da pérola
comercial China, aconteceu “pull-out” ou destacamento de cristais de diamantes do
compésito diamantado. Como ja dito anteriormente, esse destacamento € um modo
de falha da ferramenta diamantada e, consequentemente, interfere e compromete a
vida utii da mesma. Provavelmente, este fenbmeno aconteceu com frequéncia
devido o pequeno namero de solucédo soélida presente na liga desta pérola comercial,
como pode ser depreendido a partir do difratograma da Figura 4.8. Cabe mais uma
vez ressaltar que a solucdo sélida proporciona dureza a liga metdlica, e melhora a
adesao matriz-diamante.

Além disso, os cristais de diamantes com revestimento sdo protegidos de
substancias agressivas das matrizes metalicas, e reduz a ocorréncia de cristais de
diamantes serem arrancados das matrizes metalicas, aumentando assim a utilizacao
de cada um dos cristais das matrizes, proporcionando maior vida util a ferramenta e
evitando a degradacdo do diamante de reatividades quimicas [Oliveira, 2005; De
Chalus, 1994].
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4.8.3- Compdsito diamantado Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (Pérola  Comercial Africa
do Sul)

As Figuras 4.71 a 4.73 apresentam a distribuicdo dos cristais de diamantes na
matriz metélica Cu-Fe-Zn-Sn-Ni, apés ensaio de resisténcia a abrasdo, ao final dos
tempos acumulados de 2, 6 e 12 minutos, bem como alguns mecanismos de
desgaste.

Os cristais de diamantes na matriz metalica possuem diferentes alturas de
protrusdo, aumentando a medida que decorre o tempo de ensaio de desgaste do
composito pois, durante o ensaio a matriz ligante é desgastada para expor as faces
cortantes dos cristais e liberar novos diamantes.

Analisando o ensaio para o tempo de 2 minutos, observa-se a distribuicdo dos
diamantes, com diferentes alturas, exposta sobre a matriz ligante, intactos e pouco
desgastados, indicando o inicio do processo de corte (Figura 4.71). Na Figura 4.72,
apos 6 minutos de ensaio, os cristais de diamantes estao clivados devido a elevada
forca de impacto durante o corte, promovendo o desgaste por fratura fragil e
destacamento do diamante. J& finalizando o ensaio aos 12 minutos de resisténcia a
abrasdo, os diamantes se encontram bastante danificados, porém novas faces

cortantes sédo observadas (vide seta da Figura 4.73).
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AccY¥  Probe Mag WD Det H————— 500um
15.0kY 30 x35 19 SE LAMAY/UENF

Pérola Comercial Africa do Sul

Figura 4.71— Morfologia do desgaste e distribuicdo dos diamantes na matriz metalica
Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (pérola comercial Africa do Sul), apés 2 minutos de ensaio de

abrasao.

.
Biu

AccY Probe Mag WD Det
149k¥y 3.0 =x35 47 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial Africa do Sul

Figura 4.72— Morfologia do desgaste e distribuicdo dos diamantes na matriz metalica
Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (pérola comercial Africa do Sul), apés 6 minutos de ensaio de
abraséao.
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AccY  Probe Mag WD Det ——— 500um
15.0k¥ 30 =x35 47 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial Africa do Sul

Figura 4.73 — Morfologia do desgaste e distribuicdo dos diamantes na matriz
metéalica Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (pérola comercial Africa do Sul), ap6s 12 minutos de

ensaio de abrasao.

Durante os 2 primeiros minutos do ensaio de resisténcia a abrasao, Figura
4.74, ocorrem um desgaste da matriz ligante, onde as faces cortantes dos cristais de
diamantes clivadas comecaram a aparecer na matriz, provavelmente por ter maior
altura de protrusdo satisfatéria para propiciar o corte da rocha, sem existéncia de
“gap” de separacdo entre a matriz e o diamante, sugerindo um o6timo trabalho de
acomodacéo e retencao dos cristais. Na Figura 4.75 pode-se visualizar a presenca
de pequenas fragmentacdes na superficie do diamante, provavelmente devido a
elevada for¢ca de impacto na zona de corte durante o ensaio. Além disso, observa-se
0 desgasta da matriz.

Vale ressaltar mais uma vez, que o processo de desgaste da matriz metalica
€ importante para o processo de corte da ferramenta diamantada, pois dessa
maneira o processo de desgaste do compdsito diamantado acontecera
gradativamente moderado. Sendo assim, as faces cortantes dos diamantes clivados

e auto-afiadas realizam o trabalho de corte da rocha, retirando cavaco.
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AccY Probe Mag WD Det ———-A 100um
15.0k¥v 30 =x120 19 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial Africa do Sul

Figura 4.74 — Morfologia do desgaste e estrutura dos diamantes na matriz metélica
Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (pérola comercial Africa do Sul), apés 2 minutos de ensaio de

abrasao.

AccY  Probe Mag WD Det —— 100um
15.0k¥ 30 =x180 19 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial Africa do Sul

Figura 4.75 — Morfologia do desgaste e estrutura dos diamantes na matriz metéalica
Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (pérola comercial Africa do Sul), apés 2 minutos de ensaio de

abrasao.
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Observando a Figura 4.76, os cristais de diamantes com diferentes alturas de
protrusdo, bem retidos & matriz metélica tem condi¢cdes de realizar o trabalho de
corte. Além de sofrer degradacao por clivagem os cristais de diamantes, para este
tempo de 6 minutos de ensaio, revelam a capacidade do compd@sito em liberar novos
diamantes. Os diamantes com maior altura exposta na matriz ligante, conforme
mostra a Figura 4.77, sofrem maior degradacao no trabalho de corte, ocorrendo
trinca na superficie do cristal, clivagem e fragmentacdes. Mas, como o0 processo de
desgaste é continuo, a vida util da ferramenta pode nao ser afetada pela quebra por
clivagem dos cristais, uma vez que as superficies auto-afiadas contribuem para o
processo de corte. Foi verificado neste tempo de ensaio o destacamento “(pull-out)”
de um diamante, conforme mostra Figura 4.78. Como ja dito anteriormente, o pull-
out € um modo de falha da ferramenta diamantada e consequentemente interfere e

compromete o desempenho da mesma.

AccY Probe Mag WD Det ———— 100um
149k¥ 30 =120 47 SE LAMAY/UENF

Pérola Comercial Africa do Sul

Figura 4.76 — Morfologia do desgaste e estrutura dos cristais de diamantes na matriz
metalica Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (pérola comercial Africa do Sul), apds 6 minutos de ensaio
de abrasao.
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——
Direcédo do corte

m———

AccY Probe Mag WD Det F———1 100um
149k¥ 30 x150 47 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial Africa do Sul

Figura 4.77 — Morfologia do desgaste por clivagem de diamantes na matriz metalica
Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (pérola comercial Africa do Sul), apés 6 minutos de ensaio de

abrasao.

iy

AccY Probe Mag WD Det ————1 100um
149k¥ 3.0 x150 47 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial Africa do Sul

Figura 4.78 — Desgaste evidenciando a falha na matriz metalica Cu-Fe-Zn-Sn-Ni
(pérola comercial Africa do Sul), apos 6 minutos de ensaio de abrasio.
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Nas Figuras 4.79 e 4.80, os diamantes revelam bem degradados devido ao
desgaste sofrido ao final dos 12 minutos de ensaio. Pode-se ver, em maiores
detalhes, que as superficies dos cristais de diamantes estdo clivadas, fraturadas e
trincadas, mas sem a existéncia de “gap” de separacdo entre o cristal e a matriz
ligante. Pode-se notar que os cristais tém alguns vértices de corte desgastados,
pelas condicbes severas do ensaio de abrasdo, promovendo o desgaste por
impactos na zona de corte. Possivelmente, pode ocorrer destacamento ou

planificagdo desses diamantes, caso continue o trabalho de corte.

Accy Probe Mag WD Det 1 100um
15.0kY 30 =x150 15 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial Africa do Sul

Figura 4.79 — Morfologia do desgaste e estrutura dos cristais de diamantes na matriz
metéalica Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (pérola comercial Africa do Sul), ap6s 12 minutos de

ensaio de abraséao.
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AccY Probe Mag WD Det ——— 100um
150k¥Y 30 =x180 15 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial Africa do Sul

Figura 4.80 — Morfologia do desgaste por clivagem dos diamantes na matriz metalica
Cu-Fe-Zn-Sn-Ni (pérola comercial Africa do Sul), apés 12 minutos de ensaio de

abrasao.

4.8.4- Composito diamantado Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola  Comercial Italia)

As Figuras 4.81 a 4.83 mostram a evidéncias do desgaste e distribuicdo dos
diamantes na matriz metélica Co-Fe-W-Cu-Ag (pérola comercial Italia), para os
diferentes tempos de ensaio de resisténcia a abrasdo do compdésito. Para 2 minutos
de ensaio, aparecem 0s primeiros cristais de diamantes, que dao inicio ao processo
de corte (Figura 4.81). Como consequéncia da continuacdo do ensaio, na Figura
4.82 evidéncias de falha na matriz ligante e os cristais de diamantes estéo
fragmentados, indicando a capacidade de corte dos cristais. Ja na Figura 4.83,
finalizando este processo de desgaste, observa-se a presenca de novas faces
cortantes dos diamantes, substituindo aqueles que foram destacados ou arrancados

da matriz ligante.
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AccY  Probe Mag WD Det F—————1 500um
15.0k¥ 30 =x35 48 SE LAMAY/UENF

Pérola Comercial Italia

Figura 4.81 — Morfologia do desgaste e distribuicdo dos diamantes na matriz
metdalica Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola comercial Italia), apds 2 minutos de ensaio de

abrasao.

AccY Probe Mag WD Det
149k¥ 3.0 =x35 47 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial Itlia

Figura 4.82 — Morfologia do desgaste e distribuicdo dos diamantes na matriz
metdalica Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola comercial Italia), apds 6 minutos de ensaio de

abrasao.
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AccY Probe Mag WD Det ———— 500um
150k¥Y 30 x40 17 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial Italia

Figura 4.83 — Morfologia do desgaste e distribuicdo dos diamantes na matriz
metalica Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola comercial Itélia), apos 12 minutos de ensaio de
abraséao.

Em maiores detalhes, a Figura 4.84 apresenta a estrutura dos cristais de
diamantes para o tempo de 2 minutos, onde um diamante apresenta-se clivado e
fragmentado, resultado dos elevados impactos sofrido durante o ensaio de desgaste
por abrasdo. Na Figura 4.85 é possivel observar que o cristal de diamante foi
arrancado da matriz, deixando fragmentos encravados na matriz metalica. E mais
uma vez importante ressaltar que a ocorréncia deste fenbmeno ndo é comum
durante os primeiros minutos de operacdo de corte nas jazidas de rochas
ornamentais, pois neste trabalho as pérolas diamantadas foram submetidas ao
ensaio de resisténcia a abrasédo em um abrasimetro modificado utilizando uma forga
vertical sobre as amostras de 2 kgf, pois se trata de um ensaio acelerado, a fim de
avaliar as condi¢cdes microestrutural do compdsito diamantado ao final de cada

tempo de desgaste.
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AccY Probe Mag WD Det 1 100u
15.0kv¥ 30 =x150 16 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial Itélia

Figura 4.84 — Morfologia do desgaste e estrutura dos cristais de diamantes na matriz
metalica Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola comercial Italia), apds 2 minutos de ensaio de
abraséao.

AccY  Probe Mag WD Det FH———— 100um
19.0kY 3.0 x180 16 SE LAMAY/UENF

Pérola Comercial Itéalia

Figura 4.85 — Morfologia do desgaste por destacamento do cristal de diamante na
matriz metalica Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola comercial Italia), apds 2 minutos de ensaio
de abraséao.
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Ap6s 6 minutos de ensaio, o cristal de diamante mostrado na Figura 4.86
sofreu fratura fragil devido aos impactos e tensdes impostas durante o ensaio em
contato com a rocha de granito. Na parte inferior da mesma micrografia mostra-se o
destacamento de um diamante, deixando o respectivo “vazio” na matriz metalica.
Isso acontece devido ao fato que o gréo abrasivo fica exposto a um carregamento
constante durante a operacéo de corte, de modo que com o0s impactos gerados, 0s
diamantes forcam a matriz ao redor de suas faces podendo se desprender ou gerar
“gaps”, conforme € visto na Figura 4.87.

O teor elevado do composto carbeto de tungsténio-WC (11%p W) na
composicdo da pérola comercial Italia, consequentemente pode ter elevado a dureza
do compésito diamantado. Segundo Oliveira, H.C.P [2010] se o ligante tiver uma
dureza muito alta, a matriz podera sofrer fratura, e com adicao de diamantes, estes
ndo conseguirdo se manter fixados na matriz metdlica durante o corte, o que

prejudicaria no beneficiamento das rochas ornamentais.

AccY Probe WD Det ————-A 100um
149k¥ 3.0 x100 47 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial Italia

Figura 4.86 — Morfologia do desgaste e estrutura dos diamantes na matriz metalica

Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola comercial Itdlia), apds 6 minutos de ensaio de abraséo.
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AccY Probe Mag WD Det 1 100um
149kY 30 x150 47 S5E LAMAY/UENF

Pérola Comercial Itélia

Figura 4.87 — Morfologia do desgaste evidenciando o “gap” entre o diamante e a
matriz metalica Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola comercial Italia), apds 6 minutos de ensaio

de abraséao.

De Chalus [1994] analisou algumas caracteristicas da retencéo dos cristais de
diamantes utilizando pés metalicos, ressaltando que para uma 6tima produtividade e
eficiéncia de corte, a matriz deve ter boas propriedades mecéanicas, pois durante a
operagao de corte, os diamantes estdo sujeitos a tensdes pelo contato direto com o
material de corte. Pode-se dizer que uma boa adesédo entre a matriz e o diamante é
encontrada quando ndo ha deformacdo da matriz, ou somente deformacédo
reversivel (elastica), permitindo que a matriz retorne a sua forma inicial quando a
tensdo cessa como mostrada na Figura 4.88 (a). Entretanto, se essa deformacé&o
nao é reversivel (deformacéo plastica), com a constante movimentacdo do diamante
devido as tensdes geradas, vai haver formacao de “gap” entre a matriz e o diamante
por fadiga da matriz (Figura 4.88 b).
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Diamante

\

Figura 4.88 - Deformacao da matriz ligante. Figura: (a) deformacéo elastica;
(b) deformacéo plastica [De Chalus, 1994].

Com 12 minutos de ensaio, Figura 4.89, os cristais de diamantes revelam
bastante degradados, provavelmente por ter maior altura de protrusdo. No lado
esquerdo da imagem observa-se o destacamento de um cristal de diamantes (vide
circulo), porém € possivel também visualizar o surgimento de um novo cristal que se
encontra embebido na matriz ligante (vide seta). Na Figura 4.90 o diamante
desgastado tende a planificar, finalizando com destacamento do mesmo ou
aparecimento de “gap” de separacao entre a matriz e o grao abrasivo.

E de fundamental importancia observar que, quando da operacéo de corte, as
ferramentas diamantadas estdo submetidas a constantes impactos mecanicos, aos
guais conduzem a fadiga. Desta forma, é fundamental a selecdo de um ligante

adequado, para adeséo dos diamantes.

‘,- i p——
~ - Diregéo do'carte

AccY Probe Mag WD Det —— 100um
15.0 k¥ 30 =100 17 SE LAMAY/UENF

Pérola Comercial Italia

Figura 4.89 — Morfologia do desgaste e estrutura dos diamantes na matriz metalica
Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola comercial Italia), apds 12 minutos de ensaio de abraséao.
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Accy Probe Mag WD Det 1 100um
15.0kY 30 =x150 17 SE LAMAV/UENF

Pérola Comercial Itélia

Figura 4.90 — Morfologia do desgaste e estrutura dos diamantes na matriz metalica
Co-Fe-W-Cu-Ag (Pérola comercial Italia), apds 12 minutos de ensaio de abraséao.
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CAPITULO 5 — CONCLUSAO

A presente dissertagéo relata o estudo do processamento e caracterizacao de
pérolas de fios diamantados por prensagem a quente, a qual € rota industrial de
fabricacdo da metalurgia do pé. Esta tentativa exploratoria absorve o conhecimento
da tecnologia de producdo deste tipo de ferramenta de corte, a qual é de grande
importancia cientifica e tecnoldgica para a industria do setor de rochas ornamentais
no Brasil, nacionalizando as técnicas de processamento de pérolas diamantadas.

Sendo assim, destacam-se as seguintes conclusdes:

» Conclui-se que foi possivel sinterizar o compasito diamantado diretamente no
suporte metalico da pérola de fio diamantado, eliminando a etapa industrial de

brasagem deste tipo de ferramenta de corte;

» O mecanismo de desgaste da pérola processada com a liga DIABASE-V21,
seguiu o padrao classico do mecanismo de desgaste de uma ferramenta
diamantada impregnada, com o desgaste da matriz metélica, clivagem dos
diamantes, e surgimento de novos cristais que estavam no “bulk” da

ferramenta;

» No ensaio de resisténcia ao cisalhamento as pérolas diamantadas produzidas
por este estudo, com tubos metalicos com canais, suportaram uma carga
aproximadamente dez vezes maior que a forca aplicada sobre este tipo de

ferramenta na operacao de corte de rochas ornamentais;

» Os resultados mostram claramente que um nivel satisfatério de adesao tubo
metalico/compaosito diamante foi alcangcado, o qual pode ser atribuido, dentre
outros fatores, aos canais para aumentar a rugosidade sobre a superficie do

tubo metélico;

» O ensaio de resisténcia ao desgaste da pérola produzida por este estudo com
a liga Fe-Cu-Co-Sn mostra que, conseguiu-se com esta pesquisa exploratoria,
através da rota de prensagem a quente, produzir pérolas diamantadas de boa
qualidade, atingindo uma resisténcia a abrasdo da mesma ordem de algumas

pérolas comerciais importadas que sdo normalmente empregadas nas lavras
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de rochas ornamentais. O ligante usado como matriz metélica DIABASE-V21,
€ um po pré-ligado do mercado internacional utilizado para fabricacdo de
ferramentas de corte;

» Este trabalho indica a possibilidade de utilizar esta tecnologia de
processamento de pérolas de fios diamantados, a qualquer operacéo de corte
de rochas ornamentais. Desta forma, pode-se utilizar materiais disponiveis no

mercado nacional, baseado no sistema Ferro e Cobre.
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APENDICE A: EDX DAS PEROLAS DE FIO DIAMANTADOS COME RCIAIS.

‘Quanlilalive Result[Qual-Quant. J[AFRICA CERTA] M=

File View Process Help
8 &

Group: powder_air
Sample:  AFRICA CERTA

Layer Info Analte Result Std Dev. Proc-Cale.  Line Intensity
1 Layerl
1 Layer g.000 umwm 0 --mm---- Fix =~ mmmmmeem mmmeeeee
1 Elem. C1O0HA04 110 R — Fi¥  mmmmemm —mmemee-
B Base
2 Elem, Cu 45,669 % 0,155 (uant,-FP CuKa aa7.170
2 Elem. Fe 35.123 % 0,113 Quant.-FP FeKa 252.790
2 Elem, Zn 15,115 % 0,081 (uant,-FP ZnKa 89,790
2 Elem, 3n 3.006 % 0,046 (uant,-FP 3nKa 11,236
2 Elem. Ni 1.088 % 0,025 Quant.-FP NiKa 5.072

Figura 1- Resultado de andlise quimica via EDX da pérola comercial Africa do Sul.

‘ Quantitative ResultfQual-Buant J[ITALIA] _|81 x|

File View Process Help
8 3
juy
Group powder_air
Sample:  ITALIA
Layer Info tinalpte Result Std Dev. ProcCale.  Line Intengity
1 Layerl
1 Layer 6.000 wm 0 -------- Fix  —mmmeeee e
1 Elem. Cl0H304 1go.000 % ------e- Fix =~ —memeeem e
E Base
2 Elew. Co 5§.030 % 0,148 Quant.-FP CoKa 259,124
2 Elem. Fe 21,331 % 0,093 Quant.-FP  FeKa 88,973
Z Elem. W 11,501 % 0,130 Quant.-FP W La 13,232
2 Elew. Cu 4.640 % 0.056 Quant.-FP CuKa 11,430
2 Elew. &g 4,498 % 0.043 Quant.-FP  Agla 18,630

Figura 2- Resultados de andlise quimica via EDX da pérola comercial Italia.

‘ﬂuantitalive Result{Qual-Quant. [CHINA] =18 ]

File ‘iew Process Help
& 1
ury
Group : povider_air
Sample:  CHIMNA
Layer Info Analyte Result Std Dev. Proc.-Calc Line Intenzity
1 Layerl
1 Layer g 000 uwm 000 -——----- Fix =~ e e
1 Elem. ClOHZ04 oo, 5 —-mmmeee Fix =~ = e
E Base
2 Elem. Fe 72,704 % 0,167 Quant.-FP FeKa 418,827
Z Elem. Ni 10.642 ] 0.090 Quant.-FP HiKa 30,755
Z Elem. Cu §.105 ] 0.071 Quant.-FP CuKa 28,660
Z Elem. In 4,873 ] 0.052 Quant.-FP ZnKa 19,195
Z Elem. 3n 3.487 ] 0.043 Quant.-FP 35nKa 14,539
Z Elem. Mn 0.159 ] 0.009 Quant.-FP HMnKa l.00z2

Figura 3- Resultados de analise quimica via EDX da pérola comercial China.
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APENDICE B: CARACTERISTICAS DE ELEMENTOS SELECIONAD OS.

Tabela 1 - Caracteristicas de elementos selecionados [Callister, 2008].

Elemento Simbolo | NUmero Peso Densidade Estrutura Raio Valéncia Ponto
Atdmico | Atdbmico | do Sélido, Cristalina, Atdmico mais de
(uma) 20°C 20°C (nm) Comum Fusédo
(g/em”) (°C)
Cobre Cu 29 63,55 8,94 CFC 0,128 1+ 1085
Cobalto Co 27 58,93 8,9 HC 0,125 2+ 1495
Estanho Sn 50 118,71 7,27 Tetragonal 0,151 4+ 232
Ferro Fe 26 55,85 7,87 CcCcC 0,124 2+ 1538
Niquel Ni 28 58,69 8,90 CFC 0,125 2+ 1455
Prata Ag 47 107,87 10,49 CFC 0,144 1+ 962
Tungsténio W 74 183,84 19,3 CCC 0,137 4+ 3410
Zinco Zn 30 65,41 7,13 HC 0,133 2+ 420
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APENDICE C: DIAGRAMA DE FASES

Co-Fe (Cobalto - Ferro)
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Figura 1— Diagrama de fases Ferro — Cobalto [ASM Handbook,1973].
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Figura 2- Diagrama de fases Cobre - Ferro [ASM Handbook,1973].
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Cu-Sn (Cobre — Estanho)

Porcentagem Atémica de Estanho
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Figura 3 - Diagrama de fases Cobre - Estanho [ASM Handbook,1973].
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Temperatura (°C)

Ni-Sn (Niquel — Estanho)
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Figura 4 - Diagrama de fases Niquel - Estanho [ASM Handbook,1973].
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Fe-Zn (Ferro — Zinco)

Porcentagem Atdmica de Zinco
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Figura 6 - Diagrama de fases Ferro - Zinco [ASM Handbook,1973].
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APENDICE D: IDENTIFICACAO POR DIFRACAO DE RAIOS-X D AS FASES
CRISTALINAS DAS PEROLAS DE FIO DIAMANTADO ESTUDAS N ESTE TRABALHO E
FICHAS DE PADROES CRISTALOGRAFICOS.

Tabela 1 — Comparacao entre os valores observados no difratograma da liga
61,094%Fe-21,212%Cu-12,564%Co-2,602%Sn-1,888%P-0,640%S (DIABASE-V21)

e valores apresentados no JCPDS.

Resultados Identificagcdo e Analise

Intensidade 260 Ficha de
N° Pico HKL Fase
Relativa (graus) Referéncia
- Fe4Cu3 42-1067
1 33,661 42,259

(113) | Cul0Sn3 (HC) | 26-0564
- Fe4Cu3 42-1067
2 100 44,491 | (110) CoFe 44-1433
(110) Co3Fe7 48-1816
3 14,250 48,954 | (302) | Cul0Sn3 (HC) | 26-0564
(200) Co3Fe7 48-1816
4 22,440 64,717 - Fe4Cu3 42-1067

(304) | Cul0Sn3 (HC) | 26-0564

(211) CoFe 44-1433
5 32,350 | 82,146

(211) |  Co3Fe? 48-1816

(220) CoFe 44-1433
6 15,970 | 98,644

(220) ‘Co3Fe7 48-1816
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42-1067 Quality: O

Fed Cul

Cas Murmber:

Copper lron

Molecular WwWeight:  414.03
“Wolurme[CD]:
D

Ref: Shang, C.. Liu, B.. Materials Letters, 8, 224 [1389]

Do 0

Sy = =

55 iy 2

Cell Parameters: i.% E ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ =

a b =3 =

n B ¥ . |||| | IIII | IIIIII| |||I [

SSOFOMF = [ . ] u] 25 50 75 100 125 28"

1 ¢l o

Fiad: e Int-f h k 1| 28 Int-f h k 1] 28 Intf h koI

Lambda: 18.745 50 B54.677 20 100.75 10

Filter: 29.257 50 70.176 10 10262 10

d-sp: 35.743 a0 73.327 50 10514 10
42132 100 ¥E.082 10 108,35 20
44 438 100 ¥8.304 10 115.65 10
45,785 20 81.503 50 119.687 10
52.873 20 85.348 10 124.53 10
54.935 20 87.887 50 132,98 10
E0.457 50 93.217 10 139.89 10
E2.726 50 96208 10

ZE-05E64 LJuality: Cullsn3

CAS Murmber: Copper Tin

Molecular wieight: 991 53 Fef: Lenz, Schubert, Monatsh. Chem., 102, 1689 [1971]

Wolume[CD]:  3BE6.20 "

D 8352 Dimn: v

Sys: Hexagonal 5= B4

Lattice: Primitive @ =

5.G.: PE3/m [176] T2

Cell Parameters: ==

SET e - | L L LA

2 E ¥ I| I| T . L T I|

SSAFOR: F30=9(0.020, 41] o 15 30 45 &0 78 28

pleor =, ntf h k || 20 ntf h k || 20 ntf h koI

Lambda: 1.54056 13891 m 1 0 0 |4g457 40 1 0 4 |E5339 a3 2 1

Fier: 22606 40 0 0 2 | 48873 40 3 0 2 | 68933 60 4 0 3

d-sp: Guinier 24,231 60 1 1 0 |49902 10 2 2 0 | 72030 20 31 4
26931 g0 1 1 1 51.191 45 2 21 72286 EE 0O 0 B
22126 m 2 0 0 |51.857 S5 21 2 F2.543 40 4 1 2
33.407 BS 1 1 2 |51.941 40 3 1 0 | 74063 10 1 06
36.342 ES 2 0 2 |53.344 20 31 1 74.539 B0 3 2 3
F7104 B0 1 0 3 |55.367 40 0 2 2 2 | 77398 B 1 1 B
37441 B0 2 1 0 |&7.400 10 3 1 2 | 7227 80 3 3 0
39.258 B0 2 1 1 E1.889 aon 2 2 3 Faxz 40 3 3 1
42353 100 1 1 3 | 63.233 10 4 0 2 | 80103 40 4 2 0
42,738 100 3 0 0 | 63783 10 3 1 3 | BOG7G 20 2 25
44,209 45 2 1 2 | 64078 20 3 2 0 |81.253 40 4 2 1
44 8932 02 0 3 |EB4526 20 1 1 &
46183 40 0 0 4 | 64777 45 3 0 4

48-1816 Quality: * Co3 Fe?

CAS Mumber: Cobalt lron

Molecular Weight 567.73 Fef: Baker, |.. Thayer School of Engineering, Dartmouth College, MH., US54, ICDD Grant-in-aid, [1937]

Wolume[CD): 2348

Dy 8.031 Drn: &

Sys: Cubic ==

Lattice: Primitive B @

5.G.: Pm3m [221) TE S

Cell Parameters: x = 3

a 2863 b = - I

] E T T T : T

S5/FOM: F 4=36(.0159, 7) 0 a0 40 60 80 28°

|/lcar:

Flad: Cuka el Int-f h k1 ] Int-f h k| e Int-f h k|

Lambda: 1.5413 44750 100 1 1 0 82444 7 oz

Fiter. _ 65108 10 2 0 0 |99064 14 2 2 0

d-zp: diffractometer

fg} PDFMumber  Search  Print  Wiews Data Conversion  wWindow Clear Help

44-1433 Cluality: 1 CoFe

CaS5 Murnber: CDI:faIt Iron . . o

Molecular weight: 114,78 Bef: Baplizs. P.. University of Calgary, &lberta, Canada, ICDD Grant-in-aid, [1930]
Walume[CDT  23.32 "

Dw: 8173 D '

Sypz Cubic % =

Lattize: Primitive =

5.G.: Pm3m [221] g o

Cell Parameters: == =z

a 2.857 b = U | | | | e}

e B Y T T T T T — .

S5 /F0M: F12=265[0038, 12) o 25 50 75 100 125 180 2w

I/lcor: 10.4

Rad: Cuk.al i} Intf  h k| 2 Int-f h k| e} Intf  h k |
Lambds: 1.540535 31.282 <1 1 00 |74151 <1 210|168 15 310
Filter: 44,827 100 1 1 0 [82659 25 21 1 |12688 <1 311
d-sp: caloulsted 55677 a1 111 |99.334 B 220 13813 6 2 22
bineral M ame: EB.2E62 14 2 0 0 |[107.97 <1 3 0 0 (15286 <1 2 20
ol airauite, spn

7

Figura 1- Fichas de padres cristalograficos utilizadas nas analises de Raio-X da

pérola DIABASE V-21.
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Tabela 2 — Comparacéo entre os valores observados no difratograma da pérola
comercial China (72,704%Fe-10,642%Ni-8,105%Cu-4,873%Zn-3,487%Sn-
0,189%Mn) e valores apresentados no JCPDS.

Resultados Identificacdo e Analise
Intensidade 20 Ficha de
N° Pico HKL Fase
Relativa (graus) Referéncia
1 11,387 42,316 | (111) | Cu0.64Zn0.36 | 50-1333
(CFC)
2 100 44,365 - Fe4Cu3 42-1067
(111) FeNi3 38-0419
(110) NiSn (HC) 03-1004
3 10,530 64,548 - Fe4Cu3 42-1067
4 - Fe4Cu3 42-1067
20,291 81,623
(300) NiSn (HC) 03-1004
5 10,958 98,361 | (220) NiSn (HC) 03-1004
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38-0419 Cuality: Fe Mi3
CAS Murnber: lron Mickel .
Malecular \Weight 231,95 Ret. Wiliams, K., &m. Mineral., 45, 450 [1960]
WVolume[CD] 4455
Dx BE45 Dm: g
Syz Cubic )
Lattice: Primitive ] -
5.G.: Pmdm [221) = % -
Cell Parameters: #= @
a 3545 b C v ‘ -
] l l
3 B ¥ T T T T T T .
SSAFOM: F 7=3(0.125,18) 1} 28 ] A 100 125 180 28
1/lcor;
FEad Cuk.al ] Intf - hk 1] 28 Intf h k 1|2 Intf h k|
Lambda: 1.5405 44277 100 111 (92202 40 311 |15310 10k 4 2 0
Filer. 51532 60 2 00 |97695 10 2 2 2
drsp: Debye-Scherer 75867 30 2 20 |1422F7 1063 31
ireral M arne:
Awaruite
03-1004 [Deleted) HiSn
CA5 Murnber: Nidfe' Tin
Molecular Weight 177,33 Ref: Oftedal, 2. Phys. Chem., 132, 212 [1928]
Yaolume[CD):  75.04
Dy 7.851 D g
Sys: Hexagonal E - o
Lattice: Primitive " g =
5.G.: PE3/mme [134) = % =
Cell Parameters: ==
a 4.09 b c B18 v | ‘ ‘ ‘
3 B ¥ T T T T T .
S5/F0OM: F16=30.200, 24 0 20 40 B0 80 a1 Za
1/lcor;
FEad Cuk.al A Int-f h k || 2 It h k|| 2 Int-f kb k|
Lambda: 1.54055 30591 80 101 (59597 S0 103 (833: 80 171 4
Filter 34330 10 00 2 (63GE5 60 202 (9327 30 21 3
d-sp. 43,253 100 1 0 2 (73327 RO 0O 0 4 |53082 40 2 210
44 559 00 1 1 0 |77547 a0 20 3 |101.69 o 1048
54,935 50 2 0 1 |80676 o212
B7.5G7 50 1 1 2 |&81.503 40 300
421067 Quality; O Fed Cu3
CaAS Mumnber: Copper Iron ) )
Molecular Weight 414,03 Fef: Shang, C.. Liu, B.. Materials Letters. 8, 224 [1383]
Wolume[CD:
D Dini: &
Sys: % =
Cell Parameters: i.f_g E ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ %
a b = -
" B ¥ T |I|| | |I|| | ||I|||| |||I [ )
SSAFOM:F = [ . ) 0 25 50 Fisl 100 125 28
|Alcor:
Rt » ntf h ok 1| 28 It hok || 2 bt h kI
Larnbda: 18745 50 BAE7T 20 10075 10
Filter. 29257 50 70176 10 10362 10
d-sp: 3B.743 20 Fa3z2v 50 105,14 10
42132 100 7B.082 10 10835 20
44 438 100 78.304 10 115.65 10
49,785 20 81.503 50 119.87 10
52879 20 85948 10 12459 10
54,935 20 a7.8a87 50 13298 10
E0.457 50 92217 10 139.89 10
B2.726 50 96802 10
50-1333 Qualiy; * Cu.64 Zn0.36
L5 Murber: Copper Zinc o
Mualecular ‘Weight 6421 Ref: Yoncken, J., Verkioost, Th, Powder Diffraction, 12, 228 [1937]
Wolue[CD] 50.49
D 8446 D 5,430 g
Sys: Cubic =
Lattice: Face-centered @
5.G.; Fm3m [225) gL 5
Cell Parameters: == 5
a36% b c - | | -
i B Y I I I — —— )
SS/FOM: F 8=72(.0138, 8) 0 25 ] 75 100 125 28
| lcar:
Rad: Cukal X Intf ko k1| & Intf h k1| & Int-f bk
Lambda: 1.5408 42324 100 111 87452 15 3 1 1 |13054 B 331
Fiter: Hi 49274 38 2 0 0 |92422 § 222 [137.45 E 420
drap: diffractometer 72243 17 2 20 |[MN2% 2 400
Also called:
w-brazsz

Figura 2 - Fichas de padrfes cristalograficos utilizadas nas analises de Raio-X da

pérola comercial China.
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Tabela 3 — Comparacao entre os valores observados no difratograma da pérola

comercial Africa do Sul (45,669%Cu-35,123%Fe-15,115%Zn-3,005%Sn-1,008%Ni) e

valores apresentados no JCPDS.

Resultados Identificacdo e Analise
Intensidade 20 Ficha de
N° Pico HKL Fase
Relativa (graus) Referéncia

1 18,790 31,324 (411) NiSn 26-1289
2 30,356 35,426 - Fe4Cu3 42-1067
(211) FeSn2 73-2030
3 25,413 40,082 (101) CuZn 08-0349
4 82,947 41,700 (-101) CuZzn 08-0349
(-312) | Feznis 34-1314
5 100 44 350 (110) | Fe (CFQC) 06-0696
- Fe4Cu3 42-1067
(-110) CuZzn 08-0349
6 48,595 48,110 (421) FeZnl5 34-1314
7 33,470 64,664 - Fe4Cu3 42-1067
8 40,538 72,230 (020) CuZn 08-0349
9 30,158 76,847 (-211) Cuzn 08-0349
10 47,409 82,041 (211) | Fe (CFQ) 06-0696
- Fe4Cu3 42-1067
11 45,777 87,112 (-121) Cuzn 08-0349

12 34,854 92,018 ? ? ?
13 37,474 98,531 (220) Fe (CFC) 06-0696
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2E-1289 Qualiby: | MiSn
CAS Murmber: Mickel Tin
Molecular Wiaight 17739 Ref: Bhargava, M., Schubert, J. Less-Common Met., 33, 181 [1973]
YWolurme[CD): 52017 N =
D 9.060 Do v =
Sws: Orthorhombic s =
Lattice: Frimitive 8
5.G.: Pbam [55] 5 E
Cell Parameters: ==
a 24.45 b 5.200 o 4.091 L= | | || || |
t B ¥ T 1 T
S5 /FOM: F30=15(0.029, 70] 0 15 30 45 &0 75 28°
141 :
Bt Cu = i hk || 28 It h k|| 28 ntf h kI
Lamnbda: 1.54058 22 a0z m 2 01 |44209 a0 0 0 2 |E2073 7001z 2 1
Filter: 24921 o0 5 1 0 [4BE10 20 10 1 1 [EB2.491 40 B 3 1
d-sp 27.857 50 & 1 0O (47887 20 1 1 2 [B3637 40 9 3 0
28.036 40 1 1 1 45,785 o 11 1 1 E4.177 50 14 2 0
28.680 0 2 1 1 51.563 20 13 1 0 | B4.426 0011 1 2
29.847 g0 3 1 1 [ 52944 20 1 3 0 [E5.287 2013 21
30.753 O 7 1 0 (53110 40 B 1 2 [EBEO1E 10 10 3 0
30,960 80 6 0O 1 54 266 10 11 2 0 | 67.471 10 17 1 0
31.440 a0 4 1 1 54.971 50 4 3 0 |68.594 10 11 3 0
33.330 0 5 1 1 55476 40 14 1 0O | 70257 10 13 1 2
234021 50 8 1 0 [BEE29 2013 1 1 [71.338 10 1 3 2
35.264 O 2 2 0 [BESF3 50 8 1 2 [71.904 ;21 3
35.553 50 6 1 1 57.361 40 1 2 2 | 72737 50 1 4 0
36.251 30 3 2 0 | 57874 50 1 21 72130 3]0 B O 2
36742 30 10 0 0 (58154 20 2 3 1 (73526 30 14 1 2
37295 50 9 1 0 (58315 30 3 2 2 (74402 3051 3
37.9583 50 7 1 1 58.928 40 3 31 7h.725 3| B 1 3
40,662 08 11 59.345 50 15 1 0O | 76.954 40 15 1 2
41.107 80 0 2 1 E0.283 30 14 1 1 F7.9595 40 16 0 2
42 5390 50 3 2 1 [E0.588 40 5 2 2 [ 7B.EB8 40 4 4 1
43037 80 10 0 1 [B1.075 40 5 3 1 (73470 3018 2 0
43,297 30 7 2 0 |61.524 40 8 3 0 | 80513 50 16 1 2
43,759 oo 4 2 1 E1.752 40 10 1 2 | 81.004 0 9 1 2
73-2030 Quality: C Fe Sn2
L5 Humber Pt Calcuated from ICSD wsing POWD-1 2+, (1357)
Molecular Weight: 293,23 1 Laicuated from dzing LY
Volume[CD] 225,62 Ref: Mial. 0., Sven. Kem. Tidzkr.. 53, 165 [1947]
Dw 8625 DCirn: "
Sya: Tetragonal !
Lattice: Body-centered % =
S.G. 14 mcm (140) =
Cell Farameters: B g un
a 6520 b c 532 == s
[=]
= B H | | ‘ . .| | L
1 1 | 1 1 .
| Acar 12273 u] 15 a0 45 &0 758 28
Fad: Cukal
Lambda: 1.54060 X Int-f h k| X Intf h k 1| 28 Int-f h k|
F'lte'_: 19.236 5 1 1 0 [5E452 ]| 31 2 | 74283 1 11 4
d-sp: calculated 27.334 3 200 |60E3 33 3 3 0 |74925 1431
ICSD #: 024570 33718 141 0 0 2 |61.093 128 4 1 1 | 75012 2 323
35.078 933~ 2 1 1 |E1.188 172 2 1 3 | 77557 2 204
33108 192 1 1 2 |B3.787 26 4 2 0 |81.465 o 5 21
43875 298 3 1 0 |B7.347 E3 4 0 2 |834915 168 4 4 0
43,935 284 2 0 2 |FOTF2 o4 3 3 2 | 83915 168 &5 1 2
5251 12 2 2 |70.905 B2 0 0 4 |84.04 9 224
53483 5 3 2 1 |74128 1 & 1 0 |87082 11 &5 30
56,452 3} 400 |[74128 1 4 2 2 87249 ]| 31 4
421067 Quality: O Fed Cu3
CaS MHumber: Copper Iron . .
Muolecular Weight: 414,03 Fef: Shang, C., Liu, B., Matenals Letters, 8, 224 [1589)
Wolume[CD N
D D L
Sug E
i 3
5.G. B E &
Cell Parameters: E = A
a b =} a
- B ¥ T |||| | IIII | IIIIII| IIII L1
SSAOFOMF = [ L] 0 25 a0 75 100 125 287
|/lcor:
Rad: ] Intf b k1| & Intf b k1| & Imtf kR
Lambda: 18745 B0 B4EF7 20 10075 10
Filter: 29267 80 70176 10 10362 10
d-sp: 35743 an Fi327 50 10514 10
42132 100 V.02 10 108.35 20
44 438 100 73304 10 11565 10
43785 20 a1.503 50 11987 10
52879 20 85,948 10 12459 10
54 935 20 av.asr a0 13298 10
G0.457 50 33217 10 13389 10
B2.726 50 96,808 10

Figura 3 - Fichas de padrfes cristalograficos utilizadas nas analises de Raio-X da
pérola comercial Africa do Sul.
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02-0349 Quality: O CuZn

CAS Mumber: Copper Zi_nc:

Molecular Weight: 128.93 Fef: Bazsi, Strom, 2. Metallkd., 47, 16 [195E]

Volume[CD]:  25.54

D D k

Spz Monoclinic % =

5 o

S50G. = O *

Cell Parameters: _% E &

a 3.3 b 251 c 298 = | | | | | | 1]

o B 870 ¥ T T T T .

SS5/F0OM: F13=3[0142, 27 a 15 =0 45 &0 758 28

|/lcor

Fiacdc;‘rcuKa ] Int-f h k| ] It h k1 ] Irt-f h k|

Lambda: 1.542 39,855 B0 1 0 1 |49.211 0 79.077 80 1 20

Filter: MNi 40893 an _ 52228 an _ 51 503 ;T 12

d-sp: ather 42.090 50 7 01 |55.294 7011 |95948 20 1 21
42930 00 E2.72E g0 o 0 2 (87196 EO 1 21
43915 80 1 1 0 | 72030 B0 0O 2 0 |88590 20 3 00
46158 B0 0O 1 1 |7E588 ooz 11

341314 Quality: | C-FeZnlh

CAS Mumber: Iron Zing

Molecular weight: 103655 Fef Gelings. P. et al., <. Metallkd.. 70, 315 [15379]

Yolume[CD] 41251

O 70932 Crem: -

Syz Monoclinic E =

Lattice: End-centered 2

SG:C2/m(12) z % ©

Cell Parameters: A= e

a 10,87 b 7.EO7 c 5.074 L | I| | | |

o B 10074 v I I v + — .

S5/F0M: F21=16[0.027, 50) o 10 20 30 40 50 28

|/leor:

Hacdc;“[:uKa | Irt-f h k| ) Irit-f h k1 . Irt-f h k|

Lambda: 1.54178 14.250 4 110 (36774 27 202 (42759 40 202

Filter: 21.567 3 1 1 1 (40077 14 1 3 1 | 43362 43 0 2 2

dpt 24.075 3 11 1 [40.452 5 1 1 2 [43983 716510
29.504 4 0 21 [41.225 B0 4 2 0 | 45642 1% 3 31
32.303 10 2 21 [41.503 100 1 3 1 | 47.834 4 4 2 1
35.050 2 401 [41.734 50 3 1 2 |51.068 18 E 01
35728 11 2 2 1 |42548 28 4 2 1 |B31FTF 3 Z 41

06-0536 Quality: = Fe

CAS Mumber:  7433-89-6 Iran )

Molecular Weight 55,85 Ref: Swangon et al., Matl. Bur. Stand. [U.5.], Circ. 539, IV, 3 [1955)]

Wolume[CD] 2255

D 7875 Cron: ¢

Syz Cubic % =

Lattice: Body-centered 2

5.G.: Im3m [229) £ =

Cell Parameters: == =

a 2.EEE b c L | ‘ | | =

L] B ¥ T T T T T . .

S5/F0M: F B=225[.0044, E] 0 25 a0 i) 100 125 28

1/lcar:

Fad: Cukal | It h k| el Irt-f h k1 ) Irit-f h k|

Lambua: 1.5405 44673 100 11 0 [8233@ 3,0 211 |11638 12 310

P i §5021 20 2 00 (98345 10 2 2 0 |13713 B 222

Mineral Mame:

Iroh, syn

Alzo called:

ferrite

Figura 4 - Fichas de padrfes cristalograficos utilizadas nas analises de Raio-X da

pérola comercial Africa do Sul.
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Tabela 4 — Comparacao entre os valores observados no difratograma da pérola
comercial Itdlia (58,030%C0-21,331%Fe-11,501%W-4,640%Cu-4,498%AQ) e
valores apresentados no JCPDS.

Resultados Identificacdo e Analise
Intensidade 260 Ficha de
N° Pico HKL Fase
Relativa (graus) Referéncia
1 46,601 31,119 | (001) | WC (HC) 25-1047
(100) |  WC (HC) 25-1047
2 96,679 35,156

(311) | CuFe (CFC) 49-1399
3 47,137 37,725 - Cu40Fe60 46-1058
4 24,053 39,098 | (111) | Ag (CFC) 03-0931

5 20,947 41,001 - ? ?
6 26,356 42,639 - Fe4Cu3 42-1067
7 83,075 43,801 | (111) | Co0.52Cu0.48 | 50-1452

(CFC)
(110) Co3Fe7 48-1816
8 48,155 46,608 | (331) | CuFe (CFC) 49-1399
9 47,712 - Cu40Fe60 46-1058
100

(101) | WC (HC) 25-1047
10 18,376 49,614 - Fe4Cu3 42-1067
11 32,997 63,538 | (110) WC (HC) 25-1047
12 27,374 64,272 - Fe4Cu3 42-1067
13 24,535 65,308 | (200) Co3Fe7 48-1816
- Cu40Fe60 46-1058

14 18,162 67,845 - ? ?
15 17,090 69,337 - CuFe (CFC) 49-1399
16 36,372 72,853 - Fe4Cu3 42-1067
17 33,801 75,058 | (200) WC (HC) 25-1047
(220) | Co0.52Cu0.48 | 50-1452

(CFC)
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Molecular \weight: 520,07
Yolume[CD] 2291
D 8.408 D

18 36,104 76,696 | (102) | WC (HC) 25-1047

19 81,637 - Fe4Cu3 42-1067

23,250
- |'Ag (CFC) 03-0931
Co7Fe3

20 34,852 83,539 | (211) (CCC) 50-0795

21 23,785 91,650 - ? ?

22 29,677 98,793 | (220) | Co3Fe7 48-1816
501452 Quality: Col 52 Cul.43
CAS Mumber: Cobalt Copper .
Moleoular Weight 6115 Ref Wiy, P et al., Phos, Statug Solidi &, 161, 383 [1957]
YWolume[CD):  45.83 N
Dy 88R2 D v o1
Syz: Cubic % = E-
Lattice: Face-centerad @ -
5.G.: Fra3m [225) L
Cell Parameters: B =
a 358 b c . | | ‘
A B ¥ T T 1 T T T
55/FOM: F 8=6(0.163, 8] a 25 50 5 100 125 150 287
uloar » ntf ok 1| i h ok 1| ntf hok |
Lambda: 43632 100 1 1 1 (30895 100 3 1 1 [13983 B0 3 3 1
Filter: 50.976 100 2 0 0 (96808 20 2 2 2 (15434 50
d-zp T4 677 100 2 2 0 (11987 20
50-0795 Guality: | Co? Fel
45 Mumber Cabalt Iran

Fef: Baker. |.. Thaver School of Engineering. D artmouth College, Hanowver, WH, USA, ICDD Grant-in-4id, [1357)

Syz Cubic

Lattice: Body-centered
5.G.: Im3m [229)

Cell Pararneters:

a 2840 b =3
-] f ¥

S5/F0M: F 4=35[0.029, 4]
|l

Rad Cuka

Lambda: 1.5418

Filker:

d-sp: diffractometer

-=

Fixed 3Slit
Intensity

T T T T T
0 20 40 =] a0 0 28”

X Int-f

45169 10
g5.712

hk || 2 Int-f
11 0 (83282 3
200 (10015

I | & Intf h ko1
0
3

25-1047 Quality; *

W C

CaS Mumber:  12070-12-1

Tungsten Carbide

Molecular Weight: 19586
Yolume[CD):  20.76
D= 15.669 D

Ref: Bind, McCarthy, ., Penn State Univ, University Park, Pa, US4, ICDD Grantin-did, [1973)

=

Syz Hexagaonal

Lathice: Primitive

5.G.: PEm2 [187)

Cell Paramneters:

a 2908 ] o 2837
5

Fized Slit
Intensity
— 117.29

B ¥
SS/FOM: F14=29(0.035, 14)
|/l zor:
Fad Cukal
Lambda: 1.54066
Filker:
d-sp:

] 20 40 &0 B 100 28"

X It
1.474 45

1| 2 Irit-f
73.064 25

[ = Irit-f

10818 10
109.02 1
109.71 10

48,266 100 770l 30

Mineral M arme:
Unnamed mineral, syn [MA]

IS e e % s
oo - 7
Eli T e R

£3.973 20
65701 B

84.015 20
93.734 14

h
0

35,626 o0 1
1
1 1723 20
0

oO=oOo o

h
1
75.442 14 2
1
2
1

raco—+o—
—ooo— =
Fa— oo =

Figura 5 - Fichas de padrfes cristalograficos utilizadas nas analises de Raio-X da

pérola comercial Italia.
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49-1399 Clualiby: O

Cux Fel-x

CaS Mumber:

Copper lron

M olecular wWeight:  BO.GZ
“Yolume[CD]:  622.84
D 5,404 D

Bef Pan. F et al., Phys. Statusz Salidi A, 135, 193 (1993]

-

tMolecular Weight: 107.87
Yolume[CD):  B7.27
D 10.651 Dim: 10.500

Ref: Jung, Z. Kristallogr.. Kristallgeom. .

Sys Cubic ==
Lattice: Face-centered =
5.G.: Fm3m [225) TE =
Cell Parameters: == _
s 854 b iy - L1 Lol L
] B ¥ — T - - - )
SS/FOM: F13=5(0.116. 21) o 15 30 45 60 75 90 2.
I/lcor:
Ead: Elec i Int-f h k| 2@ Int-f - h k|| 2 Int-f ko ko
Lambda: 17.941 50 01 1 1 [45283 10 3 3 1 |71.401 10
Filter: 20.785 & 2 00 |[s52851 10 4 2 2 |7E082 &
d-sp 29,655 50 2 2 0 |S6027 50 3 3 3 |&1.803 m 6 40
34742 100 3 1 1 |61.344 5 4 4 0 |B5948 5
36342 10 2 2 2 |64177 M 5 2 1 |&7Fee? m 55 3
42194 10 4 0 0 |E2997 5 90,995 5
AE-1 056 ualig. O Cod0 Febl
CaS Humber: Copper lron
Folecular Weight: 5592 66 Hef: Huang, L et al., ). Phys. F. 18, B9 [1925]
“olume[CD]:
NS Crrin: o
Sps: =
dalt =Tl i
Cell Pararneters: :ﬁj = | ‘ ‘ ‘ ‘ | =
a b =]
= Pl T
SSAF0M: F = ] a 30 =0 a0 120 150 28"
::f';d?'i_]ec 28 Intf h k1| 28 It ok 1| 2 Int-f ko ok
Lambda 17.203 50 52849 50 100.24 10
Filter: 29,256 50 52.730 20 103.59 10
d-=pe 33634 z0 £5.287 z0 12422 50
37620 50 68315 50 138.57 20
45129 100 FEETT 50 14943 20
47 420 100 &7.099 50 16226 zn
43115 10 94,296 20
03-0931 [Deleted) Ag
CaS Mumber: Silver

Frigtallphws. . Krigtallchem., B4, 423 [1926]

-=

Syz Cubic

Lattice: Face-centered
5.G.: Fr3m [225)

Cell Parameters:

a 4067 b =]
t B ¥

Fixed Slit
Irtenzity

3150

SS/AFOM: F 4=3(0.360, 4)
|/leor:

Rad: Cuk.al

Larmbda: 1.5405

Filter:

d-=p:

38,783 100

5
2 Int-f h
1
44141 o 2

45 &0 5 28°

h k| 2 Int-f h k1
2 2 0 [81.503 [=20]
311

42-1067 Guality: O

CAS NMurnber:

tolecular "wWeight: 414,03
Waolurme[CD]:
O

Bel Shang. C.. Liu, B.. Materials Letters, B, 224 [1929]

d-zpe diffractometer

O %

Sy = _%n

5.G.: T E =

Cell Parameters: E E | | | ‘ | | =2

a b =] -

“ E ¥ . ||” ||I|| A T

SSAFOM:F = [ . ] o 25 50 5 100 125 28"

141 :

Frod: 28 It ko ok 1| 28 ntf ko k 1| 2a It hok oI

Lambda: 158,745 50 B4 677 20 100,75 10

Filter: 29.257 50 FOI7E 10 103262 10

d-=pe 35.743 20 F3.327 50 105.14 10
42132 100 FE.092 10 108.35 20
44,438 100 78,304 10 115.65 10
49.785 20 81.503 50 113.87 10
52.8v9 20 25.948 10 124.59 10
54.935 20 a7.8a7 50 132.98 10
60457 50 93217 10 139.89 10
E2.72E 50 9E.208 10

42-1916 Cluality: * Co3 Fe?

a5 Mumber Cobalt Iron

Molecular Weight: BE7.73 Ref Baker, |.. Thayer School of Engineering, Dartmouth College, WH, 154, ICDD Grant-in-4id, [1957]

“Waolume[CDE 23.48

D 8031 D '

Sys: Cubic % =

Lattice: Primitive = o

S.G.: Pm3m [221] 5 3

Cell Parameters: == 2

a 2863 b [= - | |

L3 B ¥ T T T T .

SS/FOM: F 4=36(0159, 7) 0 20 40 60 &0 24

I/ car:

Fad Cuka X Irt-f h k| ] Int-f h ko ) Int-f h k|

Lambda: 1.5418 44750 100 1 1 0 |S2444 7 o211

Filker: £5.108 10 2 0 0 |99.064 14 220

Figura 6 - Fichas de padrdes cristalograficos utilizadas nas analises de Raio-X da

pérola comercial Italia.
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APENDICE E: QUANTIFICACAO QUIMICA DOS COMPOSITOS DI AMANTADOS
USANDO A MICROANALISE.

Tabela 1: Analise quimica quantitativa do compdésito diamantado
61,094%Fe-21,212%Cu-12,564%Co0-2,602%Sn-1,888%P-0,640%S (DIABASE-V21),

referente a microanalise de modo pontual.

Ponto 1:

Element Intensity Weight% AT kK-value Z A F

C 97.191 100.000 100.000 0.47583 1.00000 1.00000 1.00000
Total 100,000 100.000 0.47583

Ponto 2:

Element Intensity Weight%  AT% K-value Z A F

C 3. 569 3. 283 12,224 0.01748 0.90751 3.75691 1.00000
0 &. BEE §.154 22,117 0.07234 0.9131&8 2.17369 1.00000
51 3.756 1.118 1.727 0.01249 0.92733 1.7032B% 0.99764
Ca 1.418 0.604 0.654 0.01117 0.93696 1.05822 0.95945
Fe 37.001 56.451 43,865 0.99309 1.02397 1.00492 0.97275
Cu 25. 306 26. 279 7.948 0.16196 1.02974 2.77473 1.00000
sn 3.613 4,011 1.467 0.06328 1.15292 0.99642 0.97165
Total 100,000 100,000 1.33181

Ponto 3:

Element Intensity wWeight®  AT% K-value Z A F

C 2.4146 2.330 &.510 0.01294 0.90709 3.76928 1.00000
0 11. 007 9.051 24,820 0.08958 0.91271 2.10228 1.00000
S 4.968 1.380 2.156 0.01667 0.92673 1.70148 0.99762
Fe 41.701 58.937 46,300 1.11651 1.02312 1.00460 0.97532
cu 6.641 24,170 16,687 0.41409 1.06065 1.032216 1.01256
sn 4,036 4,132 1.527 0. 07044 1.15206 0.99651 0.97033
Total 100. 000 100.000 1.72023

Ponto 4:

Element Intensity Weight%  ATH K-value Z A F

C 1. 840 1.939 6.922 0. 00986 0.90941 3.7B467 1.00000
] 12,37 9.514 25.494 0.10071 0.91552 1.80531 1.00000
5i 4.654 1.393 2.126 0.01561 0.93090 1.68186 0.99707
Fe 46. 085 71.592 54.959 1.23391 1.03088 0.99989 0.98480
Cu 3.937 15. 562 10.499 0.24156 1.06987 1.03732 1.01563
Total 100.000 100.000 1.60165
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Tabela 2: Analise quimica quantitativa do compésito diamantado 72,704%Fe-
10,642%Ni-8,105%Cu-4,873%2n-3,487%Sn-0,189%Mn (Perola comercial China),
referente & microanalise de modo pontual.

Ponto 1:

Element Intensity weight®%  AT% K-value Z A F

C 587.692 81. 348 85.433 2.87724 0.99575 1.19418 1.00000
0 13. 816 17.784 14.021 0.12911 1.01933 5.6E8224 1.00000
F 2.224 0.663 0.440 0.006132 1.08760 4.18292 1.00000
Mg 2.078 0.205 0.106 0.00579 1.07448 1.38367 1.00031
Total 100,000 100,000 3.01827

Ponto 2:

Element Intensity Weight®%  ATX kK-value 2 A F

C 3.497 2.070 6.301 0.01874 0.91928 3.53160 1.00000
M 3. 348 9. 844 25. 698 0.12686 0.92324 2.29003 1.00000
0 9.209 7.661 7.509 0.10064 0.92669 2.41453 1.00000
Fe 64,574 60.623 39,691 1.72001 1.05346 1.00183 0.98162
M 4,649 7.732 4 816 0.20909 1.04038 1.04297 1.00168
Zn 2.762 9.023 5.0486 0.23185 1.09746 1.02721 1.01471
sn 4,583 3.047 0.939 0.07967 1.18055% 0.98601 0.96585
Total 100,000 100,000 2.49686

Ponto 3:

Element Intensity Weight® AT kK-value Z A F

C 4,705 3.053 10. 366 0.023E81 0.91315 3.65385 1.00000
0 19,301 9,388 23,928 0.139132 0.91966 1.90924 1.00000
Na &.007 2.982 5. 289 0.02182 0.96915 3.67140 0.99941
51 3.201 0.636 0.924 0. 01064 0.93616 1.66675 0.99707
Fe 64,066 67.078 48, 980 1.70648 1.03876 1.00152 0.98323
M 3.737 6.994 4,859 0.16731 1.02517 1.04748 1.01303
cu 2.747 7.295 4,681 0.16761 1.07860 1.03551 1.01401
Ag 4.4286 2.574 0.973 0. 06006 1.11574 1.01979 0.98000
Total 100,000 100,000 2. 29686

Ponto 4:

Element Intensity Weight% AT kK-value Z A F

C 3.677 2.181 g.316 0. 01800 0.90764 3.88035 1.00000
0 14,821 9. 500 7.192 0.12063 0.91240 2.50881 1.00000
Fe 45.155 40, 545 33, 246 1.19660 1.01465 1.01160 0.95944
M 5.936 9.394 7.328 0.26949 0.99911 1.03347 0.98124
cu 5.048 11. 538 g.314 0.31126 1.04986 1.02481 1.00136
Zn 5. 357 16. 684 11. 685 0.44729 1.05046 1.02253 1.00928
5N 14,979 10,158 3.919 0.26143 1.14598 1.00307 0.98244
Total 100.000 100,000 2.62470
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Tabela 3: Analise quimica quantitativa do compésito diamantado 45,669%Cu-
35,123%Fe-15,115%2Zn-3,005%Sn-1,008%Ni (Perola comercial Africa do Sul),
referente & microanalise de modo pontual.

Ponto 1:

Element Intensity Weight%  AT% kK-value 2 A F

C 6.953 5.856 18. 505 0.02404 0.91449 3.86049 1.00000
0 14,690 10. 586 25.117 0.11956 0.92163 1.97165 1.00000
51 9.122 2.383 3.221 0.03122 0.92984 1.67031 0,9977
Fe 42.726 56.691 38.532 1.14397 1.04607 0.99995 0.97223
cu 26,400 24,484 14,625 0.17552 1.04102 2.75000 1.00000
Total 100.000 100,000 1.50431

Ponto 2:

Element Intensity Weight®%  AT% kK-value Z A F

C 3.270 4,362 12, 566 0.02580 0.92018 4.28484 1.00000
0 30.155 17.714 38. 315 0.21737 0.92842 2.04707 1.00000
Al 5.332 1.394 1.788 0.01624 0.97974 2.04792 0.99822
51 17.314 2.965 4. BB6 0.05808 0.94965 1.67920 0.99852
K 3.0032 0.970 0.859 0.02141 0.98851 1.09250 0.97853
Fe 31.77 36. 805 22. 806 0. 84637 1.06295 1.00124 0.95292
Cu £.0329 23.038 13.0386 0.49322 1.10646 1.01836 1.00453
Zn 2.648 10. 852 5.744 0.22350 1.10956 1.01288 1.00763
Total 100,000 100,000 1.90199

Ponto 3:

Element Intensity Weight®%  AT% kK-value Z A F

C 77.626 90. 004 a7.667 0. 38004 0.99138 1.26821 1.00
Fe 1.627 9.996 2.333 0.04378 1.28570 0.98610 0.95
Total 100.000 100.000 0.42382

Ponto 4:

Element Intensity Weight®  ATH K-value Z A F

C 4,214 2.981 10. 536 0.02133 0.90995 3F.55234 1.00000
0 132.181 E.638 22.924 0.12317 0.91612 1.77077 1.00000
Fe 68,946 81.310 61. 815 1.83646 1.032220 0.99904 0.99314
Cu 2.3860 7.071 4725 0.14400 1.071329 1.04247 1.01702
Total 100.000 100,000 2.124986




Anexo 166

Tabela 4: Analise quimica quantitativa do compésito diamantado 58,030%Co-
21,331%Fe-11,501%W-4,640%Cu-4,498%Ag (Perola comercial Italia), referente a
microanalise de modo pontual.

Ponto 1:

Element Intensity Wweight® AT K-value Z A F

C 180. 547 74,029 88.062 0.88393 0.98282 1.55505 1.00000
0 4.376 8.307 7.419 0.03154 1.00362 4.78854 1.00000
Fe 6.466 17. 664 4.519 0.13872 1.12074 2.07336 1.00000
Total 100,000 100,000 1.05419

Ponto 2:

Element Intensity Wweight%  AT% kK-value Z A F

C 173.129 81.916 87.0386 0. 84761 0.99463 1.21813 1.00000
0 4.157 15. 518 12,378 0.023832 1.01790 5.64909 1.00000
Fe 1.051 2.566 0. 586 0.027886 1.29855 0.98545% 0.90241
Total 100.000 100.000 0.90930

Ponto 3:

Element Intensity Weight®  ATH: K-value Z A F

C 7.261 4,712 15. 007 0.03555 0.91267 2.54544 1.00000
M 1.653 3.693 10. 086 0.03908 0.91636 2.5177 1. 00000
0 12,697 B.072 19, 200 0.098732 0.91955 2.17050 1.00000
51 9. 980 2.136 2.910 0.0341% 0.93701 1.63432 0.99698
Fe 44,423 49,905 34.181 1.18326 1.04118 1.00242 0.98646
Co 16. 998 26.113 16.949 0.60324 1.06368 1.00033 0.99314
AQ 4,624 2.893 1.0286 0.06308 1.11743 1.02235 0.97990
Lu 0.409 2.476 0.541 0.04366 1.37448 1.00704 1.00000
Total 100.000 100,000 2.10078

Ponto 4:

Element Intensity Weight® AT kK-value Z A F

C 18. 561 2.317 4,048 0.09394 0.95726 5.86058 1.00000
0 732.527 48, 814 64,024 5.280346 0.97350 2.15984 1.00000
Ma 58. 342 1.571 1.434 0.16029 1.03976 2.15692 0.99423
M? 25.402 0.533 0.460 0.07185 1.01424 1.67984 0.99017
A 309. 890 6.028 4. 688 0.94360 1.04597 1.40766 0.9B6E80
51 1330.948 26. 008 19.431 4.46476 1.01732 1.303214 0.99938
K 94,044 3.413 1.831 0.67048 1.07681 1.07943 0,99594
Fe 20.6386 2.799 1.052 0.54684 1.18792 1.00057 0.979586
Co 45.103 8.517 3.032 1.61663 1.21966 0.99877 0.98361

Total 100.000 100.000 13.B4E875




