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Resumo da tese apresentada ao CCT/UENF como parte dos requisitos necessarios

para a obtencéo do grau de Doutor em Ciéncias (D.Sc.).

METODOLOGIA DE SELECAO DE MATERIAIS E TECNOLOGIA DE FABRICACAO DAS
CAPSULAS DEFORMAVEIS UTILIZADAS NOS PROCESSOS DE SINTESE /

SINTERIZACAO DOS MATERIAIS SUPERDUROS.

Orientador: Prof. Guerold Sergueevitch Bobrovnitchii

Atualmente, representa um desafio técnico-cientifico a selecdo de materiais para a
fabricacdo de capsulas deformaveis usadas na sintese e sinterizacdo dos materiais
superduros. Os materiais que podem ser utilizados nessa tarefa tém que possuir
caracteristicas especificas tais como: elevada resisténcia ao cisalhamento,
resisténcia elétrica infinita, boa compressibilidade e alta inércia quimica. Além disso,
a fabricagcdo das capsulas com os materiais selecionados seguem o0 uso de
determinados parametros que ndo sdo fornecidos, pois representam segredos
técnicos de producgdo industrial. A influéncia desses parametros sobre a fabricacéo
das capsulas é desconhecida. Este trabalho dedicou-se a realizar uma analise nos
possiveis materiais nacionais que podem ser utilizados para a fabricacao industrial
de céapsulas deformaveis. Algumas das variaveis analisadas, como a altura critica
(compressibilidade) e resisténcia ao cisalhamento, foram estudadas utilizando as
bigornas de Bridgman, feitas tanto de aco rapido quanto de metal duro. Os
parametros de fabricacdo foram investigados através da variacdo dos mesmos e
andlise dos resultados obtidos ap6s cada operagédo de sintese ou sinterizagdo. Por
fim, foi estudada a influéncia do material da capsula sobre o estado de tensédo e
deformacdo das bigornas. Isso foi realizado com férmulas analiticas e por meio de
simulacdo numérica através do método dos elementos finitos (MEF). Os resultados
obtidos possibilitaram concluir que com o0s materiais ceramicos encontrados no
territério Brasileiro podem ser utilizados com sucesso absoluto na fabricacdo de

capsulas deformaveis.
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Abstract of the thesis presented to CCT/UENF as a partial fulfilment of the
requirements for the degree of Doctor in Sciences (D.Sc.).

METHODOLOGY SELECTION OF MATERIALS AND TECHNOLOGY OF PRODUCTION
OF CONTAINER USED IN THE PROCESSES OF SYNTHESIS / SINTERING OF

SUPERHARD MATERIALS.

Advisor: Prof. GUEROLD SERGUEEVITCH BOBROVNITCHII

Nowadays, the selection of materials and the production of container used in the
synthesis and sintering of the superhard materials have been a technical-scientific
challenger. The materials that can be used in that task must have specific
characteristics such as: elevated shear strength, infinite electric resistance,
compressibility and high chemical inertia. Besides, the production of the capsules
with the selected materials requires the control of some parameters that are not
easily found or supplied. This occurs because the parameters are secrets of
production (Know - How). Therefore, the influence of those parameters on the
capsules production is unknown. In this work was analyzed the national materials
that can be used for the container production. Some parameters was studied using
the Bridgman's anvils, as the critical height (compressibility) and shear strength,
using anvils made of speed steel or hard metal. Other parameters were investigated
through variation and results analysis under works conditions. Finally, it was studied
the influence of material about the stress and strength of anvils. Also, the work was
accomplished by analytics formulas and numeric simulation using the finite elements
methods (FEM). The results obtained showed that the ceramic materials bund in

Brazilian territory can be used to manufacture the container, successfully.



CAPITULO | - INTRODUCAO

1.1. Importancia dos Materiais Superduros na Indudstria Moderna.

Definem-se materiais superduros (MSD) aqueles que possuem dureza
Vickers (HV) acima de 40GPa (Veprek, 1999). Comercialmente ha dois tipos de
materiais dessa categoria que sao empregados na industria, o diamante e o cBN. O
primeiro diamante sintético foi obtido por meio de sintese de materiais carbonaceos
em meados da década de 1950 e o segundo foi sintetizado a partir do nitreto
hexagonal de boro nos anos de 1960. Os dois materiais foram obtidos
primeiramente por técnicas de alta pressédo e alta temperatura. Atualmente outras
tecnologias, ou métodos de obtencdo, promissores encontram-se em uso, contudo
a técnica mais difundida industrialmente continua sendo aquela utilizada
primordialmente.

Independentemente da forma como séo obtidos, os MSD sdo extremamente
importantes em determinados processos industriais, principalmente naqueles onde
a produtividade, o grau de acabamento superficial e a precisdo sao requisitos tanto
para maior competitividade quanto para a popria fabricacdo do produto. Sem o
emprego desses materiais, determinados ramos da inddstria teriam seu
desenvolvimento comprometido, tais como a exploracdo petrolifera, a indastria
metal-mecéanica e o processamento de rochas ornamentais.

Dentre os MSD o diamante é o que possui as propriedades mais notaveis. E
0 material mais duro comercialmente utilizado, mais que duas vezes a dureza dos
seus melhores competidores, figura 1.1. Por essa razéo € utilizado em operacdes
de usinagem apesar do seu alto custo, que € compensado pela qualidade e alta
produtividade alcancada. Além disso o diamante possui outras propriedades
excepcionais como caracteristicas termo-elétricas singulares (conduz calor sem
conduzir eletricidade), épticas e quimicas, que o tornam o melhor material para uso
especial em algumas industrias tais como: medicina, quimica, eletrénica e outras

tecnologias avancadas.
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Figura 1. 1 - Comparacdo entre as durezas de diversos materiais (adaptado de
Veprek, 1999).

A classificacdo dos MSD (diamantes e cNB) pode ser definida como (Stalin,
1982):
P6s monocristais;
Policristais sintetizados e sinterizados;
Em relagdo ao tamanho do grdo e aplicacdo, os pés de MSD podem ser
divididos nés seguintes grupos:
P para retifica (granulometria entre 40mm e 2500nm);
Microp6 (granulometria entre 2nm e 60nm);

Submicrop6 (granulometria inferior a 1nm);

Aplicacdo dos MSD como ferramentas:

A experiéncia acumulada durante cinquenta anos no emprego dos MSD
demonstrou que ha areas especificas de aplicacdo desses materiais. Por exemplo,
pés MSD sao normalmente utilizados como ferramentas abrasivas, de corte e como
dressadores. Esses pés sdo usados nas tecnologias onde faz-se necessario o

tratamento de materiais ndo metalicos.



Os policristais de MSD séao utilizados como ferramentas de corte em
operacbes de usinagem e como poés abrasivos de materiais metalicos e nao
metalicos, tais como: ligas de aluminio com alto teor de Si, fibra de carbono, vidro,

acos de alta resisténcia mecanica, etc.

1.2. Os Métodos de Producéo Industrial dos Materiais Superduros.

O método das altas pressOes estaticas sob elevada temperatura foi o
primeiro a ser reconhecido oficialmente como responsavel pela sintese dos
diamantes. Essencialmente o problema de se fazer diamantes por este método é
projetar um dispositivo de alta pressdo (DAP), que é um conjunto de pecas
utilizadas dentro de prensas especiais capazes de converter a forca gerada em
altas pressfes e ao mesmo tempo fornecer calor a amostra por meio de corrente
elétrica. Com o emprego de novas técnicas de construcdo e materiais de elevada
resisténcia mecanica, como o metal duro, foi possivel fabricar um DAP no inicio da
década de 1950 que possibilitou atingir e manter valores acima de 6 GPa sob
temperaturas em torno de 1300°C por um longo periodo. O conhecimento tedrico e
experimental desenvolvido anteriormente sobre o diagrama de equilibrio grafite —
diamante forneceu base para os cientistas atingirem a sintese com os parametros
citados. Atualmente é possivel fabricar comercialmente por esse método diamantes
monocristalinos, policristalinos e nitretos cubico de boro (Bundy, 1977).

Na década de 1960 pesquisas com outro método de fabricacdo do diamante
provou ser possivel a obtencdo dos diamantes com deposicdo quimica por vapor ou
chemical vapor deposition (CVD). Para produzir diamantes por CVD misturas de
gases carbonaceos e hidrogénio sédo dissociados, através de descarga elétrica e
microondas, abaixo da pressdo atmosférica numa temperatura alta, acima de
2000°C. O material resultante da dissociacdo deposita-se na superficie sob a forma
de filme de diamante. O tipo de diamante que se deposita € o policristalino, que
cresce numa estrutura colunar e bem densa. Dependendo das condicdes de
crescimento o diamante CVD exibird diversos tamanhos de gréos e texturas. Os
diamantes CVD sao livres de metais catalisadores e portanto sua estabilidade
térmica aproxima-se a do diamante natural.

Essencialmente existem dois tipos de diamantes CVD: o depositado sob a

forma de filmes finos (menos de 30nm de espessura) sobre um material desejado,



sao tipicamente usados nas arestas de corte de brocas, e o depositado na forma de
filmes espessos (até 1mm de espessura) sendo aplicavel comercialmente desde
1992 pela empresa De Beers para uso na eletronica e na éptica.

O custo do método de obtencdo de diamantes por CVD, em comparacéo
com o anterior, € determinante para a sua aceitacdo na industria de ferramentas.
Atualmente o custo € relativamente alto, mas € provavel que diminua com o
desenvolvimento da tecnologia (Balazik et al., 1998).

A obtencéo de filmes de cBN por CVD também tem merecido pesquisas.
Mesmo que seja possivel de se desenvolver ferramentas revestidas com este
material, até a presente data isto ndo tem sido claramente demonstrado (Balazik et
al., 1998).

Outro processo de obtencdo de diamantes é pelo método de ondas de
choque, ou por explosdo. Pressdes de 14GPa podem ser alcangadas por um
periodo de 1s sob temperatura em torno de 3000°C. Tamanhos de particulas
disponiveis comercialmente por este processo sdo de aproximadamente 60mm e
sua estrutura € policristalina. Este processo foi desenvolvido em meados da década
de 1960 (Balazik et al., 1998).

A figura a seguir apresenta a comparacdo entre as faixas de pressao
comumente encontradas e a pressdo necessaria para a sintese dos materiais

superduros.
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Figura 1. 2 - Escala de press6es comparando fenébmenos diferentes (adaptado de
Hall, 1972).



1.3. Particularidades da Obtencédo dos MSD pelo Método das Altas Pressdes

Estaticas Sob Altas Temperaturas.

Como ja mencionado, os materiais superduros podem ser fabricados por
uma variedade de métodos. Contudo o método das altas pressbes estéaticas € o
mais utilizado nas industrias. A principal caracteristica desse método é que o grafite
€ utilizado como uma fonte de carbono e a transformacédo de fase do mesmo é
acompanhado pela fusdo de metais catalisadores sob alta pressdo e alta
temperatura. No entanto para tornar isso possivel é necessério utilizar uma prensa
especial de grande capacidade que possibilita gerar for¢a e corrente elétrica para o
aquecimento. Atuando no interior dessa maquina trabalha o DAP com objetivo de
converter a forca da prensa em altas pressées, manté-las durante um determinado
tempo, e a0 mesmo tempo, servir como circuito da corrente elétrica responsavel
pelo aguecimento da amostra. Por ultimo, entre as partes que dividem o dispositivo
de alta pressdo € colocado o meio de transmissdo de presséo, ou seja, 0 meio
comprimivel. Este acessorio tem quatro funcdes basicas: transmissao de pressao
de forma quase hidrostatica para a amostra de grafite mais metais catalisadores
(mistura reativa), fornecer tensfes de apoio ou suporte para as pecas mais
carregadas do dispositivo de alta pressao, reter o calor gerado na mistura reativa
por resisténcia elétrica e isolar eletricamente as partes que dividem o dispositivo de
alta pressdo, de modo que a corrente elétrica passe através da mistura reativa

apenas.

1.4. Os Problemas a Serem Resolvidos pela Tese.

A tecnologia de obtencdo dos diamantes sintéticos por altas pressées
estaticas utilizada na Universidade Estadual do Norte Fluminense (UENF) emprega
os DAP do tipo bigorna com concavidade, que foram desenvolvidos na Russia para
a fabricacdo de diamantes monocristalinos e policristalinos ou outros materiais
superduros. Esses dispositivos resumem-se em duas partes iguais, superior e
inferior, na qual cada uma delas possui no centro uma peca cilindrica de metal duro
ou aco rapido, denominada de bigorna, que séo apoiadas lateralmente por anéis de
cintamento feitos de aco de ultra-alta resisténcia. A superficie de trabalho da

bigorna possui concavidade de modo a acomodar o meio comprimivel, nesse caso



chamado de capsula deformavel. No centro da capsula deformavel ha um furo
passante onde € colocada a mistura reativa. O conjunto formado pelas superficies
de trabalho das bigornas das partes superior e inferior € denominado camara de
compressao, e no centro desta é colocado a capsula com a mistura reativa. O
deslocamento axial entre si das partes superior e inferior do DAP é responsavel
pela geracdo da alta presséo na capsula deformavel, a periferia desta, por sua vez,
forma a gaxeta durante a etapa da compressao.

O problema chave de aperfeicoamento da tecnologia industrial da producéo
dos materiais superduros pelo método das pressfes estaticas consiste em elevar o
rendimento dos DAP. Para isso é necessario desenvolver uma nova geometria das
concavidades das bigornas de modo a garantir aumento na produtividade e
diminuic&o dos custos.

Para o aumento da vida util do DAP (que influéncia decisivamente no custo
do produto obtido) tém grande importancia as tensfes de suporte nas pecas mais
carregadas (bigornas) do DAP. Essas tensdes sdo fornecidas pela gaxeta e pelo
cintamento. Por essa razdo o0 estudo do estado mecanico das gaxetas € um
problema técnico — cientifico para a producdo racional dos materiais superduros,
gue determina o sucesso do processo na industria. Portanto os objetivos do
trabalho séo:

1. Avaliacdo dos estado mecanico das gaxetas.

2. Elaboracdo de uma construcdo da capsula deformavel que possibilite aumentar
o rendimento dos DAP usados na UENF.

3. Determinar material nacional (pedra litografica) que possa atuar com sucesso
como gaxeta.

4. Estudar as propriedades fisico — quimicas da pedra litogréfica.
Analisar a influéncia da formacdo da gaxeta sobre as propriedades fisico e
mecanicas.

6. Analisar experimentalmente as deformacdes plasticas nas superficies de

trabalho das bigornas.



CAPITULO Il — Revisao Bibliografica

2.1. A lmportanciadas Altas Pressdes na Ciéncia e na Industria.

O termo altas pressbes se aplica a pressdes hidrostaticas, ou quase —
hidrostaticas acima de 1GPa, onde comeca a existir sensivel variacdo na maioria
das propriedades de interesse para a Fisica do Estado Sélido e para a Engenharia
dos Materiais. Apesar da dificuldade de se trabalhar com pressdes muito elevadas,
elas tém sido largamente utilizadas por representarem a maneira mais pratica e
controlavel de se variar de modo significativo as distancias interatbmicas, parametro
importantissimo nas propriedades de um solido. Além disso, como a pressédo é uma
variavel termodinamica, sua variacao afetara o equilibrio do sistema, possibilitando
eventualmente transicbes de fases, para novos estados de equilibrio. Esta
possibilidade de criacdo de novas fases sdo interessantes para a ciéncia basica,
onde novas fases s&o particularmente importantes, mas principalmente para
producdo materiais com determinadas propriedades de tecnolégicos (Jornada,
1987).

A sintese dos MSD tais como o diamante e o cBN, representa hoje o maior
uso da tecnologia das altas pressfes. Atualmente tem havido muitos estudos sobre
a producdo de novas fases de materiais supercondutores e semicondutores
(Jornada, 1987). Pressfes em torno de 2GPa sao usadas na industria de
compactacao de pds, permitindo a sinterizacdo de materiais com baixa porosidade.
Esta area é interessante para o desenvolvimento das ceramicas avancadas, onde
propriedades especificas sao obtidas através de um cuidadoso processamento. Ha
ainda previsdes de que a técnica de compactacao isostatica a quente venha a se
tornar imprescindivel para a producdo em massa de componentes ceramicos que
deverdo equipar os motores térmicos do futuro, porém ela ja é rotineiramente
utilizada em algumas aplicacdes mais limitadas como a producdo de ferramentas
de corte de aco rapido e metal duro (Jornada, 1987).

A importancia de novos materiais em aplicacbes criticas (industrias
aeroespacial, nuclear e conversdo de energia) fornecerd& maiores oportunidades

para o campo das altas pressoes (Spain, 1977).



2.2. Formas de Obtencé&o dos Materiais Superduros pelo Método Estatico.

Sintese por Transicdo Direta de Fase. A sintese dos diamantes ocorre sob
pressoes superiores a 13GPa em torno de 3000°C. A transi¢édo direta de fase do
grafite para o diamante é a transformacdo da estrutura hexagonal para a
estrutura cubica (Pal’'yanov et al, 1997).

Sintese na Presenca de Metais Solventes Cataliticos. E o processo mais
estudado. A presenca de elementos metalicos (pressdo e temperatura), (Fe, Ni,
Co, Mn, Cr, etc.) permite diminuir os parametros de pressdo e temperatura da
transicdo de fase do grafite para o diamante, em comparacdo com a transicao
direta. Esta forma de obtencédo se subdivide em: sintese do diamante a partir do
grafite por crescimento de filme (CF) e diamantes crescidos por gradiente de
temperatura (CGT). O CF é o método béasico na producdo comercial dos
diamantes sintéticos. A cristaliza¢cdo continua devido a diferenca de solubilidade
do grafite metaestavel e do diamante estavel, ruma determinada temperatura
sob alta pressdo. O crescimento do diamante € realizado pela difusdo do
carbono através do filme (entre 0,0lmm — 0,1mm) de metais fundidos que se
formam em volta dos centros em que se iniciaram as cristalizacbes dos
diamantes. O processo é caracterizado por altas taxas de crescimento e pela
abundancia de centros de cristalizacdo. Essa forma de obtencdo permite que
cristais de até 1mm de particula sejam produzidos (Pal'yanov et al, 1997).

O CGT é semelhante ao CF, contudo o transporte de carbono faz-se a partir de
uma fonte, localizado numa temperatura mais elevada que a do cristal, para a
superficie do mesmo, que esta envolvida por metais fundidos.

Sintese Usando Catalisadores N&o Metalicos e Cobre. Pesquisas tém
demonstrado que a 7,7GPa e a aproximadamente 2150°C a sintese do
diamante ocorre na presenca de determinados catalisadores de forma diferente
daquela citada anteriormente. Carbetos, carbonaceos, oxidos, hidréxidos,
sulfatos, cloretos e fosfatos sao considerados como catalisadores solventes. O
mecanismo do efeito desses compostos sobre a sintese ainda nédo esta bem
solucionado. Parece que alguns carbonatos de Li, Na, Ca, e Sr e Sulfatos de
Na, Mg e Ca, e Hidréxidos de Mg e Ca, podem atuar como catalisadores do
diamante na fase liquida. Quando a sintese se realiza na presenca de éxidos de

Cu, Mo, W e Ti, um completo ou parcial sistema de 6xidos metéalicos e 6xidos de
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carbono € estabelecido, este ultimo funcionara como meio de transporte de
carbono para a superficie do diamante que esta crescendo. Sob pressfes acima
de 5,5 GPa numa faixa entre 1650°C - 1800°C o diamante é cristalizado na
presenca Na,COs fundido. E relatado também que acima de 6,0 GPa e sob
temperatura acima de 1600°C o cobre apresenta efeito catalitico. Crescimento
de diamantes foi alcancado usando Cu, Zn e Ge fundidos. Os novos
catalisadores diminuem consideravelmente a taxa de crescimento do diamante
em relacdo aos catalisadores tradicionais. Os hidrocarbonetos apresentam
efeitos catalisadores no processo de transicdo do grafite para o diamante sob

presséo de 8 GPa e temperatura entre 1200°C — 1600°C (Pal'yanov et al, 1997).

2.3. Esquema Tecnologico da Fabricacédo dos Materiais Superduros.

A tecnologia geral para a obtencdo dos MSD pelo método das altas pressdes
estaticas pode ser dividida em etapas que influenciam decisivamente sobre a
gualidade e o custo do produto final. A figura 2.1 mostra de forma generalizada as
etapas (Ramalho, 1998). A seguir & apresentada uma descricdo resumida dessas

etapas.

TECNOLOGIA

Capsula Mistura Discos de . -, Reforma dos
Deformavel Reativa Protecéao Dispositivos de Dispositivos de
Alta Presséao ~
| alta Presséo
]

Mont d /Sintese dos Materiaig
_Montagem da Superduros na Prensg

Capsula Deformavel (Energia, custo de
manutenséao, etc.))

Separagéo e )
Purificacéo dos
Diamantes (Limpeza
_ quimica) J

Classificacado

Figura 2. 1 - Esquema geral da tecnologia de obten¢&o dos materiais superduros.
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Descricéo das Etapas Tecnolégicas:

Céapsula Deformavel. Produzidas a partir de materiais ceramicos e usadas na
sintese/sinterizacdo dos materiais superduros, a producdo dessas capsulas
representa um desafio técnico e cientifico. Primeiro devido a determinacdo do
material a ser utilizado para a fabricacdo das cdpsulas, pois este influi sobre as
propriedades do produto a ser obtido, além de problemas ligados com a
distribuicdo de tensdes durante a compressao e no descarregamento do DAP. E
segundo por estar relacionado com a fabricacdo de matrizes para a
compactacdo do pé do material a ser utilizado, pois se deve considerar os
diversos problemas, tais como a expansdo elastica do material compactado,
granulometria, geometria, grau de compressibilidade, ligantes, pressdo de
compactacao, temperatura de secagem e outros (Gerasimovich et al, 1982). De
acordo com as caracteristicas de formacdo geologica da jazida as capsulas
também podem ser usinadas diretamente do material extraido, ou seja, em
bruto.

Mistura Reativa. Constitui na preparacdo da fonte de carbono, de acordo com a
forma que serd obtido o diamante, junto com os catalisadores. Na industria
normalmente se utiliza a liga de Ni-Mn que é fundida em fornos especiais e,
depois de solidificada, sdo extraidos pequenos pedacgos (cavacos) que serao
depois colocados junto com grafite em p6 fazendo uma mistura homogénea em
camadas alternadas dentro da capsula deformavel (Novikov, 1983).

Discos de Protecdo. Sdo feitos do mesmo material que a capsula deformavel,
portanto tém que ter as mesmas caracteristicas fisicas sob alta pressdo. Sua
fabricacdo € por meio de matrizes ou usinado.

Montagem da Capsula Deforméavel. Esta etapa consiste na compactacdo da
mistura reativa dentro da capsula deformavel e, se houver necessidade,
fechamento das extremidades do furo da capsula com os discos de protecdo. A
compactacdo da mistura reativa também exige matrizes de compactacéo
especialmente construidas para esta finalidade.

Dispositivo de Alta Pressdo. Responsavel pela conversao da forca da prensa em
alta pressao e pela transmissdo da corrente elétrica que causa aquecimento da

mistura reativa. O custo do DAP influi decisivamente no do produto, e de acordo
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com o tipo de DAP utilizado pode-se obter diferentes tipos de materiais
superduros.

Reforma dos Dispositivos de Alta Pressdo. Consiste em organizar o
reaproveitamento das pecgas dos DAP apds o mesmo ter atingido o limite da sua
vida util. Se, por exemplo, o DAP tipo bigorna com concavidade sofreu algum
dano apenas na bigorna, este pode ter o cintamento aproveitado.

Sintese dos Materiais Superduros na Prensa. Somente ap0s toda a preparacao
descrita acima é que a capsula, com a amostra (mistura reativa), no seu interior
€ colocada na camara de compressao do DAP, que por sua vez é inserido no
interior de uma prensa especial capaz de gerar forca e corrente elétrica para o
aquecimento. Obviamente ha custos relacionados com manutencdo mecanica
do equipamento, consumo de energia elétrica e desgaste de blocos de apoio, e
outros, que influenciam no orgamento final do produto.

Separacdo e Purificacdo dos Diamantes. Depois da sintese o aglomerado
resultante (mistura de grafitetliga de metais catalisadores+diamante) &
removido do DAP. O aglomerado é entdo dissolvido em acidos (hormalmente
H,SO4+HNO3) para a liberagdo do diamante (limpeza quimica) (Shuda, 1986).
Classificacdo. Os diamantes séo classificados em grupos, de acordo com seu
tamanho morfologia, pureza e condutividade elétrica. Por exemplo: diamantes
sintéticos até 40nm sdo usados para polimento fino, lapidacdo e retifica.
Diamantes entre 40mm e 500mm s&o utilizados para corte de metais duro, vidros,
rochas e concreto, e na composicao de rebolos para retificacdo de pecas (Clark,
1998).

Os diamantes também sdo classificados segundo suas imperfeicbes como
cristais extremamente perfeitos e cristais aparentemente imperfeitos.
Comercialmente estes dois grupos sdo chamados de diamantes abrasivos para
corte (DAC) e resinas abrasivas de diamantes (RAD). O primeiro possui boa
resisténcia mecanica aliada a alta tenacidade. O segundo tem baixa resisténcia

mecanica e sao friaveis (Muncke, 1979).
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2.4. Os Dispositivos de Alta Pressao Usados na Fabricacdo dos Materiais

Superduros.

2.4.1. Histodrico e Consideracfes Gerais.

Desde que os quimicos descobriram entre 1792 - 1797 que os diamantes e o
grafite sGo compostos pela mesma substéancia, surgiram esforcos para converter
um no outro. Dentre os que tentaram alcancar esse feito podem ser citados Boyle,
Moisson, Lavoisier, Crookers, Davey, Friedel, Berthelot, Parsons, Tamann,
Despretz, Ludwing, Bridgman, Leibig, Wohler e Bragg (Bobrovtnitchii, 2000).

Na década de 1920 foi amplamente divulgado que era possivel fabricar
diamante a partir do carbono do grafite. Isto estimulou varios cientistas a
desenvolverem técnicas experimentais que pudessem ser utilizadas para este
objetivo. Em 1938 Rossini e Jessup (Bundy, 1977) determinaram teoricamente as
temperaturas de transformacéo do grafite em diamante com precisao suficiente que
serviu de base para determinacdo, por meio de calculos, dos valores de presséo e
temperatura na qual as duas formas teriam igual energia termodinamica. Desta
forma foi possivel determinar teoricamente uma linha de equilibrio entre o grafite e

o diamante, figura 2.2, mas somente até 800°C.

GPa
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Figura 2. 2 — Linha de equilibrio Diamante/Grafite (Bundy, 1977).
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Neste ambito destacam-se os trabalhos do fisico Norte Americano Percy
Willian Bridgman, que por seus avangos no campo das altas pressdes recebeu o
prémio Nobel em 1948. O primeiro trabalho de Bridgman nesta area data de 1908 e
o ultimo de 1958. Bridgman contribui significativamente nos projetos de dispositivos
de alta presséo (Hall, 1976), entre eles destaca-se o DAP tipo bigorna de Bridgman,
gue permite alcancar pressdes acima de 20GPa e emprega o principio de massa
suporte, figura 2.3. Em 1941 a Carburundum Company, a Norton Company ea
General Eletric Company financiaram por cinco anos os trabalhos de Bridgman para
construcdo de um dispositivo que permitisse a sintese do diamante. Os mais
importantes resultados desse esfor¢co foram a realizacdo de experimentos onde o
grafite era aquecido a 3000°C por uns poucos segundos numa presséo de 3 GPa.
Estes experimentos demonstraram pela primeira vez o efeito da pressdo na
transicdo entre grafite e diamante. Bridgman freqiientemente comprimiu o grafite
dentro da regido de estabilidade do diamante mas sem produzi-lo. Hoje se
reconhece que a grande barreira cinética, que separa a hidridacdo do grafite (sp?)
da hidridacdo do diamante (sp®), constituiu no obstaculo que impediu o sucesso de

Bridgman na sintese (Muncke, 1979).

BVEVAUAY

Figura 2. 3 — Dispositivo de alta presséao tipo bigornas de Bridgman, onde: 1 —

Bigorna; 2 — Disco/amostra; 3, 4 e 5— Anéis de cintamento.

No inicio dos anos 50 a equipe composta pelos cientistas H. T. Hall, F. P.
Bundy, H. M. Strong e R. H. Wentorf, do Laboratorio de Pesquisas da General
Eletric Company, comecou a investigar o problema da sintese dos diamantes de
duas formas: projetar o dispositivo de alta pressao e analisar as rea¢fes quimicas
possiveis. Teoricamente estava evidente que para produzir diamantes era

necessario produzir alta pressdo e temperatura, mas era desconhecido naqueles
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anos qualquer dispositivo que pudesse obter e manter por um periodo significante,
altas pressdes e temperaturas. Apos alguns fracassos, que resultaram no acumulo
de conhecimentos, essa equipe desenvolveu um dispositivo que provou ser capaz
de gerar e manter 5GPa sob temperaturas acima de 2000°C. Esse dispositivo foi
denominado “Belt” e sua construcao incorporou alguns componentes feitos de metal
duro.

Oficialmente a sintese dos diamantes foi realizada com sucesso pela
primeira vez em 16 de dezembro de 1954 no Laboratério de Pesquisas da General
Eletric Company em Detroid, EUA, utilizando o “Belt”, provando definitivamente a
possibilidade de se obter diamantes pelo método das altas pressdes estaticas sob
elevadas temperaturas (Hall, 1976).

Contudo na década de 1950 os cientistas da General Eletric ndo estavam
sozinhos na tentativa de fazer diamantes. Nao sabiam eles que a Companhia
Elétrica Sueca, ASEA, ja vinha financiando secretamente um excéntrico cientista
chamado Baltazar Von Platen para sintetizar diamantes. Em 1949 a ASEA
contratou uma equipe de cinco cientistas e engenheiros encabecados por Erik
Lunblad.

Como a General Eletric, a equipe de Von Platen sabia que alta presséo e
alta temperatura eram necessarios para “quebrar” as ligagées atdbmicas do grafite. E
como a General Eletric, eles também tiveram dificuldades de fazer uma maquina
resistente o bastante para criar aquelas condicbes. A prensa de diamantes deles
tinha uma concepgédo completamente diferente. Esta era formada por seis bigornas
em forma de piramide, que quando juntadas formavam uma esfera em torno de
uma amostra de grafite. A estrutura completa era envolvida por uma jaqueta de
cobre e suspensa num tanque cheio de alcool submetido a 600MPa de pressao.

O aparelho completo era capaz de produzir pressdes acima de 5GPa e a
amostra de grafite era envolvida por térmite (mistura em partes iguais de po de
oxido e ferro e p6é de aluminio), embora esta fosse capaz de elevar a temperatura
até 2000°C, era instavel e, combinada com o alcool, potencialmente explosiva.

O problema para a equipe sueca era que a maquina estava tdo complicada
gue cada vez que eles colocavam o dispositivo sob alta pressdo e alguma coisa
guebrava, este tomava um dia inteiro para reparar o defeito e reconstruir o

dispositivo. Eventualmente eles também perceberam que a adicdo de carbetos de
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ferro na amostra de grafite diminuia o ponto de fusdo da mesma. Eles tinham
certeza que haviam descoberto a teoria da fabricagcdo dos diamantes.

Em 16 fevereiro de 1953, aproximadamente um ano antes da General
Eletric, Erik Lundblad gerou altas pressdes superiores a 8,3GPa e temperaturas de
aproximadamente 2000°C por uma hora completa. Depois de se livrado da parcela
de carbono agregado, ele ficou atdnito, pois encontrou cristais de diamantes, nao
maiores que graos de areia. Infelizmente, para Von Platen, a ASEA decidiu manter
0 experimento em segredo para evitar um competidor de roubar o “Know How*
deles, como consequéncia o experimento nao foi duplicado ou publicado, uma
condicdo primordial para o reconhecimento cientifico das invencdes, até depois do
anuncio da General Eletric. Como resultado o mundo técnico/cientifico jamais
reconheceu oficialmente que foi a equipe de Von Platen que de fato fez o primeiro
diamante sintético (Bundy, 1977).

Extra oficialmente se aceita que a equipe de cientistas trabalhando para
ASEA obteve sucesso na sintese dos diamantes em 1953, com um dispositivo de
altas pressbes tipo multipistbes de compressdo hidrostatica multiaxial. Tanto a
equipe americana quanto a sueca utilizaram metais catalisadores para superarem
barreira cinética e servir como meio de transporte de carbono, como foi sugerido
pela primeira vez pelo cientista russo Leipunskii em 1939 (Novikov, 1985).

Talvez existam tantos dispositivos de alta pressao quanto pesquisadores,
pois cada pesquisador parece desenvolver certos aspectos de acordo com o seu
proprio ponto de vista e necessidade (Hall, 1964). Mas industrialmente observa-se
gue ha um limitado nimero de dispositivos para o uso na sintese dos materiais

superduros. Estes sao: Bigornas com Concavidade, Belt — Girdle e Multipistdes.

2.4.2. Dispositivos de Alta Pressao tipo Belt e Girdle.

O Belt foi o primeiro dispositivo capaz de operar altas pressbes e altas
temperaturas por um longo periodo de tempo. Pressbes da ordem de 10GPa e
temperaturas proximas a 2000°C foram alcancadas (Hall, 1976). A figura 2.4 mostra
as varias partes de um “Belt”, que sdo descritas como: dois pistdes conicos de
metal duro (1) que se movem entre si na direcdo a uma camara de compressao
conica feita também de metal duro (2). A pressdo € transmitida para a amostra,

mistura reativa, contida dentro de um tubo de molibdénio (3). Este tubo serve como
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um elemento de aquecimento por resisténcia elétrica da amostra. Tubos de grafite e
tantalo também podem ser usados. A presséo é transmitida para a amostra contida
dentro do tubo (3) pela capsula de pirofilita (4). A pirofilita serve também como
isolante trmo-elétrico. A corrente elétrica passando através do tubo (3) serve para
aquecer a amostra. A corrente entra neste tubo através do disco de molibdénio (6),
gue por sua vez encosta-se num anel de aco (5), que entra em contato com o topo
do pistdo. Um cilindro pequeno de pirofilita (7) fornece isolamento térmico as
extremidades do tubo de molibdénio. O conjunto de gaxetas, composto de pirofilita
(8 € 10) e aco (9), € responsavel por manter a pressao dentro da camara.

Anéis de cintamento feitos de aco endurecido (11) e (12) fornecem apoio
lateral para a camara. Os anéis de cintamento (13) e (14) fazem o0 mesmo para 0s
pistdes conicos. Anéis (15) e (16) sao feitos de aco macio de baixo carbono e sao
montados com o objetivo de absorver a energia liberada numa eventual falha dos
anéis de cintamento. Para sustentarem as altas temperaturas de operagdo a
camara e os pistdes cénicos devem ser constantemente resfriados. (Hall, 1976).

O “Belt” usa capsula deformavel de maneira similar a usada nas bigornas de
Bridgman, mas existe algumas diferencas. Nas bigornas de Bridgman a gaxeta €
um anel plano. O movimento dos pistdes durante a compressao é determinado pela
guantidade de material da gaxeta que pode ser comprimida. Para mais compressao
deve-se aumentar a espessura da gaxeta. Entretanto para isso existe um limite de
espessura da gaxeta. Se esse limite é superado a gaxeta se quebrara em pedacos
permitindo que a amostra seja ejetada da camara de compressdo. No “Belt” a
gaxeta € colocada num angulo menor que o angulo reto do eixo axial, como &
mostrado na figura 2.5. No projeto do “Belt” a espessura “t” entre as setas A é a
mesma espessura critica se fosse usado um DAP tipo bigorna de Bridgman com um
equivalente diametro das faces de trabalho. Entretanto no “Belt” o movimento
relativo entre o pistdo conico e o cilindro cénico ocorre ao longo do eixo B. Neste
eixo a espessura da gaxeta €& dada por s=t/cosq. Portanto o0 curso é
correspondentemente maior se comparado com os dispositivos tipo bigorna e isto
possibilita comprimir grandes volumes de amostras, 0 que na pratica significa maior
producao de diamantes. A forca perpendicular atuando na area de contato entre a
gaxeta e os componentes de metal duro (A) € reduzida pelo cosq. Porém o atrito
entre a gaxeta e o metal duro também sera reduzido pelo cosg. Quando este torna-

se muito pequeno a gaxeta explodir4 sob uma determinada presséo. (Hall, 1976).
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Figura 2. 4 — Secc¢ao do dispositivo de alta pressao tipo “Belt”. 1 — Pistdo de carbeto
de tungsténio; 2 — Camara de compressdo de carbeto de tungsténio; 3 — Tubo

aquecedor de molibdénio; 4 - Capsula deformavel de Pirofilita; 5 — Anel de aco; 6 —
Disco de molibdénio; 7 — Cilindro de pirofilita; 8, 9 e 10 — Gaxeta composta de
pirofilita e acgo; 11, 12, 13 e 14 — Anéis de cintamento feitos de ago de alta
resisténcia mecanica; 15 e 16 — Anéis de seguranca feitos de aco macio; 17 —

Mistura reativa (Hall, 1976).

Ea

Figura 2. 5 — Detalhe da camara de compressédo do dispositivo tipo “Belt” (Hall,

1976).

7/
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Muito similar ao projeto do “Belt” € o que foi concebido por Wendel B.
Wilson (Bundy, 1977) e denominado de “Girdle”, figura 2.6. Este dispositivo alcanca
8GPa sob temperaturas superiores a 2500°C. Para muitas aplicacbes comerciais
este dispositivo € preferivel, pois sua fabricacdo € relativamente simples e

apresenta grande volume na camara de compresséao (Bundy, 1977).

7

13

Z. Z.

Figura 2. 6 — Esquema da secéo transversal de um DAP tipo “Girdle”. 1 — Bloco de
apoio superior da prensa; 2, 3,4 — Anéis de cintamento; 5 — Pistdo de metal duro; 6
— Matriz de metal duro; 7, 8 e 9 — Anéis de cintamento da bigorna; 10 — Mistura

reativa (Bundy, 1977).

2.4.3. Dispositivo de Alta Pressédo tipo Multipistdes (cubico, tetragonal e

outros).

A equipe de Von Platen desenvolveu em 1953 o DAP tipo multipistes cubico
a qual foi utilizado na primeira sintese ndo oficial dos diamantes. Neste
equipamento, seis bigornas em forma de piramides, e com um determinado espaco
entre elas, sdo montadas em torno de uma amostra formando uma camara de
compressdo cubica, figura 2.7a. Todo o conjunto é envolvido por uma membrana
esférica feita de material deformavel. O dispositivo € imerso num fluido que pode

ser comprimido a alta pressao. Desse desenho foi desenvolvido a esfera deslizante
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de Kaway (Onodera, 1987), que depois passou a usar dois estagios, figura 2.7b.
Pressfes de até 10GPa foram alcangadas com este dispositivo.

\ Amostra

Bigorna de Carbeto
de Tungsténio

Segmento de
ago

{al [B]
Figura 2. 7 — Dispositivo multipistdes cubico de esfera (a) Esquema mostrando o
principio de funcionamento das esferas deslizantes. Durante operacéo a esfera esta
envolvida por uma membrana de borracha deformavel. Quando imerso num fluido
hidrostéatico os segmentos sdo unidos, comprimindo a amostra. (b) Versao de dois
estagios do dispositivo de esferas deslizantes. Os segmentos mais externos sao

feitos de ago e 0s segmentos internos séo de carbeto de tungsténio. (Bundy, 1977).

O mais relevante avanco tecnoldgico na aplicacdo dos multipistbes
representa o sistema de bigornas deslizantes. A idéia fundamental € permitir que as
bigornas suportem umas as outras de forma que as tensbes desviadoras
mantenham-se abaixo da resisténcia do material da bigorna durante a geracdo da
alta presséao, figura 2.8. Na China sao utilizados industrialmente os multipistdes
cubicos, onde cada pistdo € movido por cilindro hidraulico. A sincronizacdo do

movimento dos pistdes é obtido por sistemas eletrénicos (Bobrovnitchii, 2003).

N

Figura 2. 8 — Dispositivo de alta pressdo tipo multipistdes cubico com bigornas

deslizantes (Onodera, 1987), onde: 1 — Mistura reativa; 2 — Gaxeta.
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O DAP tipo multipistes cubico € o mais utilizado industrialmente. Os demais
tipos sdo empregados na ciéncia e em pesquisas. Ele possui o maior volume da
camara de reacdo em relacdo a todos o DAP e apresenta também boas condicdes
hidrostaticas no seu volume, aproximadamente 25%, contudo sua operagédo €
complicada e possui problemas relacionados com a vida uatil das bigornas e
sincronismo entre os pistdes, quando sdo usados pistdes acionados por cilindros
hidraulicos (Novikov, 1990).

Estudos realizados (Spain, 1977) revelam que os principais fatores
mecanicos que influénciam no rendimento dos multipistdes s&o: caracteristicas do
material da cédpsula e da gaxeta, calibracdo, distribuicdo da pressao, resisténcia
elétrica da amostra e da gaxeta, ciclo de carregamento, etc.

O primeiro multipistdes a ser utilizado na sintese dos materiais superduros
foi o tetragonal em 1957. Inicialmente desenvolvido por Hall (Smith, 1974), muitas
outras versdes dessa construcdo tem sido fabricadas. Este dispositivo pode ser
considerado como uma versdo das bigornas de Bridgman em que as bigornas
atuam em Varios eixos, contudo o principio da massa suporte € menos empregado.

A figura 2.9 mostra a légica de um dispositivo tetragonal. No centro a
amostra é comprimida simultaneamente por quatro bigornas acionadas
independentemente por quatro cilindros hidraulicos. As bigornas possuem a forma
de pirdmides triangulares truncadas na regido da superficie de trabalho, mudando
para a forma cilindrica na regido da base. Inicialmente a capsula tetraédrica é
comprimida de forma que seu material, normalmente pirofilita, € extrudado para as
fendas entre as bigornas formando gaxetas. As bigornas fornecem tensdes de
suporte uma as outras através da carga sobre as gaxetas. Portanto 0 sucesso da
operacdo com este dispositivo, e também de outros como o “Belt”, depende da
correta escolha do material da gaxeta. Este tem que ser capaz de deformar quando
a carga é aplicada e ainda suportar grandes diferencas de tensdo na sec¢ao

transversal (Bobrovnitchii, 2000).
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Figura 2. 9 — Esquema do principio de funcionamento do DAP tipo multipistbes
tetragonal (Hall, 1976).

2.4.4. Dispositivos de Alta Presséo tipo Bigornas com Concavidade.

Esses dispositivos empregados na fabricagdo comercial dos MSD foram
desenvolvidos a partir da década de 1960 principalmente nos paises do leste
europeu, como a Rdussia, na época URSS. Suas vantagens sdo: smplicidade de
operacdo, baixo custo de fabricacdo, alta produtividade, possibilidades de

automacéo, etc. Na industria dois tipos s&o mais utilizados:

- Dispositivo de alta pressao tipo bigorna com concavidade toroidal:

E normalmente usado para sintese e sinterizagdo de materiais superduros,
sua capacidade de pressao atinge até 8GPa sob temperaturas até 1800°C. A figura
2.10 mostra as varias partes desse dispositivo, que sdo descritas como: duas
bigornas (1), feitas de metal duro e com cavidades esféricas e toroidais na suas
superficies de trabalho, que se movem entre si formando a camara de compressao.
A alta pressdo gerada na camara é transmitida para mistura reativa (2) contida
dentro da capsula deformavel (3), feita de calcita, que sob deformacgédo passa a
funcionar como gaxeta na regido da concavidade toroidal, retendo a pressao na
mistura reativa. A calcita também funciona como isolante termo-elétrico. A mistura
reativa faz contato em ambas as extremidades com as superficies de trabalho das
bigornas, servindo desse modo como parte do circuito elétrico para o seu
aguecimento por resistividade.



22

Anéis de cintamento feitos de aco alta resisténcia mecanica (4) fornecem
apoio lateral para as bigornas. O anel mais externo de cada cintamento é feito de
aco com menor grau de dureza que os demais com o objetivo de absorver a
energia liberada numa eventual falha. A cavidade toroidal ao redor da concavidade
esférica influi fortemente na eficiéncia da geracao de pressédo do dispositivo, pois

devido a sua presenca forma-se uma gaxeta (Novikov, 1985).

Z

N

NV

Figura 2. 10 — Dispositivo de alta pressao tipo bigorna com concavidade toroidal. 1

— Bigorna de carbeto de tungsténio ou aco rapido; 2 — Anéis de Cintamento feitos

de aco especial; 3 — Capsula deformavel; 4 — Mistura reativa.

- Dispositivo de alta pressao tipo bigorna com concavidades cénicas:

E usado para sintese de materiais superduros, sua capacidade de pressio
atinge até 6GPa sob temperaturas proximas a 1600°C. A figura 2.11 representa as
partes desse dispositivo que possui 0 principio de funcionamento semelhante ao
descrito no dispositivo anterior, sendo as seguintes diferencas principais entre
ambos:

1 Uso do anel polimérico ao redor da capsula com o objetivo de fornecer suporte a
capsula durante os estagios iniciais de formacdo da gaxeta. Desse modo o
material da capsula, a calcita, extruda-se entre as cavidades em torno da
concavidade e forma uma gaxeta de maior espessura e com maior
uniformidade.

2 Utilizacdo de bigornas feitas de aco rapido devido a diminui¢ao do custo.
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3 Maior volume da camara de compressdo e, conseqientemente, elevados

valores de tempo e presséao hidraulica.

_\\\_\

Figura 2. 11 — Dispositivo de alta presséo tipo bigorna com concavidades conicas. 1

— Mistura reativa; 2 — cilindro condutor de grafite; 3 — Disco de protecao; 4 —
Cépsula deformavel; 5 — Anel de material polimérico; 6, 7, 8 — Anéis de cintamento;

9 — Bigorna de aco rapido;.

Em ambos os dispositivos o0 aumento da espessura critica da gaxeta esta
relacionado ao aumento da estabilidade de trabalho das pecas do DAP e,
consequentemente, da sua vida Util. A experiéncia mostra uma maior espessura
critica diminui a pressao na periferia da concavidade, o que elimina o carregamento
excessivo da mesma sob aplicacdo da forca de trabalho. Isto também diminui a
pressdo na zona reativa durante o descarregamento 0 que acarreta numa menor

possibilidade de desenvolvimentos de explosfes ou estouros (Novikov, 1985).

2.4.5. Distribuicdo da Pressdo e Temperatura na Camara de Compressao dos

DAP.

- Presséo e Temperatura no DAP tipo “Belt™

A analise da pressédo restringe-se apenas aos elementos mais carregados,
gue séo, sob o ponto de vista da resisténcia dos materiais, a camara e o pistao.
Assumindo gque a mistura eativa e capsula deformavel comportam-se como

um liquido ideal, a pressdo (Po) é constante na regido onde elas atuam. Ja o
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carregamento nas laterais conicas do pistdo e da camara é realizado pelo material
da gaxeta (normalmente pirofilita). A distribuicdo da presséo p(s) nessas laterais
pode ser descrita com base nas relacdes obtidas nas bigornas de Bridgman, ou
seja (Vrbka, 1987):
p(s) =Po°
Onde: n € o coeficiente de atrito interno do material da gaxeta ;.
t - espessura da gaxeta sob carregamento;

s — variavel linear na diregdo “t".

A figura 2.12 representa a idealizacdo dessas pressdes sobre as superficiais

de trabalho do pistéo.

Po B

r
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[

Figura 2. 12 — Pressdes atuando no pistdo do “Belt”. A curva “A” corresponde ao
estado de tensao no inicio do carregamento e a curva “B” representa o estado de

tensdo durante a sintese (Vrbka, 1998)

Do modo semelhante idealiza-se a distribuicdo das pressdes Po e p(s) nas

superficies laterais conicas da camara como apresentada na figura 2.13.

Po

Figura 2. 13 — Pressdes atuando na camara do “Belt” (Vrbka, 1998).
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Sobre a distribuicdo da temperatura na camara de compresséo do DAP tipo

“Belt” ndo foi encontrado informacgdes disponiveis.

- Pressao e temperatura no DAP tipo “Multipistdes™

Extensivas investigacdes foram realizadas sobre o comportamento mecanico
da gaxeta dentro dos sistemas de geracdo de alta pressao, devido o modo de
geracdo da pressao ser controlado pelas propriedades da mesma. As propriedades
da gaxeta afetam a distribuicdo das tensdes nas bigornas e o projeto otimizado dela
e fortemente dependente das propriedades mecéanicas dos materiais da bigorna,
gue sao apoiados lateralmente pelo carregamento gerado na compresséo da
gaxeta, ou seja, pelo suporte lateral (Bobrovnitchii, 2000).

Na ordem para realizar a geracdo de pressdo estavel deve-se considerar
dois requisitos para as caracteristicas mecanicas das gaxetas: compressibilidade
das gaxetas e suporte lateral.

A gaxeta deve possuir uma apropriada compressibilidade, capacidade de
reduzir sua espessura, seja por compressao elastica, por compressao plastica, ou
ambas. Quando as gaxetas sédo bastante “duras” elas ndo reduzem sua espessura
sob compressdo. Quando elas sdo muito macias elas ndo permanecem na posi¢ao
e sdo extrudadas violentamente (explosdo) devido ao elevado gradiente de presséo
dentro das gaxetas.

Gaxetas que trabalham como suporte lateral tem que ter uma apropriada
distribuicdo de pressdo sobre os flancos de cada bigorna de forma a manter
tensdes diferenciais nas bigornas abaixo da resisténcia do material da bigorna para
seguranca da mesma, mas tdo grande quanto possivel para eficiente uso da
resisténcia da bigorna. Isto € chamado de “intensificacdo condicional da presséo”,
na qual a maxima resisténcia das bigornas é completamente empregada para gerar
altas pressdes por meio de sucessivos suportes laterais (Kozuki, 1986).

O estado de tensBes nas bigornas € determinado pelas condi¢cdes de
fronteira, ou seja, pelas tensdes atuando sobre bdas as superficies das bigornas
em contato com as gaxetas e o meio comprimivel. Portanto o estado mecéanico das
gaxetas € o fator primario no controle do estado de tensdes nas bigornas e também

na geracdo de pressdo. A figura 2.14 representa as tensdes na superficie de
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trabalho de umas das bigornas de um dispositivo tipo multipistdes cubico (Yoneda

et al, 1984).
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Figura 2. 14 - Magnitudes das tensOes radiais, S((r), tensbes tangenciais, Sq(r),
diferenca entre as tensdes principais, DS(r) e tenséo de cisalhamento, S(r), sob a

limitacdo Ds (r)=t,, onde t, € uma caracteristica do material. As dimensdes da
gaxeta séo limitadas pelas relagbes w=0,31, onde w=altura/comprimento da aresta
truncada da bigorna, e (Ro-ro)/ro=9, onde Ro é o raio externo da gaxeta e ro é 0

raio interno. Cada tensdo é normalizada por ta. Sq(r) e Siy(r) dados aqui para

bigornas séo identificados com py(r) e ty(r), respectivamente, nas gaxetas (Yoneda

et al, 1984).

Sobre a distribuicdo de temperatura na camara de compresséo do DAP tipo

multipistdes nao foi encontrado informacgdes disponiveis.

- Presséo e temperatura no DAP tipo “Bigorna com Concavidades Conicas”™

Célculos numéricos foram usados para estudo e determinacdo do estado de
tensdo e deformacdo nos componentes dos dispositivos de alta presséo tipo
bigorna com concavidade quando estes sao submetidos a compressao,
aguecimento, resfriamento e descarregamento. Estes estudos priorizam as grandes
deformacdes plasticas e elasticas sob altas pressdes e altas temperaturas,
considerando a anisotropia dos materiais e o atrito de contato entre 0os elementos
(Novikov, 1984).

Nesses estudos foi determinado que as propriedades elasticas da capsula

deforméavel ndo nfluem significativamente no estado de tensdo e deformacgéo dos
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componentes do dispositivo de alta presséo, portanto a escolha do material da
capsula é governada apenas pelo seu comportamento plastico (Novikov, 1984).

Os calculos revelam que a pressao no interior da mistura reativa dentro da
capsula/gaxeta ndo excede a 40% do valor da pressdo maxima obtida em torno da
mesma, este comportamento € consistente com o0s valores obtidos
experimentalmente.  Desconsiderando a relacdo entre temperatura e
comportamento plastico do material da gaxeta, a pressdo na mistura reativa torna-
se aproximadamente 60% do valor maximo. Portanto os materiais da gaxeta devem
ser escolhidos de forma que o comportamento plastico deles mostre minima
dependéncia em relagéo a temperatura (Novikov, 1984).

A figura 2.15 mostra o resultado da distribuicdo de tens@es nas capsulas
para os seguintes casos: (a) compressao a frio; (b) compressdo com aguecimento
sob temperaturas préximas a de sintese (1200°C); (c) durante o descarregamento.

Tentativas de modelamento computacional da distribuicdo da temperatura no
DAP tipo bigorna com concavidade foram realizadas conforme exemplificado na

figura 2.16 num esquema simplificado da camara de alta pressao.
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Figura 2. 15 - Distribuicdo da pressdao (GPa) num DAP tipo bigorna com
concavidade sob compressdo, aquecimento e descarregamento, onde: | — Mistura
reativa; Il - Disco Aquecedor; Ill — Capsula deformavel; IV — Bigorna; V — Gaxeta;
(@) Compressdao com capsula deformavel; (b) Compressdo sob aquecimento; (c)

Descarregamento sob forca de 0,24 da forga maxima (Levitas, 1983).
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Figura 2. 16 — Perfil da temperatura em graus Celsius no DAP tipo bigorna com
concavidade. (grafite tipo 1, V=1,6V; I1=976A; P=1562W). As isotermas que nao

|
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estdo identificadas na figura variam em intervalos de 100°C em relagcéo aos valores

mostrados. (Rangel, 1998).

2.5. O Meio Comprimivel nos DAP Tipo Bigorna com Concavidade.

2.5.1. Andlise das Capsulas e Gaxetas Usadas para a Geracdo de Altas
Pressdes e Consolidacao dos Elementos do DAP.

Atualmente existe uma grande quantidade de materiais que podem ser
utilizados como capsulas deformaveis para os DAP. Além da capacidade de
transmitir e manter alta pressdo, estes materiais devem ter boa resisténcia e
estabilidade quimica, boa conformabilidade, baixo custo de obtencdo, féacil
processamento e conter componentes nao toxicos (Borimskii, 1985).

Para a escolha do material da capsula é necessario saber suas propriedades
mecanicas. A caracteristica mais importante é a resisténcia ao cisalhamento e a
sua compressibilidade. Além disso, para avaliacdo do curso de compressao, séao
necessarios dados sobre a espessura da gaxeta submetida a diferentes pressoées.

E importante notar que no processo de formacdo da gaxeta ha influéncia dos
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seguintes itens: volume da cémara de compressdo (concavidades), volume e
densidade da mistura reativa, material e dimensfes do anel polimérico (quando
utilizado) dimensdes externas, angulos da superficie adjacente a concavidade,
guantidades e dimensdes dos ressaltos ou (reentrancias) na superficie de trabalho
(Novikov et al, 1985).

A otimizacdo da capsula pode ser feita para varios parametros. O parametro
mais relevante € o indice econbémico, o DAP para a sintese dos materiais
superduros deve ter o menor custo de producdo possivel sob uma determinada
forca. Isto pode se alcancado aliando aumento da vida Util das pecas do DAP em
funcdo do volume de trabalho e da eficiéncia mecanica do DAP, que significa
relacdo entre esforgo Util que atua somente na concavidade e o esfor¢o gerado pela
prensa hidraulica (Novikov, 1985).

As bigornas dos DAP sdo normalmente fabricadas de metal duro. Devido as
severas condicdes de sintese (alta pressdo e alta temperatura), esse material tem
gue possuir elevada resisténcia mecanica e térmica. A fratura (explosédo) da gaxeta
na regido de alta pressdo, causada pela perda da sua rigidez, gera cargas
dindmicas sobre o DAP, o que reduz significativamente sua vida util, alem de
causar danos na prensa. Portanto a vida util das bigornas é determinada pela

distribuicdo das tensdes sobre as mesmas (Novikov, 1985).

2.5.2. Estudo das Propriedades Fisico — Mecanicas dos Materiais Usados Para

Céapsula Deformavel e Gaxetas.

Alguns pesquisadores Wakatsuki, 1972; Gerasimovitchi, 1996) avaliaram a
resisténcia ao cisalhamento dos materiais ceramicos utilizados na fabricacdo das
capsulas deformaveis. Isso foi realizado comprimindo entre as bigornas de
Bridgman, os discos/amostras feitos de pé dos materiais ceramicos estudados.
Esses discos eram fabricados por meio da compactacdo de pés, tendo o diametro
igual ao das superficies de trabalho das bigornas. A espessura dos discos era
variavel, a fim de se realizar cada compressdo com uma espessura de disco
diferente. A pressdo de compressdo era aumentada até um valor maximo,
estabelecido previamente por um ensaio de calibracdo de pressdo (esse ensaio
esta detalhadamente descrito no capitulo V). Os discos foram entdo comprimidos

na ordem da menor para a maior espessura. A espessura inicial do disco era entéao
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relacionada com a espessura final (alcancada sob compressdo maxima). O
resultado para cada disco com espessura diferente era anotado e registrado sob a
forma de tabelas e graficos.

Esse procedimento experimental revelou que a espessura final aumenta
proporcionalmente a espessura inicial até um determinado valor. Apés isso, a
espessura final torna-se independente da espessura inicial. Isso determina que a
maxima espessura de compressdo de material (para um certo valor de pressao) foi
alcancado. Essa espessura maxima de compressdao, também denominada de
espessura critica, esta relacionada com a resisténcia ao cisalhamento, podendo ser
descrita pela seguinte férmula:

Portanto a metodologia descrita acima é uma forma simples que pode ser
utilizada para selecionar materiais ceramicos para uso como capsulas deformaveis
(Wakatsuki, 1972).

Devido a simples construcdo, o dispositivo tipo Bigorna de Bridgman
adquiriu ampla aplicacdo nas investigacbes sobre o processo de geracdo de
pressbes nas gaxetas e seu comportamento sob elevadas temperaturas
(Wakatsuki, 1998).

Segundo pesquisas realizadas (Okai et al, 1973) a presséo é gerada dentro
dos discos/amostras da seguinte forma: quando a carga é aplicada sobre as
bigornas de Bridgman um fluxo plastico ocorre dentro dos discos/amostras na
regido anular proxima a periferia, formando a gaxeta. Uma pequena quantidade de
material é extrudado para fora da camara de compresséo, ao passo que na regiao
de escoamento uma forca de atrito igual a resisténcia ao cisalhamento do material
comeca a atuar na interface entre a bigorna e o material da gaxeta. A pressao na
regido mais interna € mantida pela acdo dessas forcas de atrito. Quando pequenas
cargas sdo aplicadas o escoamento plastico atua na periferia. Entretanto se as
cargas sdo elevadas além de um determinado valor critico, toda a gaxeta estara
sob escoamento plastico e sua espessura diminuira até o sistema alcancar o estado
de equilibrio (Yoneda et al, 1986). A pressdo gerada nao é hidrostatica mas no caso
analisado a plasticidade do material da gaxeta é tal que a pressdo é quase
hidrostética (Wakatsuki et al, 1972). Dessa forma € avaliada a espessura de
compressao do material da gaxeta sob determinadas pressfes (Gerasimovich et al,
1982).
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O acumulo de conhecimento sobre o comportamento do material por este
método € uma valiosa contribuicdo na operacdo de outros dispositivos tais como

multipistbes, Belt e bigornas com concavidade.

2.5.2.1. A Influéncia do Material da Capsula sobre a Geracdo de Alta

Presséo e Alta Temperatura.

Os DAP trabalham sob pressbées que superam o limite de resisténcia dos
materiais a qual sdo fabricados. Para evitar falhas catastréficas nas pecas que
compdem o DAP, faz-se a consolidacdo das mesmas, submetendo-as a um estado
tridimensional de tensGes. Nos DAP que utilizam o meio sélido para essa
consolidacdo, as tensfes que sdo geradas no material da gaxeta cumprem essa
finalidade. Simultaneamente as gaxetas limitam o curso de compressao das
bigornas e determinam as caracteristicas compressivas do DAP.

A eficiéncia da geracdo de pressdo no DAP depende da distribuicdo e do
valor das tensfes de contato da gaxeta e das tensfes atuantes nos elementos mais
carregados, os dados presentes sobre a eficiéncia na geracdo de pressao nos
véarios tipos de DAP mostram que a grandeza do esforco aplicado na zona da
gaxeta pode diferenciar-se da pressdo na zona reativa. Assim, a eficiéncia do DAP
do tipo “Belt” sob pressédo na zona reativa de 5,5GPa é de 68%, e sob pressdo de
7,7GPa é de 66%. A eficiéncia de um DAP semelhante ao “Belt” é de 38%, e para
outra modificagdo da construcdo sob pressoes entre 7,7GPa e 15GPa a eficiéncia
esta entre 28% - 22% respectivamente. Entre os diversos DAP do tipo bigorna com
concavidade a maior eficiéncia sob pressdao de 5,5GPa é do dispositivo com
concavidade esférica de metal duro. O DAP do tipo toroidal caracteriza-se pela
eficiéncia de 25% sob 7,7GPa. O valor variavel da eficiéncia revela diferentes niveis
de esforcos de consolidacdo do material da gaxeta, e consequentemente diferentes

tensBes equivalentes que atuam na zona mais carregada (Levitas et al, 1983).

O valor das tensdes equivalentes nos elementos mais carregados determina
a vida util do DAP. Para a construcdo do DAP a otimizacdo esta na realizacdo da
consolidacdo em todas etapas de trabalho do DAP que garantam a vida (til
maxima. Calculos ja mostraram que a diminuicdo do angulo entre o eixo do pistao e
a face lateral do mesmo aumenta a eficiéncia dos DAP sob a mesma tenséo

equivalente. Outros DAP que tem a forma complexa da camara de compressao, a
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determinacdo e a realizacdo da distribuicdo tedrica das tensGes de consolidacdo

apresenta problemas mais sérios (Prikna et al, 1975).

2.6. Estudo do Processo da Geracdo da Alta Pressdo nos DAP e das

Particularidades da Formacé&o das Gaxetas.

- Bigornas com concavidade toroidal:

Estudos realizados para o dispositivo de alta pressdo tipo bigorna com
concavidade toroidal, figura 2.17, com o auxilio do conjunto de programas de
modelamento como o “Ductility” ajudam a explicar a distribuicdo das tensdes na
gaxeta e bigornas através das linhas de deslizamentos, figura 2.18 (Levitas et al,
1983).

Figura 2. 17 — Detalhe da camara de alta presséo do DAP alta pressao tipo bigorna
com concavidade toroidal, onde: a) Capsula antes de ser submetida ao
carregamento; b) C4psula durante a aplicacdo do carregamento; hc — altura critica

1 — Mistura reativa; 2 — Capsula deformavel; 3 — Bigorna; 4 — gaxeta formada.

Figura 2. 18 — Campo das linhas de deslizamento dentro de uma capsula
deforméavel do DAP tipo toroidal (Levitas et al, 1983).
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No caso mostrado na figura 2.18, quando o fluxo plastico do material na
regido do vao toroidal ocorre abaixo da linha de deslizamento DQC, o material
acima dessa linha permanece rigido (indeformavel), conseqientemente o atrito na
regido do vao toroidal € igual a resisténcia ao cisalhamento nos pontos da linha de
deslizamento, ou seja, o atrito € o maximo possivel. Portanto, se na regido de
formacdo da gaxeta houver a presenca do vao toroidal ocorre um aumento do nivel
do atrito de contato e consequentemente eleva-se o valor das pressdes obtidas
(Levitas, 1983)

Andlises experimentais e numéricas determinaram que a pressao na regiao
central da gaxeta (pressdo de trabalho) é 22% maior utilizando-se o vao toroidal.
Por outro lado, quando o méaximo coeficiente de atrito de contato é alcangado na
regido da gaxeta, a presenca do vao toroidal ndo afeta a pressdo de trabalho,
independente do valor de H (largura do vé&o). Isto mostra que quando o maximo
coeficiente de atrito é obtido o uso do véo toroidal torna-se dispensavel.

Se o atrito de contato entre o material da capsula e a superficie de trabalho
das bigornas obedecem as leis gerais da friccdo sob deformacao plastica, entdo a
diminuicdo da espessura da gaxeta aumenta o nivel de atrito e, para um
determinado valor (mais precisamente para uma certa relacdo entre espessura da
gaxeta pelo seu comprimento) torna-se 0 maximo possivel.

O nivel da pressdao de trabalho depende também do processo de
compressdo (velocidade, temperatura, etc.), do fluxo do material da gaxeta
proveniente da depressédo da regido da cavidade central e da maior presséo dentro
da regido de formacdo da gaxeta, selando o aumento da pressdo na regido da
cavidade central. De acordo com este raciocinio a principal funcdo da regido
toroidal consiste em aumentar o atrito quando a capsula deformavel é ainda
relativamente espessa nos estagios iniciais de compressao.

Se o0 deslizamento ocorre ao longo da linha DQC entdo ndo é observado
deslocamento relativo entre a gaxeta e a bigorna, o que diminui a probabilidade de
formacédo de trincas na superficie da bigorna, acarretando o aumento da vida util da
mesma. Quando camadas de deslizamento proximo a linha DPC ocorrem, ou seja,
dentro do vao entdo ha uma diminuicdo da vida Gtil da mesma, pois o atrito de
contato ndo atinge o maximo valor possivel, dessa forma a presenca do vao toroidal
é ineficaz. Por outro lado, a presenca de uma grande regido (sem deslizamentos)

compreendida por DPCQ é dispensavel pois esta ndo acarreta no aumento do atrito
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de contato e causa elevagcdo na concentracdo de tensdes na superficie de trabalho
da bigorna. Por esse motivo existe uma relagéo otimizada entre a altura e a largura
do véo toroidal.

A analise das linhas de deslizamento mostra que o coeficiente de atrito de
contato depende essencialmente da geometria da deformacao plastica central e
ndo apenas da rugosidade da superficie de contato. Em particular o fenébmeno
teoricamente calculado do aumento do atrito para determinados tipos de
deformacdes pode ser usado para aumentar o nivel da presséo de trabalho.

Pequenos véaos toroidais produzem enfraquecimento da bigorna e grandes
vaos toroidais podem exceder um valor especifico de H para o qual o material da
gaxeta deixa de escoar, ou seja, formacao de uma grande regido DPCQ.

O efeito dos vaos durante aquecimento tem sido analisado
guantitativamente. Durante 0 processo de aquecimento a resisténcia ao
cisalhamento do material da gaxeta diminui e o0 atrito de contato na regido da
gaxeta também diminui. Utilizando-se véao toroidal com dimensdes da regido DPCG
significante, a temperatura na regido da linha de deslizamento DQC é menor que na
camada de contato quando ndo ha o vao toroidal, portanto seu uso aumenta o atrito
de contato.

Deve ser ressaltado que o efeito sobre o atrito na gaxeta € maior que a
gueda da resisténcia ao cisalhamento devido a elevacdo da temperatura. Portanto,
na auséncia de uma relacédo entre a tensdo normal e a temperatura, dentro de uma
faixa do véao toroidal ndo cresce a capacidade de carga da gaxeta mas também nao
diminui a capacidade de carga da bigorna.

Deve ser notado também que o aumento do atrito € mais significante para
grandes valores de D (altura do vao), ou seja, maior tamanho da regido DPCQ. Vao
de pequeno tamanho ndo aumenta significantemente o atrito durante o processo de
aquecimento. Entretanto deve-se sempre considerar o enfraquecimento da bigorna
ocasionado pelo crescimento do tamanho do vao (Levitas et al, 1983).

Portanto, conclui-se, que as dimensdes da regido toroidal tem que ser
determinados depois de calculadas as seguintes distribuicdes: temperatura,
tensdes termo-elasticas na bigorna e tensées termo-plasticas, na capsula e gaxeta,
com o objetivo de determinar a relacdo entre a tensdo normal e a temperatura.

Além disso, variando a posicao dos pontos K, D, P e C na bigorna pode-se obter o
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maximo aumento possivel da pressao de trabalho para uma determinada forca de

deformacéo do material da gaxeta.

- Bigorna com concavidade conica:

Andlises realizadas para este caso foram feitas experimentalmente com o
objetivo de se determinar a distribuicdo da pressdo ao longo da superficie de
trabalho do dispositivo de dentro da gaxeta formada por este. Foram utilizados
metais calibrantes, que mudam de fase sob determinada pressao, instalados em
pontos especificos no interior da camara de alta pressao, figura 2.19 (Prikhna et al,
1975).

Figura 2. 19 — Camara de compressdo do DAP tipo bigorna com concavidade
cOnica, onde: a) antes da aplicacédo da alta pressao; b) durante a aplicacdo da alta
pressdo. 1 — Bigorna com ranhuras; 2 — Anel polimérico; 3 — Capsula de pedra
litogréfica; 4 — Bigorna sem ranhura; 5 — Calibrante de trabalho; 6 — Calibrante
estacionario; 7 — Ranhura; 8 — Linha de posicéo dos eletrodos; Mistura reativa. ° -
posicdo do calibrante antes da compressao; - - Posicado do calibrante durante a

compressao (Prikhna et al, 1975).

A resisténcia elétrica dos calibrantes foi medida utilizando-se eletrodos de

fios de cobre, que foram introduzidos na cdmara de compressao através de uma
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ranhura feita na superficie de trabalho da bigorna. Os resultados obtidos séo

representados graficamente na figura 2.20 (Prikhna et al, 1975).
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Figura 2. 20 — Distribuicdo da pressdo na camara de compressao do DAP tipo
bigorna com concavidade cénica (Prikhna et al, 1975). 1 — Plano médio entre as

bigornas; 2 — Ao longo dos eletrodos; 3 — Na superficie da cavidade;

Analisando as informacdes recebidas, foi possivel concluir que a diferenca
entre a pressdao minima e maxima na regido central varia de acordo com a
intensidade da carga aplicada, por exemplo, para o caso estudado a diferenca entre
elas quando a pressdo maxima vale 2GPa € de 25%, e quando a maxima torna-se
igual a 4GPa essa diferenca passa para 19%. Afastando-se do centro, a pressao
diminuiu bruscamente até atingir os niveis da pressdao ambiente. A queda da
pressdo ocorre em geral na area da gaxeta que fica préximo a da periferia atingindo
valores de 1,6GPa/mm. Sob aquecimento a pressdo cresce devido a expansao
térmica dos constituintes da camara. As altas pressdes presentes ao redor da
mistura reativa sofrem crescimento significativo da mesma durante a geracédo das

altas temperaturas (Prikhna et al, 1975).
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Os resultados obtidos sobre a distribuicdo de pressdo no plano médio entre
as bigornas do DAP e na superficie da concavidade, permitem avaliar
gualitativamente a distribuicdo da pressdo dentro da camara de compressao. A
imagem obtida permite avaliar o mecanismo de geracao de presséo no volume de
trabalho e na gaxeta (Prikhna et al, 1975).

A gaxeta € formada no periodo inicial da operacdo de compresséao, ou seja €
ocasionada pela deformacédo elasto-plastica do material da capsula e o fluxo do
mesmo para 0S espacgos vazios entre as bigornas. Durante a aproximacdo das
partes do DAP o material da cdpsula extruda-se. Desse modo, o volume da gaxeta
e parte do volume da camara proximo a gaxeta é provem do fluxo material da
capsula que estd sendo deformada. O material restante da cépsula permanece
dentro da cémara de compressao, ficando sujeito a compressdo axial. O
comportamento desse material na compressdo € como um liquido muito viscoso.
Esse material pressiona a mistura reativa lateralmente, contudo a grande
resisténcia ao cisalhamento do material da gaxeta sob condicfes de alta presséo
ndo permite transformar a compressdo axial em pressdo hidrostatica, nédo

acarretando no aparecimento dos gradientes significativos de pressao.

A forma das isobaricas apresentadas na figura 2.21 depende da influéncia
das forcas de atrito entre a superficie da concavidade e o material da capsula. A
maior curvatura tem superficies isobaricas no sentido vertical revela que as forcas
de atrito sdo maiores do que a resisténcia do material da capsula ao cisalhamento
nas condi¢cbes dadas.

A influéncia das forcas de atrito foi avaliada considerando a forca da prensa
necessaria para a obtencdo da transformacéo fasica do material calibrante que fica
no centro da camara. Para variar a forca de atrito a superficie da cavidade foi
revestida por uma camada de teflon e de carbeto de Si. Os experimentos
mostraram que para alcancar determinada pressao no centro utiliza-se menor forga
para o teflon e maior para o carbeto de Si, figura 2.22. Isto revela a diminuicdo das

forgas de atrito no primeiro caso e aumento no segundo (Prikhna et al, 1975).
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Figura 2. 21 - Isobaricas da camara de compressao do DAP tipo bigorna com

concavidade conica. Corte axial sob pressdo no centro de 3 GPa (Prikhna et al,

1975).
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Figura 2. 22 — Variagédo relativa da forca da prensa em relacdo ao tipo de

revestimento da concavidade conica do DAP tipo bigorna (Prikhna et al, 1975).
Onde: Pcr e Psr => Pressao na concavidade com revestimento e sem revestimento,

respectivamente. 1 — Teflon; 2 — Sem revestimento; 3 — Carbeto de Si;
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- Bigorna com concavidades cbnicas variaveis:

Esse tipo de bigorna, fabricada de aco rapido, apresenta a concavidade com
inclinacdes conicas variaveis e em torno dessa concavidade ha alguns ressaltos.
Na montagem da capsula dentro do DAP é colocado em volta da capsula um anel
de material polimérico. O nivel da presséo na periferia da concavidade sem o anel é
explicado pela particularidade do método de geracdo desta pressdo, ou seja, a
destruicdo da parte externa da capsula no periodo inicial do carregamento e a
distribuicdo irregular dos estilhacos da capsula sobre a superficie de topo da
bigorna. A compressao dos estilhacos leva a formacéo da gaxeta de forma irregular
e acarreta no surgimento das pressdes de contato variaveis na superficie em torno
da concavidade. A aplicacdo do anel muda o aspecto da deformacdo da cépsula
cujo material extruda-se para os lados em torno da cavidade da bigorna. Dessa
forma, a gaxeta € formada sob menor esforco devido ao apoio fornecido pelo anel
no inicio da formacao da gaxeta, fazendo com que a gaxeta se deforme igualmente.
Por essa razédo a eficiéncia da geracdo de presséao torna-se alta (55% sob presséo
5,5 GPa) (Prikhna et al, 1975). A pressdo na gaxeta determina a alta pressdo na
regido central e o valor da temperatura de aquecimento na zona de reacao.
Portanto, pressdes relativamente baixas na periferia da concavidade garantem a
possibilidade de aumento da pressdo durante aguecimento (Levitas, 1983). O
ressalto complementar na superficie ao redor da concavidade da bigorna causa
aumento na espessura da gaxeta formada. (Levitas, 1983).

A pressao na periferia da concavidade ndo pode causar deformacéo plastica
na superficie de trabalho da bigorna durante carregamento e deve, a0 mesmo
tempo, manter a pressao na camara de compressao durante o aguecimento.

Durante o descarregamento a pressao na regidao da gaxeta diminui mais
rapido que no interior da camara de compresséo. Por essa razdo a velocidade de
reducdo de pressdo deve ser menor que a de aumento de pressdo, pois assim
evita-se a explosdo do descarregamento ocasionada pela redistribuicdo das
pressdes (Bobrovnitchii, 2003).

A experiéncia tem mostrado que o aumento da espessura das gaxetas eleva
a estabilidade do trabalho dos DAP, e conseqientemente, sua vida util. Isto é
comprovado pelo decréscimo da presséo na periferia da concavidade, eliminando o

sobrecarregamento, e diminuindo a pressdo na mistura reativa durante o alivio da
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pressdo no sistema, 0 que evita explosbes durante o0 descarregamento
(Bobrovnitchii, 2001).

Portanto, a otimizacdo dos DAP do tipo bigorna com concavidades coénicas
variaveis esta relacionada, principalmente, com a consolidacdo dos elementos mais

carregados durante todas as etapas do funcionamento do DAP.

2.7. Determinacdo dos Pardmetros Basicos da Gaxeta e Estudo da Influéncia

dela Sobre Alta Pressao.

A fabricacdo das cépsulas deformaveis para a sintese dos materiais
superduros representa um desafio cientifico e técnico. O primeiro devido a
determinacdo do material a ser utilizado para a fabricacdo das capsulas, pois este
influi sobre as propriedades do produto a ser obtido, além de problemas ligados
com a distribuicdo de tensdes durante a compressdo e no descarregamento do
DAP. O segundo estd relacionado com a fabricacdo de matrizes para a
compactagdo do pé do material a ser utilizado, pois deve-se considerar diversos
problema como a expanséao elastica do material compactado, granulometria, forma,
geometria, grau de compressibilidade, ligantes, pressdo de compactacédo e outros
(Gerasimovitch et al, 1982). As capsulas também podem ser usinadas diretamente
do material extraido, ou seja, em bruto.

Os materiais utilizados para a manufatura das capsulas devem apresentar
propriedades bastante especificas (Bundy, 1976):

» Baixa tenséo de cisalhamento

 Baixa condutividade térmica

» Propriedades elasto-plasticas determinadas

» Elevado ponto de fusao, o qual deve acompanhar o aumento da
pressao (~ 1600 K)

» Ser quimicamente inerte em contato com metais nas condi¢des de
sintese

» Ter baixa compressibilidade

» Transmitir a presséo hidrostaticamente

* Os materiais mais utilizados séo:

E praticamente impossivel encontrar um material que apresente todas estas

propriedades. Atualmente os seguintes materiais séo utilizados:
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* Pirdfilita (Al03.4Si0,. H»0)
+ Pedra litografica (CaC0395%.SI0,.AlL03.Fe,035%)
» Mistura de diferentes 6xidos

Cada um destes materiais possui suas vantagens e desvantagens. Nenhum
deles, por exemplo, transmite hidrostaticamente a pressdo de trabalho de forma
desejavel (Hall, 1982). Portanto, a busca por materiais para a construcdo das
capsulas deformaveis apresenta grande importancia, tanto pratico quanto cientifico

Além disso, a escolha do material a ser utilizado para a fabricacdo das
capsulas deforméveis deve ser também condicionada pelo tipo de DAP utilizado.

A principal dificuldade durante a operacdo com dispositivos de alta pressao
deve-se ocorréncia de estouros (explosdes), causada pela perda da resisténcia da
gaxeta, que é formada pelo fluxo plastico de material proveniente da regido central
da cépsula. O estouro é um processo pelo qual a energia elastica armazenada na
gaxeta, e nas bigornas, € convertida repentinamente em energia cinética. Bigornas,
gue sdo bastante caras, sdo freqientemente destruidas pelas ondas de choque
provenientes dessas explosdes. (Yoneda, 1987).

As explosdes podem ser explicadas por:
= Aumento do fator de escala;
* Pressao excessiva;
» Auséncia, na gaxeta, de materiais com elevada energia de coercéo,
tais como metais;
» Auséncia de materiais na gaxeta com alto modulo de
compressibilidade;

Na figura 2.23 sdo representadas as formacdes de falhas e € suposto que
elas sdo um fator positivo pois aliviam as tensfes em todo o volume da gaxeta
diminuindo as mesmas para valores abaixo do critico. (Yoneda, 1987).

A experiéncia mostra que a probabilidade de ocorréncia de estouros
aumenta com a elevacédo da velocidade de carregamento, elevacédo da velocidade
de descarregamento e com o tamanho absoluto do sistema (Yoneda, 1987), figura
2.24.
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Figura 2. 23 — Gaxeta ap0s 0 uso no multipistdes. (a) Fotografia de uma gaxeta de
pirofilita recuperada de dentro de um dispositivo tipo multipistdes, na qual nao
sofreu estouro. Numerosas listras na superficie sdo observadas. A parte mais

externa da gaxeta foi perdida, esta parte é muito fragil. (b) Esquema da secéo

transversal de uma gaxeta; observam-se muitas trincas orientadas

sistematicamente na regido interna (& esquerda), onde as gaxetas sdo sujeitas a
pressoes e tensdes extremamente altas. Na regido externas trincas séo distribuidas

mais irregularmente (Yoneda, 1987).

Conclui-se que o uso de metais ducteis na composi¢cao do material da gaxeta

€ recomendado para prevenir 0s estouros, especialmente quando cargas

extremamente altas sao aplicadas (Yoneda, 1987).

Outro fator que influéncia na vida util dos DAP, em especial na bigorna, é a
forma de carregamento. De acordo com a deformacado, superficie de trabalho,
material da gaxeta e material da bigorna, aparecem pressdes de apoio de alto ou
Estas tensdes podem ser suficientemente elevadas para destruir a

baixo nivel.
bigorna ou ndo criar um estado multilateral de tensdes na mesma, o que também

acarretara na sua destruicao.
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Figura 2. 24 — Resultado do estudo de estouros num DAP tipo multipistdes. Um
cilindro de plastico (com modulo de compressibilidade de ~4GPa), envolvido por
uma capsula de pirofilita. Foi esperada a ocorréncia de explosdes devido ao baixo
moédulo de compressibilidade se comparado ao da pirofilita (~70GPa). Cada
operacdo foi forcada com 600Ton (~13GPa de pressdo interna), entao
descarregamentos rapidos (40, 60 e 90Ton/min) foram realizados. Explosfes
mostraram estar mais presente em descarregamentos acima de 60Ton/min. Os
resultados obtidos sugerem que os estouros ocorrem devido ao baixo médulo de

compressibilidade e ao rapido descarregamento (Yoneda, 1987).
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CAPITULO Il - Justificativos e Objetivos

3.1. Importancia do Estudo do Material da Cipsula e Tarefa Técnica a ser
Resolvida no Presente Trabalho.

A producéo industrial dos materiais superduros exige a aplicacao de técnicas
que empregam alta pressdo e alta temperatura. Para suportar esses elevados
parametros, sao utilizadas prensas que empregam basicamente trés tipos de DAP
(matrizes): Belt, Bigornas com Concavidade e Multipistdes. Para esses DAP sédo
usados, como meio de transmissdo de pressdo, as capsulas deformaveis
fabricadas de materiais cerdmicos. Esses materiais influenciam significativamente
0s processos de sintese e sinterizacdo dos MSD além de afetar a vida Util dos DAP.
Atualmente, os processos de fabricacdo dessas capsulas deformaveis constituem
segredo industrial. Nado ha informacfes completas sobre a técnica de fabricacdo e
sobre a influencia dos materiais sobre o processo. Portanto, em relacdo a
fabricacdo de capsulas deformaveis, as tarefas técnicas a serem desenvolvidas no
presente trabalho séo:

1. Busca, andlises e testes de materiais ceramicos nacionais;

2. Busca, andlises e testes de resinas poliméricas;

3. Elaboracéo da seqiiéncia de fabricacao;

4. Determinacao de fatores da cépsula que influenciam nos parametros de sintese
e sinterizacao;

5. Realizacéo de sintese e sinterizacdo com materiais e tecnologia nacionais;

3.2. Objetivos do Trabalho

Objetivo Geral:

1. Fabricar no Brasil e usando materiais nacionais as cpsulas deformaveis que
possam ser utilizadas com sucesso, em relacdo as cépsulas atualmente
importadas, na sintese e sinterizacao dos MSD;

2. Elaborar uma sequiéncia de fabricacéo industrial das cipsulas deformaveis;

Objetivos Secundarios:

1. Estabelecer critérios para selecdo de materiais ceramicos e poliméricos que
possam se usados na fabricacao de capsulas deforméveis;

Determinar os parametros de fabricacdo das capsulas deformaveis;

Elevar a vida Gtil dos DAP;

Aumentar a eficiéncia (produtividade) dos processos de sintese;

Elevar os conhecimentos sobre os processos envolvendo deformacédo plastica
de materiais, através de estudos, por elementos finitos, da compressdo das
capsulas nos DAP;

a bk wnb
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CAPITULO IV - Metodologia Geral

Equipamentos e Materiais Utilizados.

. Equipamentos:

Prensa hidraulica especial (usada para sintese dos materiais superduros)
2500Ton, modelo D0044 da RYAZANTYASHPRESSMACH.

Prensa hidraulica especial (usada para sinterizacdo dos materiais superduros)
630Ton, modelo D0138B da RYAZANTYASHPRESSMACH.

Prensa hidraulica 100Ton, modelo LA4C 100B da L&A Ind. e Com. LTDA.

Prensa hidraulica 20Ton, modelo DC-20-(350x300) — RED-LINE da DAN-
PRESSE.

Triturador de Mandibulas de titdnio, SCHMERSAL 1747.

Moinho de bolas marca Gordelin, modelo 1A MBS5.

Peneira automética marca PRODUTEST.

Balanca de precisdo de 0,001g modelo BB440 da GEKARA.

Estufa QUIMIS Q-314D243 série 017 220V.

Misturador / Homogeneizador MARCONI modelo 205

Misturador / Homogeneizador

Microscopio eletrénico de varredura (MEV).

m) Equipamento de analise térmica, TA INSTRUMENTS, modelos: DSC 2010, TG

n)

0)
p)
a)

2960 e DMA 2980.

Equipamento de Raios — x, SEIFERT, Modelo URD65 SOFT-APX63 / POWDER
— Catodo de Cobre.

Politriz, STRUERS DP-10.

Maquina de corte, STRUERS, MESOTOM.

Maquina de embutir amostra, Panambra.

Microscépio 6ptico, QUIMIS 021-3.

Multimetro MINIPA ET-2907.

Computador Pentium 111 500.

Dispositivos, matrizes de compactagcao e acessorios.
Dispositivo de alta pressao tipo bigornas de Bridgman de ac¢o rapido — Para

pressodes até 4,5GPa, anexo 1;
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Dispositivo de alta pressao tipo bigornas de Bridgman de metal duro — Para
pressdes até 8GPa, ver anexo 2;

Dispositivo de alta presséo tipo bigorna com concavidade toroidal,

Dispositivo de alta pressao tipo bigorna com concavidades conicas variaveis;
Sistema de centralizacdo dos dispositivos de alta pressdo tipo bigorna de
Bridgman entre os punc¢des da prensa de 630Ton, anexo 3;

Matriz de fabricacéo dos discos para as bigornas de Bridgman, anexo 4;

Matriz de fabricacdo da capsula da prensa de 630Ton, anexo 5;

Matriz de fabricacédo da cdpsula da prensa de 2500Ton, anexo 6;

Matriz para a fabricacéo dos discos protecéo da prensa de 2500Ton, anexo 7;
Matriz de compactacao da mistura reativa da prensa de 2500Ton, anexo 8;
Reldgio comparador digital com fina resolucéo de 0,01mm, marca Mitutoyo;

Base magnética para rel6gios comparadores, marca Mitutoyo;

m) Micrémetro eletrénico digital, resolu¢cao 0,001mm, marca Mitutoyo.

4.

a)
b)
c)
d)
e)
f)
Q)
h)
i)
)
K)
)

Materiais.

Aco AISI 4140;

Aco AISI 4340;

Aco AISI 1020;

Aco AISI S1 (Villares VWM-3);

Aco rapido Villares VWM — 2;

Metal duro WC94% + C06%;

Anel feito de material polimérico;

Calcita de origem russa,;

Calcita de Italva/RJ;

Calcita Ivil (regido de travesséo, distrito de Campos dos Goytacazes/RJ);
Calcita Itapemirim (regido de Cachoeiro de Itapemirim/ES);

Filito (fornecido pela empresa Matheus Leme Ltda.);

m) Aragonita (fornecido pela empresa Matheus Leme Ltda.);

n)

0)

p)

Seleneto de chumbo (PbSe) em forma de pé da Sigma Aldrich;
Bismuto (Bi) em forma de fio de 0,3mm de diametro, da Sigma Aldrich;

Termopar tipo K (cromel - alumel) diametros entre 0,3mm — 0,5mm;
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5. Programas para Uso Especificos de Engenharia;

a) MSC.Marc Mentat 2001 — Software de elementos finitos;
b) Elipse Scada V. 2.23 — Software de gerenciamento da prensa de 2500Ton;
c) AutoCad 14 — Software para desenhos técnicos;

d) Pascal — Software de programacao;

4.2. Metodologia do Estudo dos Materiais para Capsulas Deformaveis.

Nos estudos realizados, foram adquiridos materiais ceramicos com
caracteristicas fisicas semelhantes ao material importado (calcita do tipo pedra
litografica). Os materiais foram submetidos aos seguintes ensaios: 1- Analise
Quimica e Fisica dos Materiais; 2 - Verificacdo da Resisténcia ao Cisalhamento; 3 -
Determinacdo do Coeficiente de Multiplicacdo; 4 - Observacdo das Deformacoes
Plasticas das Superficies de Trabalho; 5 - Estudo da Fabricacdo das Céapsulas
Deformaveis; 6 - Testes da Efetividade da Geracdo de Alta Pressdo e Alta
Temperatura nas Capsulas; 7 - Testes das Capsulas sob Condi¢cdes Reais de
Sintese/Sinterizacdo; 8 - Estabelecimento da Tecnologia de Fabricacdo das

Céapsulas Deformaveis e Discos de Protecao.

4.2.1. Andlises Quimica e Fisica dos Materiais.

Objetivo: Investigar a pedra litografica de origem russa para obter
informacdes técnicas como textura, aspecto mineraldgico e elementos quimicos.
Esses dados serviram como base para selecdo dos materiais nacionais que foram
analisados nos demais ensaios.

Descricdo: Amostras de origem russa foram submetidas a investigacdo da
textura, quantificacdo e qualificacdo dos elementos presentes através de ensaios
por difracdo de Raios-X, microscopia eletrbnica de varredura, analise quimica
guantitativa (incluindo elementos maiores e menores proporcdes) e analises
térmicas. AplOs essa etapa, amostras de materiais cerdmicos com caracteristicas
semelhantes a pedra litografica (calcita) foram adquiridas através de contatos

comerciais com empresas fornecedoras ou jazidas proximas a cidade de Campos
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dos Goytacazes/RJ. Essas amostras foram submetidas as mesmas analises

qguimicas e de Raios-X aplicadas ao material importado.

4.2.2. Estudo das Propriedades dos Materiais em Relacdo a Resisténcia ao

Cisalhamento.

Objetivos: Determinagcdo da espessura critica, de cada material
anteriormente analisado, através da compressao sob altas pressées por meio das
bigornas de Bridgman. A espessura critica corresponde a altura maxima que uma
amostra alcanca sob determinada pressdo. Este parametro estd diretamente
relacionado com uma caracteristica do material denominado resisténcia ao
cisalhamento.

Descricao: Os materiais analisados foram triturados, ou obtidos na forma de
pos, e peneirados. As granulometrias inferiores a 90mm foram separadas para a
producdo das amostras na forma de discos de diversas espessuras, numa matriz
de compactacdo, conforme a figura 4.1. O diametro das amostras fabricadas,
26mm, foi feito de acordo com a dimensédo da superficie de trabalho do DAP tipo
bigornas de Bridgman empregada neste trabalho. A granulometria inicialmente
havia sido definida em funcdo ds estudos de combinagcGes de diferentes faixas
(Crespo, 2001), contudo testes posteriores nas bigornas de Bridgman revelaram
gue granulometrias superiores a 355nm eram propensas a explosfes da amostra,
tanto no aumento quanto no alivio de pressdo. Portanto utilizou-se pds com
granulometria inferior a 355mm na fabricagcdo das amostras para 0s ensaios nas
bigornas de Bridgman.

A espessura inicial utilizada no ensaio variou entre 0,5mm-5,0mm, com
diferenca de aproximadamente 0,5mm de uma espessura inicial em relacdo a outra.
Foram produzidas no minimo 5 amostras para cada espessura inicial, para fins de
tratamento estatistico dos dados.

Com o objetivo de minimizar o desalinhamento do DAP tipo bigorna de
Bridgman em relacdo ao eixo principal da prensa, um sistema de centralizagdo com
pinos e bucha foi projetado, fabricado e utilizado.

As amostras foram comprimidas com uma velocidade média de compressao
de 0,01lmm/s (caracteristica mecanica da prensa hidraulica de 630Ton, modelo
D0138B da RYAZANTYASHPRESSMACH).
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Figura 4.1 — Matriz de compactacéo usada para fabricacdo das amostras utilizadas
nos ensaios com as bigornas de Bridgman, onde: 1 — Pistdo superior; 2 —

Recipiente; 3 — Pistdo inferior; 4 — P6 a ser compactado.

Para os ensaios realizados foram utilizados dois pares de bigornas de
Bridgman. Um par feito com bigornas de metal duro (WC94%+Co06%) e outro feito
de aco rapido (VWM - 2).

A pressdo maxima de compressao foi definida para cada par de bigornas de
Bridgman em func&o do primeiro ponto de transicdo do Bi (Bi-l® Bi-Il p=2,55GPa).
Para a bigorna de metal duro isso correspondeu a uma pressao hidraulica de
3,2MPa, valor médio de pressdo observado tanto no aumento de pressao
hidraulica, quanto no alivio, para diversos carregamentos e uma espessura do disco
feito de calcita russa igual & aproximadamente 2mm. E interessante notar que essa
pressdo hidraulica gera um carregamento de 60,5Ton, ou uma pressdo média de
1,14GPa na superficie de trabalho das bigornas de Bridgman com 26mm de
didmetro. Este valor da pressdo média esta de acordo com os trabalhos ja
realizados nessa area (Gerasimovich, 1998, Wakatsuki, 1972) utilizando as
bigornas de metal duro.

Para o par de bigornas feitas de aco rapido adotou-se o mesmo

procedimento usado para definir a pressdo maxima de compressao relatado no
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paragrafo anterior. A presséo hidraulica determinada foi de 4,0MPa, no entanto este
valor causava constantes afundamentos (deformacdes plasticas) nas superficies de
trabalho das bigornas, principalmente nos teste com discos feitos de aragonita,
apos sucessivos experimentos preliminares sob pressfes inferiores a estabelecida
anteriormente, definiu-se como méxima pressdo de compressdo, para as bigornas
de Bridgman feitas de aco rapido, o valor de 3,0MPa.

Antes e imediatamente apés a compresséo, cada amostra teve a espessura
inicial e final medida por um micrémetro. Os dados obtidos foram utilizados na
montagem de curvas gréficas que relacionam Altura Inicial versus Altura Final de
cada material.

A conclusdo deste estudo foi a determinacdo da altura critica do material
através da analise num grafico da Altura Final versus Altura Inicial e o
selecionamento de trés materiais que apresentam alturas criticas mais proximas a
da calcita russa. Foi observada também a area final da superficie de trabalho da
amostra apds a compressado, pois pequenas areas indicavam uma concentracao de

pressao o que provavelmente esta relacionada com a deformacéo das bigornas.

4.2.3. Determinacado do Coeficiente de Multiplicacdo de Pressdo para Cada

Material Utilizado na Fabricacdo da Capsula.

Objetivo: Avaliar se 0os materiais selecionados no item anterior apresentam
maior ou menor capacidade de gerar alta pressdo em relacdo a calcita russa. O
coeficiente de multiplicacdo de pressdo (M) consiste da razdo entre a pressao
obtida no centro do disco comprimido e a pressdao média sobre a bigorna
(Gerasimovich, 1998).

Descricdo: 5 amostras (discos), para cada um dos trés materiais
selecionados no item anterior, foi fabricada seguindo o mesmo procedimento de
fabricacdo das amostras utilizadas nos ensaios com bigornas de Bridgman. No
centro de cada amostra foi inserido um metal calibrante (material que muda de fase
sob uma determinada pressao), figura 4.2. O metal calibrante utilizado foi o
bismuto, com diametro de »0,4mm e comprimento equivalente a espessura da
amostra. Para a insercdo do fio de Bi utilizou-se de um par de discos de acos com
os didmetros das superficies de trabalho correspondente as amostras, conforme

esquema da figura 4.3. A compressao das amostras, com o fio de bismuto inserido
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no centro, foi realizada no dispositivo de alta presséo tipo bigorna de Bridgman. O
monitoramento da transformacdo do Bi foi realizada graficamente por meio do
acompanhamento da variacdo da sua resisténcia elétrica. Para isso utilizou-se um
multimetro (MINIPA — 2709) com precisao de 0,001W conectado a um
microcomputador.

O coeficiente de multiplicagdo de pressdo (M) e o valor da pressdao média

(p,,) sobre a superficie de trabalho de cada amostra, podem ser determinados

através das seguintes férmulas:

M =Pe (4.1)
P

_ o (da)’ 49

P @, (4.2)

Onde: p. - Presséo no centro da amostra (medida com o calibrante de presséo;
p,, - Presséo no cilindro principal da prensa (presséo hidraulica);
d., - Diametro do cilindro principal da prensa;

d, - Diametro da superficie de trabalho da bigorna;

A espessura inicial de cada amostra foi em torno de 3mm. Esse valor &
superior a espessura critica de qualquer um dos materiais envolvidos neste estudo,
conforme j& observado em testes e na revisdo bibliografica (Gerasimovich, 1998 e
Wakatsuki, 1972).

s
N
a

3402

Figura 4.2 — Desenho representando o disco utilizado no ensaio de determinacao
do coeficiente de multiplicacdo de pressao, onde: 1 — Disco de calcita e 2 — Fio de

bismuto.
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Figura 4.3 — Esquema da colocacdo do fio de Bi no interior da amostra com o
auxilio de discos de acos, onde: 1 - Disco superior de a¢o; 2 — Amostra; 3 — Disco
inferior de aco; 4 — Fio de bismuto.

4.2.4. Deformacgbes Plasticas nas Superficies de Trabalho das Bigornas de

Bridgman.

Objetivo: Verificar as deformacgfes plasticas nas superficies de trabalho das
bigornas de Bridgman apds a compressao de cada disco (amostra), realizado nos
ensaios anteriores. O valor do afundamento (variacdo dimensional da planicidade
da superficie de trabalho) ser relacionado com relacionado com os materiais usado
na fabricacao dos discos e das bigorna de Bridgman (metal duro ou ago rapido).

Descrigcao: cinco amostras na forma de discos e com espessura inicial de
aproximadamente 5mm, fabricadas de cada um dos trés materiais selecionados nos
testes anteriores, foram comprimidas até a pressdo hidraulica correspondente a
primeira transformacéo do bismuto, ou seja, pressfes hidraulicas de 3,2MPa para
as bigornas de metal duro e de 4,0MPa para as bigornas de aco rapido. Apos cada
operacédo as bigornas de Bridgman eram inspecionadas em relagdo a deformacoes
plasticas superficiais, utilizando a mesa de trabalho da retificadora vertical e reldgio
comparador (Mitutuyo, precisdo de 0,01lmm) montado numa haste com base
magnética.

As deformagbes plasticas verificadas foram relacionadas com a pressao

aplicada pela prensa hidraulica, o material da amostra e o material da bigorna
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empregado. Apds a deformacdo plastica ter sido analisada, as bigornas foram

retificadas.

4.2.5. Estudo da Fabricacdo das Capsulas Deformaveis a Partir da

Compactacéao de Pés.

Objetivo: Determinar os valores dos parametros de compactacédo usados na
fabricacdo das capsulas para os dispositivos de alta pressédo do tipo bigorna com
concavidade. Os parametros analisados foram: 1- Granulometria; 2 - Tipos de
ligantes; 3 - Quantidade de ligante na mistura. 4 - Forma de realizar a mistura; 5 -
Faixa de temperatura de pré-secagem do p0; 6 - Pressdo de compactagdo; 7 -
Temperatura de secagem da capsula deformada; 8 - Altura inicial das céapsulas, ou
massa da capsula. Também foram avaliados os custos unitarios da capsula e
praticidade de fabricacdo da mesma.

O estudo esta relacionado com a determinacdo das condicfes e parametros
da compactacdo das capsulas que foram utilizados nas prensas de forca de 630Ton
e 2500Ton em dispositivos de alta presséo do tipo bigorna com concavidade.

A avaliacdo final desse estudo foi realizada através de ensaios de sintese /

sinterizacao sob condicdes reais de fabricacdo dos MSD.

Descricao:

Estudo da Granulometria: A pesquisa bibliografica sobre a granulometria da

pedra litografica utilizada para a fabricacdo das capsulas russas, indicou valores
entre 355nm e 1000mm (Bobrovnitchii, 2002; Osipov, 2002), também séo citados
valores em torno de 355mm (Gerasimovich, 1998). Além desses valores foram
fabricadas e testadas cdapsulas produzidas a partr de pés com outras
granulometrias e combinacdes de tamanhos diferentes, objetivando diminuir a
porosidade das capsulas, que € um dos responsaveis pela causa de suas
explosdes (Kindlein, 1999).

Os experimentos para determinar a faixa granulométrica mais indicada para
a fabricacdo das capsulas consistiram na realizacdo de trés bateladas, uma para
cada tipo de faixa analisada (1,0nm-355mm; 500mm-355mm; >125nmm). Para cada
batelada foi produzida uma massa de 1000g da mistura de resina poliéster (ou

epoxi) com poé de calcita, numa proporgcédo de massa de 10% de resina com 90% de
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calcita, que foram preparadas no misturador de hélices duplas por 1 hora, para
serem usadas na fabricacdo das cépsulas utilizadas dos DAP tipo bigorna com
concavidades coOnicas (empregadas na prensa hidraulica especial de 2500Ton).

Apés a preparacdo da mistura, a mesma foi peneirada até que quase toda a
mistura tivesse passada pela peneira de 2mm, ficando com uma configuracéo
granulada. Depois a massa granulada da mistura foi colocada numa estufa para a
pré-secagem a 80°C por uma hora. Isso € feito para eliminar a umidade. Apés a
massa granulada ter sido resfriada dentro da estufa, a mesma foi dividida em
diversas porcdes de aproximadamente 100g. Cada porcao serviu para fabricacéo
de uma capsula numa matriz adequada (ver anexo 6), por compactacdo dos pos
granulados na prensa hidraulica de 100Ton. Depois disso, a capsula foi retirada do
interior da matriz usando algumas ferramentas de desmontagem e a prensa de
20Ton. O processo de compactacdo foi entdo repetido, até ser fabricada uma
determinada quantidade de capsulas. ApoOs isso, as capsulas foram colocadas
novamente na estufa a temperaturas entre 120°C - 130°C por uma hora, e esfriadas
lentamente dentro da propria estufa. Isso foi feito para fornecer as capsulas maior
resisténcia mecanica (endurecimento). Depois disso, as capsulas foram
preenchidas com uma mistura reativa (ou grafite) qualquer, com uma massa em
torno de 40g sob uma pressdo de 10Ton. Isso foi realizada para cada faixa
granulométrica pesquisa.

As cépsulas foram fabricadas a partir da mistura de resina com p6 de calcita,
utiizando as seguintes faixas granulométricas: 1,0nm-355mm; 500Mm-355mm;
>125mm, como citado anteriormente. Para cada faixa granulométrica foram
fabricadas seis cépsulas. Apds isso, as capsulas foram entdo submetidas aos
parametros de sintese, ou seja, valores acima de 5GPa e maiores que 1200°C
(determinados pelo método indireto de calibracdo de pressdo e temperatura
realizadas previamente para as capsulas feitas na Russia).

Foram observados os surgimentos de trincas no DAP, deformacfes plasticas
ou desgaste nas bigornas, altura da gaxeta formada e, principalmente, explosdes. A
capacidade de realizar sintese e gerar pressao também foi notada. As informacdes
obtidas com os estudos utilizando as bigornas de Bridgman também foram

empregadas neste estudo
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Os dados obtidos, de acordo com os resultados, foram relacionados com a
capacidade da capsula de resistir a alta pressdo sem que explosdes ocorram

durante todo o processo.

Tipos de Ligantes: Na literatura relacionada com a fabricacdo de cépsulas

deformaveis é citado o uso da resina “Bakellte Laqcua” como ligante
(Gerasimovich, 1998). Foram analisados o uso de resinas do tipo fendlicas
(BAQPHEN 4101 - fornecida pela firma BAQ Industria e Comércio Ltda e
empregadas na fabricacdo da baquelite) e resinas de uso comercial, baixo custo e
gue sejam da mesma classificacdo polimérica da baquelite (polimero termoestavel),
como as resinas poliéster e epoxi. Também foi testado o uso do alcool polivinilico
como ligante na fabricacdo das cépsulas, principalmente por este material ndo ser
considerado nocivo para saude. Os testes foram feitos analisando a influéncia da
temperatura sobre a perda de peso de corpos-de-prova (CPs).

Para esse experimento utilizou-se a calcita de Cachoeiro de Itapemirim/ES,
como o material cerdmico. Inicialmente a mistura de calcita com resina (alcool
polivinilico, poliéster ou epdxi) foi realizada manualmente dentro de uma cuba, por
cinco minutos aproximadamente. Depois a mistura foi colocada no misturador de
hélices duplas por 1 hora. Para cada tipo de resina foi realizada uma mistura
composta de 900g de calcita mais 100g de resina (o0 que significa uma proporcao
de 90% de material ceramico com 10% de resina). Apds essa operacao, a mistura
foi peneirada (malha 2mm) para a formacdo de granulos e submetida a
temperaturas entre 70°C--80°C por 1 hora.

Para a resina de alcool polivinilico foi realizado um preparo prévio da mesma
antes de ser feita a mistura com o material ceramico. A seguir é descrita essa
preparacao:

= O A&lcool polivinilico foi disperso em agua, adicionando pequenas

guantidades de alcool polivinilico a agua que estava sendo aquecida e

agitada por um bastdo de vidro. A proporcado dessa mistura foi de 10g de

alcool polivinilico para 100ml da solucao;
= A temperatura da solucdo foi elevada entre 85°C — 95°C e mantida nesse
patamar por 1 hora. Deve-se ressaltar que se ndo for alcancada a

temperatura minima, o &lcool polivinilico ndo se dissolvera, por mais
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prolongado que seja o tempo de cozimento; (O alcool polivinilico ndo deve

ser “super-cozido”. A fervura, entretanto, induzira a formacao de espuma);

Os CPs, citados anteriormente, foram fabricados numa matriz de
compactacdo disponivel, figura 4.4, a partir de 1 grama da mistura para cada tipo
de resina estudada.

A pressdo usada na compactacdo dos CPs foi de 500MPa. Cada CPs foi
previamente pesado numa balanca com precisdo de 0,001g. Apds isso, um
determinado lote de CPs foi inserido no forno por 1 hora a uma temperatura ja
estabelecida. Depois desse tempo, o lote de CPs foi retirado do forno e pesado
novamente. O porcentual de variagcdo de peso em funcdo da temperatura foi
registrado graficamente. Também foi observada e fotografada a variacdo da
coloracdo dos CPs em funcgéo da temperatura. ApOs o ensaio da variacdo de peso
em funcdo da temperatura, foi analisada a resisténcia mecéanica por compressao
simples do CPs em funcdo da temperatura de queima. Para este ensaio utilizou-se
uma maquina de ensaios mecéanicos universal Instron. Os CPs foram fabricados a
partir da mistura das resinas com o material ceramico especificado acima, numa
matriz que garantisse que o diametro do corpo de prova fosse superior a duas
vezes o0 seu diametro. A massa dos CPs foi constante.

Para cada tipo de resina estudada, fendlica, epoxi, poliéster e alcool
polivinilico, foram fabricados 45 CPs. Um conjunto de 5 CPs, um para cada tipo de
resina testada, foi submetida a cada uma das seguintes temperaturas secagem (em
graus Celsius): 100, 130, 150, 170, 190, 210, 230, 250 e 270, por uma 1 hora.

Apés a etapa anterior de secagem no forno, cada corpo de prova teve uma
chapa de agco de 0.5mm de espessura e aproximadamente 15mm de diametro
fixado com resina em ambas as extremidades, superior e inferior. Isso foi realizado
para minimizar a fragilidade das bordas da extremidade durante a compressédo na
maquina de ensaios. Os resultados obtidos foram apresentados na forma de grafico
relacionando o carregamento maximo com a temperatura.

Apoés o teste de compressao, foram fabricadas capsulas deformaveis para
uso na prensa hidraulica de 2500Ton, seguindo o mesmo procedimento detalhado
no estudo da granulometria. Contudo, a granulometria utilizada para o p6 de calcita

foi de 90mm, pois esta dentro da faixa que rendeu melhores resultados nos testes

sobre granulometria. Em seguida a capsula foi submetida a altas pressbes e
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temperaturas (acima de 5GPa e 1200°C) para observar o seu comportamento em
relacdo a capacidade de sintese e a ocorréncia de explosdes. Também foi
observada a carbonizacédo de acordo com o tipo de resina empregado. As resinas
epdxi e poliéster, durante o processo de teste de fabricacdo das capsulas
deformaveis, foram misturadas com um catalisador proprio (endurecedor). Elas
também foram utilizadas no processo de fabricacdo das cipsulas deformaveis sem
0 uso do endurecedor. A razdo deste ato foi verificar a influéncia do uso do
catalisador na resisténcia da capsula, tanto em pressées ambientes, quanto sob
altas pressoes e altas temperaturas.

Também foi investigado o uso de ligantes naturais para substituir as resinas,

tais como a bentonita e o silicato de sédio.
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Figura 44 — Matriz de fabricacdo dos CPs utilizados para verificar a perda de
massa e a resisténcia a compressao das diferentes misturas, onde: 1 — Pistdo

superior; 2 — Recipiente; 3 — Pistéo inferior; 4 — Mistura Reativa.

Estudo da Quantidade de Ligante: A resina que obteve o melhor

desempenho no item anterior foi empregada neste estudo. A porcentagem da
resina, segundo dados da literatura sobre a fabricacdo de capsulas deformaveis
para o DAP tipo bigornas com concavidade (Gerasimovich, 1998), varia entre 1% a
15% em relacdo ao peso final da mistura resina mais material ceramico (calcita,

pirofilita, etc.). Fixando os demais parametros e variando de 2,5% entre 15% a 5% a
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guantidade de resina na mistura, foram fabricadas 3 cépsulas para cada
composicédo, num total de 15 amostras. A pequena quantidade de amostras deve-
se, principalmente, evitar que as explosdes decorrentes dos experimentos causem
danos irreparaveis aos sistemas eletromecanicos das prensas hidraulicas
especiais. Foram observados: a capacidade de compactacdo nas matrizes de
fabricacdo das capsulas, o desgaste dessas matrizes, a carbonizacdo da capsula e

capacidade de evitar explosdes durante todo o processo.

Forma de Realizar a Mistura: Depois de adicionado o ligante, deve-se efetuar

a mistura de modo a se obter uma boa homogeneidade das substancias presentes.
Inicialmente a mistura era realizada manualmente e depois se passou a realizar
com o emprego de um misturador orbital. Mais tarde fez-se o uso de um misturador
de hélices duplas invertidas (MARCONI 205), recomendado para realizar a mistura
entre resina e materiais ceramicos que foram usados na fabricacdo de capsulas
deforméaveis (Bobrovnitchii, 2002). Os resultados demonstraram a maior eficiéncia
do misturados de hélices, principalmente pela maior molhabilidade de material
ceramico pela resina polimérica. Para aumentar essa “molhabilidade” em alguns

experimentos foi utilizada acetona junto da resina.

Estudo da Temperatura de Pré-Secagem do P6: A pré-secagem é

normalmente realizada a 80°C por 1h para causar um endurecimento rapido da
resina que foi misturada ao pd cerdmico. Ainda que um catalisador, ou
endurecedor, seja utilizado na resina antes desta ser misturada com o pé ceramico,
este aquecimento € recomendavel para eliminar matérias volateis contida na
mistura composta por resina com material ceramico (Bobrovnitchii, 2000). Atraves
do estudo proposto tentou-se eliminar esta etapa do processo de fabricacdo de
capsula (com a finalidade de economizar tempo, energia e aumentar a
produtividade) e observar a influéncia desta acdo sobre o grau de acabamento
superficial das capsulas, quantidade de residuo que fica nas matrizes de
compactacao (o que gera maior desgaste das matrizes) e resisténcia mecanica das
capsulas durante o processo de sintese/sinterizacao.

Foram fabricadas trés capsulas para cada nivel de temperatura de pré-
secagem analisada. As temperaturas de pré-secagem foram 50°C, 80°C e 110°C,

por um tempo equivalente a 1 hora.
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Pressdo de Compactacdo do pdés nas matrizes: Apos a pré-secagem dos

pés, a mistura foi pesada e compactada em matrizes adequadas, figuras 4.5 e 4.6.
Para a fabricacdo de capsulas deformaveis usadas no DAP tipo bigorna com
concavidades cOnicas variaveis. A quantidade de mistura para se produzir cada
capsula foi de aproximadamente 100g e a pressdo de compactacao de 500MPa.
Para as capsulas empregadas no DAP tipo bigornas com concavidade toroidal a
guantidade de mistura usada para fazer cada capsula foi de 7,5g e a presséo de
compactacdo de 280MPa. Essas pressdes empregadas foram em funcdo das
recomendacgfes da pesquisa bibliogréfica (Bobrovinitchii, 2000), das caracteristicas
mecanicas das prensas hidraulicas usadas na compactacéo (prensa de 20Ton para
a capsula toroidal e de 100Ton para a outra cdpsula) e das propriedades mecéanicas
dos acos utilizados nas matrizes de compactacdo. No entanto, para a capsula
toroidal, apesar de essa apresentar bons resultados sob a pressao de compactacao
acima especificada, recomenda-se aumentar a pressdo até 500MPa, a fim de
diminuir a sua porosidade e evitar algumas explosdes que ocorreram quando nao

foi utilizado anel polimérico em torno da periferia da capsula.
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Figura 4.5 — Matriz de fabricacdo das capsulas do dispositivo de alta presséo tipo
bigorna com concavidades conicas variaveis para uso na prensa de 2500Ton, onde:
1 e 2 — Pistbes; 3 — Pino; 4 — Pistao inferior; 5 - Pistdo superior; 6 — Recipiente de

presséo; 7 — Mistura composta de material ceramico mais resina
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Figura 4.6 — Matriz de fabricacdo das cépsulas do dispositivo de alta presséo tipo
bigorna com concavidade toroidal, para uso na presa de 630Ton, onde: 1 — Pistao
superior; 2 — Pino; 3 — Recipiente de pressdo; 4 — Pistao inferior; 5 — Cilindro de

apoio; 6 — Mistura composta de material ceramico mais resina.

Estudo da Temperatura de Secagem da Capsula Deformada: A temperatura

de capsula deformada € algo em torno de 140°C num tempo de 1 hora, quando se
utiliza ligante de “Bakellite Lagcua” (Bobrovnitchii and Osipov, 2002). Com base
neste dado, variou-se a temperatura de secagem das capsulas feitas com a mistura
escolhida nas etapas anteriores. Informacdes sobre os possiveis fenbmenos que
ocorrem nesse processo foram pesquisadas (principalmente em relacdo a
temperatura de degradacao do polimero) e os dados obtidos foram utilizados para
os testes com a temperatura de secagem da capsula deformada.

Foram fabricadas trés céapsulas para cada nivel de temperatura de secagem
estudado. As temperaturas de secagem foram 100°C, 120°C, 140°C e 160°C, por

um tempo de 1 hora.
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As amostras sob a forma de capsulas foram fabricadas por compactacao,
conforme procedimento ja descrito anteriormente no estudo sobre granulometria.
Depois de compactadas elas foram colocadas numa estufa, que foi previamente
ligada, e somente depois de atingir a temperatura especificada no planejamento do
deste experimento € que as amostras foram inseridas no interior da estufa. Apos o
tempo de 1 hora a estufa foi desligada e a amostra foi mantida no seu interior por
24 horas, com a finalidade de evitar choques térmicos que possam causar danos a
capsula. Depois desse periodo, foram observadas as formacGes de trincas
superficiais, grau de acabamento externo (manchas, escamacdes, pds soltos, etc.),
coloracdo e carbonizacdo. Também foi avaliada a resisténcia da capsula tratada
sob esforcos manuais pequenos (principalmente quanto a fragilidade das bordas e
guinas). Apos isso, a capsula foi preenchida com uma mistura reativa e testadas,
semelhantemente as etapas anteriores, sob altas pressdes e altas temperaturas,
onde foi analisada a ocorréncia, ou nao, de explosdes e a capacidade de gerar
altas pressobes. A faixa de temperatura que apresentou os melhores resultados foi
usada nos testes posteriores. Esse experimento foi feito para ambos os tipos de

capsulas utilizadas no laboratorio.

Estudo da Altura Inicial ou Massa da Capsula: A altura inicial da capsula

deformavel depende da sua massa. Essa massa é estabelecida em func¢do da
capacidade da capsula de formar a gaxeta durante o processo de compressao sob
a sintese e sinterizacdo. Capsula com pouca massa (altura inicial pequena) podem
provocar ma formacdo da gaxeta, ou seja, gaxeta com altura critica inferior a
necessaria para evitar o sobrecarregamento seguido de explosédo. No lado oposto
estdo as capsulas com muita massa (altura inicial grande). Neste caso ha uma
perda da estabilidade da cépsula durante a formacdo da gaxeta (na elevacédo da
pressdo) e a explosdo também ocorre. Portanto, em relacdo a altura inicial ou
massa, ha uma faixa determinada na qual a capsula pode trabalhar sem apresentar
grandes problemas. Neste estudo pretendeu-se avaliar a altura inicial da capsula,
tomando como partida a altura inicial média das capsulas russas. Isto foi feito
fabricando cépsulas para uso no DAP tipo bigorna com concavidade utilizada na
prensa de 2500Ton instalada na UENF. Essas capsulas tiveram sua altura inicial

variada de 1 em 1 milimetro aproximadamente, para mais e para menos, em
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relacdo a altura inicial média das capsulas russas (30mm), até se determinar 0s
limites dessa faixa de variagéo.

Foram fabricadas trés capsulas para cada valor de altura inicial empregada.
As alturas iniciais das capsulas foram: 29mm, 30mm, 31mm, 32mm e 33m.

Os resultados positivos obtidos neste ensaio foram utilizados na fabricagéo
de capsulas utilizadas na prensa de 2500Ton e serviram também como base para a
fabricacdo de capsulas usadas no DAP tipo bigorna com concavidade toroidal
usada na prensa de 630Ton.

4.2.6. Testes da Efetividade da Geracdo de Alta pressédo e Alta Temperatura

nas Capsulas.

Objetivo: Avaliacdo da capacidade das cépsulas transmitir altas pressfes e
suportar altas temperaturas, comparando com esses 0s parametros obtidos com a
capsula importada da Russia.

Descricao: A avaliacdo da efetividade das capsulas em relacdo a capacidade
de gerar, e suportar, 0s parametros necessarios para a sintese, foi realizada
através de testes de calibracdo e temperatura, comparando os dados obtidos com
os previamente determinados com as capsulas russas. Esses testes de calibracao
foram realizados sempre utilizando o mesmo tipo de mistura reativa (mistura
importada da Ucrania), compactadas com pressdao de 140MPa e inseridas no
interior da capsula utilizando uma matriz de compactacdo e inser¢cdo de mistura
reativa, conforme a figura 4.7. Isso foi realizado apenas para a capsula usada no
DAP tipo bigorna com concavidades cbnicas variaveis, figura 4.8, usados na prensa
de 2500Ton.

Para a capsula utilizada no DAP tipo bigorna com concavidade toroidal,
figura 4.9, usado na prensa de 630Ton, foi avaliada a capacidade de gerar altas
pressbes e altas temperaturas pelos mesmos testes de calibracdo de presséo e
temperatura. Entretanto deve-se ressaltar que as capsulas russas neste caso foram
fabricadas por usinagem diretamente de blocos extraidos da jazida, portanto
apresentam uma quantidade de porosidade inferior a capsulas que sdo fabricadas
via compactacdo de pos de calcita com resinas poliméricas. Isto, € claro, teve uma
certa influéncia na resisténcia mecéanica em relacdo a sua capacidade de gerar

pressdo e simultaneamente resistir a altas temperaturas. Além disso a mistura
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reativa nesse caso (p6s de diamante com aproximadamente 5% em peso de
cobalto) foi montada manualmente com o auxilio de um tubo aquecedor (ou forno)
de grafite. Os parametros para teste deste tipo de capsula foram pressdes da
ordem de 7,7GPa e temperaturas em torno de 1500°C. A seguir sao descritos os
ensaios de calibracdo de pressdo e de temperatura realizados para ambos o0s

DAPs.

7

Figura 4.7 — Matriz de compactac¢ao e inser¢cao da mistura reativa dentro da capsula

N
\

deforméavel usada no DAP tipo bigorna com concavidades cénicas variaveis, onde:
1 — Fixador; 2 — Bucha; 3 — Céapsula Deformével; 4 — Pistdo Superior; 5 — Anel; 6 —

Mistura Reativa; 7 — Cilindro; 8 — Semi-anel; 9 — Pistao Inferior; 10 — Corpo;



65

A360mMm

3 8]1

L
N L

if-- AR
I hets

45mm

o/s/ 2/ [T Vs g
F

o) >
Figura 4.8 — Dispositivo de alta pressao tipo bigorna com concavidades cénicas
variaveis, utilizado na prensa hidraulica de 2500Ton para a sintese dos MSD e
instalada na UENF. a) DAP antes de ser submetido a compresséao; b) DAP durante
a compressao. Onde: 1 — Cone de protecao fabricado de liga resistente ao calor; 2
— Bigorna de aco rapido; 3 — Chapa de molibdénio; 4 — Disco de protecao; 5 —
Céapsula deformavel; 6 — Anel polimérico; 7 — Mistura reativa; 8 — Cintamento; 9 —
Gaxeta (formada pela extrusdo da periferia da capsula durante a compressao); 10 —

Anel polimérico deformado 11 — Condutor cilindrico de grafite.
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Figura 4.9 — Dispositivo de alta pressao tipo bigorna com concavidade toroidal,
utilizado na prensa hidraulica de 630Ton para a sinterizagdo dos MSD e instalada

na UENF. a) DAP antes de ser submetido a compressao; b) DAP durante a

compressao. Onde: 1 — Bigorna de metal duro; 2 — Cintamento; 3 — Cépsula
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deformavel; 4 —Tubo aquecedor de grafite; 5 — Mistura de diamante em pd mais
ligante; 6 — Disco de protecdo ; 7 — Gaxeta (formada pela extruséo da periferia da

capsula durante a compressao).

Calibracdo de Pressao: a calibracdo de presséo foi realizada pelo método

indireto de medicédo da presséo, que se baseia na transformacdo de fase de um
determinado metal, denominado calibrante. Ao ocorrer a transformacéo de fase ha
a variacao da resisténcia elétrica do calibrante, que € indicado graficamente num
computador conectado ao circuito, da qual a capsula montada com a mistura mais o
calibrante faz parte, por um multimetro de elevada resolucdo na escala de ohms
(0,001W). Quando essa transformacdo de fase ocorre sabe-se que uma
determinada pressao foi alcancada no interior da capsula, esse valor € entdo
imediatamente associado ao valor da pressao hidraulica que esta sendo fornecida
pela prensa para a compressdo da capsula. Faz-se entdo uma associacdo entre a
pressao hidraulica exercida pela prensa com a pressao obtida para a transformacéo
de fase dos metais calibrantes. Desse modo € realizado a calibracdo de presséo.

Os metais calibrantes utilizados para a calibracdo de pressao foram o
bismuto (Bi-l ® Bi-ll a 2,55GPa e Bi-ll ® Bi-IV a 7,7GPa) e o seleneto de chumbo
(PbSe a 4,3GPa). O bismuto foi utilizado sob a forma de fio com diametro de
0,40mm e comprimento da ordem de 1,5mm. Ja o PbSe foi usado na forma de po
prensado manualmente. A montagem das capsulas com a mistura e o calibrante
sé@o mostradas nas figuras 4.10 e 4.11. O circuito elétrico, da qual a capsula, o DAP
e a prensa fazem parte, em que é monitorada a variagdo da resisténcia elétrica é
esquematizado na figura 4.12. Alguns acessorios, como papeldo ou cartolina, séo
utilizados para isolar determinadas partes da prensa do circuito elétrico e também
para canalizar o movimento dos elétrons apenas pelo calibrante. Para a cépsula
usada no DAP tipo bigorna com concavidade coénicas variaveis (prensa de
2500Ton), fez-se também uma montagem com bismuto de lado da capsula e o
PbSe do outro, com a finalidade se aproveitar melhor o uso das capsulas. Com o
uso apenas do PbSe foi possivel dispensar o uso do isolante de papeléo, isso

possibilitou realizar a sintese depois de cada ensaio com este calibrante.
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Detalhe A

Figura 4.10 — Esquema da montagem do calibrante de Bi no interior da cépsula,
onde: 1 — Disco de protecado; 2 — Bucha condutora de grafite; 3 — Folha de cobre; 4

— Cartolina; 5 — Fio de bismuto; 6 — Folha de cobre; 7 — Cépsula deformavel; 8 —
Mistura reativa.

Detalhe B

Figura 4.11 — Esquema da montagem do calibrante de PbSe no interior da cépsula,
onde: 1 — Disco de protecado; 2 — Bucha condutora de grafite; 3 — Folha de cobre; 4

— Cartolina; 5 — PbSe em p6 compactado; 6 — Folha de cobre; 7 — Céapsula
deformavel; 8 — Mistura reativa.
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Figura 4.12 — Representacdo do circuito elétrico no qual foi medida a variagdo da

resisténcia elétrica por meio de um multimetro de alta resolu¢cdo conectado a um
computador, onde: 1 — Bloco de apoio superior; 2 — Folha de papeldo; 3 — DAP tipo
bigorna com concavidades cénicas variaveis; 4 — Capsula deformavel com mistura

reativa e calibrante; 5— Bloco de apoio inferior; 6 — Multimetro.
Os dados obtidos com os testes de calibracdo de pressdo, tanto com a
capsula feita de materiais nacionais quanto para as capsulas russas, foram

apresentados sob a forma de graficos para melhor comparacéo.

Calibracdo da Temperatura: Este ensaio tem por finalidade relacionar a

temperatura obtida no interior da cépsula (submetida a alta pressédo), com uma
determinada corrente elétrica, responsavel pelo aquecimento, que esta
atravessando a mistura reativa, ou tubo aquecedor de grafite, ou 0 compaésito a qual
se espera sinterizar. Essa temperatura no interior das capsulas foi medida por dois
métodos distintos: a fusdo de metais sob alta pressdao com alta temperatura e a

medicdo da temperatura por meio de termopares. Optou-se pela verificacdo da
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temperatura pelo método da fusdo de metais para o DAP tipo bigorna com
concavidade toroidal (prensa de 630Ton). J& para o DAP tipo bigorna com
concavidades conicas variaveis (prensa de 2500Ton) se utilizou o método do

termopar. Os métodos empregados sao descritos a seguir:

a) Calibracao da temperatura pelo método da fusdo dos metais.

Dentro da cépsula usada no DAP tipo bigorna com concavidade toroidal, foi
colocado o tubo aquecedor de grafite junto com a mistura reativa, ou compadsito
adiamantado, que se deseja sinterizar, e um pequeno pedaco de metal, o qual ja se
conhece previamente o comportamento sob alta presséo, ou seja, o valor da
temperatura a qual o metal se funde sob alta pressdo. Nos experimentos
realizados, se utilizou um pequeno fio de cobre, com aproximadamente 1,5mm de
didmetro com 2mm de comprimento. O fio de cobre foi colocado dentro de uma
mistura de po6 de diamante com 5% de Co, conforme a figura 4.13. O
comportamento do cobre sobre alta pressao pode ser observado no diagrama de
equilibrio de fase apresentado na figura 4.14. Para este ensaio foram preparadas 5
capsulas com a mistura a ser sinterizada. Depois disso as capsulas foram
submetidas a pressdo hidraulica correspondente a 7,7GPa (valor obtido pela
calibracdo de pressédo utilizando o bismuto). Depois de atingido esse valor de
pressao a corrente elétrica foi acionada.

Foram aplicadas correntes de 500A, 600A, 700A, 800A e 900A, para cada
capsula preparada, sendo que foram preparadas trés cdpsulas para cada nivel de
corrente elétrica aplicado. Os tempos de aplicacdo da corrente elétrica foram 30s
para as capsulas submetidas a 500 e 600 amperes e 40s para as demais

amperagens.

Figura 4.13 — Esquema da montagem da capsula, usada no DAP tipo bigorna com
concavidade toroidal, para a calibracdo pelo método da fusdo dos metais, onde: 1 —
Tampa de po de calcita compactado; 2 — Fio de cobre; 3 — Tubo condutor de grafite;

4 — P6 de diamante com 5% de Co; 5— Capsula deformavel.
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Figura 4.14 — Diagrama de equilibrio termodinamico do cobre (Cannon, 1974)

b) Calibracdo da temperatura pelo método dos termopares.

O esquema de montagem da capsula para este ensaio é apresentado na
figura 4.15. Um termopar de cromel-alumel (N° 24 AW 6) foi inserido, por meio de
um furo radial, dentro da capsula usada no DAP tipo bigorna com concavidades
conicas variaveis. O furo foi feito utilizando uma broca de aco rapido, com diametro
de 1/16 polegadas ¢>1,6mm). Isso foi realizado cuidadosamente em cada lado da
capsula (distante 180° um ponto de outro). Apés o furo ter sido realizado, um disco
de cloreto de sédio (sal de cozinha) foi compactado no diametro correspondente ao
didmetro interno da cépsula (£ 30mm) com uma espessura de aproximadamente
5mm. O disco de NaCl foi depois cortado com uma retificadora manual nas suas
laterais, de modo a se obter um tarugo (1) de largura de uns 10mm. O tarugo de
NaCl tem como fungéo evitar curto circuito entre os fios do termopar e a mistura
reativa (2). ApoOs isso, a cépsula foi preenchida com mistura reativa até uma
determinada altura e compactada com forca de 10Ton (p=140MPa). A altura
resultante foi o suficiente para colocacdo do tarugo dentro da capsula na altura
correspondente ao centro do furo e eixo longitudinal do tarugo. Depois disso a
capsula foi preenchida com mais mistura reativa até a altura suficiente para o
fechamento com os discos de protecdo (3) e compactada com 10Ton. Perfurou-se o
tarugo de NaCl com a broca de aco rapido de A1,6mm até se realizar um furo
passante. Apoés isso se inseriu um tubo de alumina (4) transpassando a cépsula
diametralmente. Depois o termopar (5) de cromel e alumel teve suas pontas
esmerilhadas para ficarem na forma de cunhas. O termopar também foi lubrificado

com graxa comum para permitir algum deslizamento dentro do tubo de alumina e
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evitar, dessa forma, um rompimento. Isso é feito antes de colocar cada fio do
termopar dentro do tubo de alumina que ja foi colocado na cépsula. Cada fio do
termopar foi inserido num respectivo furo do tubo de alumina, tendo o cuidado de
fazer as pontas da cunha se combinarem na forma de angulos paralelos (ver
detalhe “A” da figura 4.13). As partes dos fios do termopar que ficaram para fora da
capsula foram revestidos com uma capa de borracha, para evitar contato com as
partes metdlicas do DAP. A capsula junto com o termopar foi entédo
cuidadosamente colocada na camara de alta pressdo do DAP, e o mesmo foi
posicionado entre os blocos de apoio da prensa para iniciar a compresséao. Os fios
do termopar foram conectados a um cabo ligado ao computador, para medicado da
temperatura via o programa (Elipse Scada V. 2.23) de gerenciamento das funcgdes
da prensa de 2500Ton. Antes de qualquer medicao (calibracdo da temperatura) via
programa, foi verificada a precisdo da medicdo da temperatura por meio de uma
manta aquecedora, 300g de agua e um termémetro de mercurio. Sendo satisfatorio
o nivel de precisdo (<1°C) a presséo foi aplicada até 10MPa do circuito hidraulico
da prensa. Depois a corrente elétrica foi acionada até 100A e o aumento da
temperatura pode ser acompanhado graficamente pelo programa. Apés a
temperatura ter se estabilizado, num determinado patamar, a corrente foi
novamente aumentada até 200A. Isso foi realizado sucessivamente. O erro
introduzido com o uso do tarugo de NaCl dentro da mistura reativa deve ser
considerado.

As capsulas foram montadas com o termopar (mais mistura reativa) e
testadas nos seguintes niveis de pressdo hidraulica: 20MPa, 30MPa, 50MPa e
70MPa. Sendo que para cada valor de pressdo foram aplicados os seguintes
valores de corrente elétrica: 100A, 200A, 300A, 400A e 500A. Em cada nivel de
pressdo e corrente elétrica utilizou-se até 3 cdpsulas. O tempo de cada experimento
foi o suficiente para haver a estabilizacdo do valor da temperatura medido pelo

termdmetro conectado ao termopar.
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Figura 4.15 — Esquema da montagem da capsula, usada no DAP tipo bigorna com
concavidades conicas variaveis, para a calibracdo pelo método do termopar, onde:
1 — Tarugo de NaCl compactado; 2 — Mistura reativa; 3 — Disco de protecédo de
calcita; 4 — Tubo de alumina com A1,6mm; 5 — Termopar cromel-alumel (N° 24 AW
6). No detalhe “A” se observa a forma de cunha nas extremidades de juncdo do

termopar.

4.2.7. Testes das Capsulas Sob Condicdes Reais de Sintese / Sinterizacao.

Objetivo: Submeter as capsulas fabricadas com materiais nacionais (calcita e
resina), e preenchidas com mistura reativa, as mesmas condi¢fes de sintese e
sinterizacdo que sdo usadas para as capsulas provenientes da Russia ou Ucrania.

Descricdo: Foram produzidas capsulas utilizadas para testes tanto de sintese

guanto de sinterizacao.

Para a sintese foram fabricadas capsulas nacionais de acordo com os dados

obtidos nos experimentos anteriores. Elas foram preenchidas, utilizando-se uma
matriz, com 40g de mistura reativa sob carga de 10Ton (p=140MPa). As capsulas
foram preparadas com discos de protecdo e condutores elétricos feitos de grafite,
conforme ja descrito em experimentos anteriores. Apds isso, as capsulas foram

colocadas na posicdo de compressdo dentro do DAP tipo bigorna com
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concavidades coOnicas variaveis. A prensa hidraulica especial foi acionada e o
processo de sintese iniciado. Os parametros para a sintese foram: presséo
hidraulica de 100MPa (p= 4,6GPa — 4,7GPa) e corrente elétrica inicial de 875A
(T=1200°C — 1300°C), por um periodo de 10min. ApOs esse tempo a pressao foi
aliviada com trés velocidades distintas. Os aglomerados obtidos foram purificados e
os diamantes observados no MEV. Antes de iniciada a operagéo as bigornas foram
inspecionadas visualmente e em relacdo as deformacbes plasticas em sua
superficie, de forma semelhante a verificagdo de afundamentos realizada para as
bigornas de Bridgman. A cada 5 operacdes de sintese as bigornas séo
reexaminadas em relacdo as deformacdes plasticas.

Foram testadas 15 cépsulas montadas para a sintese na prensa de
2500Ton. Cada capsula foi submetida a pressao hidraulica de 100MPa e corrente
elétrica de 875A, por um tempo de 10min. A velocidade de alivio de presséo
hidraulica empregada para todos os ensaios foi de 1IMPA/s. Os critérios observados
no experimento foram:

» Sintese dos diamantes;

»= Ocorréncia de deformacdes plasticas nas superficies de trabalho das
bigornas.

= Explosdes antes, durante e apos a sintese;

= Quantidade de diamantes;

= Morfologia dos diamantes obtidos por ciclo;

= Comportamento da capsula deformavel,

= Comportamento da gaxeta,;

» Nivel de carboniza¢édo do material da capsula;

Para a sinterizacdo foram fabricadas capsulas nacionais de acordo com 0s

dados obtidos nos experimentos anteriores. Para cada capsula foi montado no seu
interior um tubo condutor de grafite (forno), com 0,5g da mistura de p6 adiamantado
mais cobalto (90% diamante + 5% Co) e discos isolantes de calcita nas
extremidades, fechando a mistura dentro do tubo, conforme ja descrito em
experimentos anteriores. ApoOs isso, as capsulas foram colocadas na posicao de
compressao dentro do DAP tipo bigorna com concavidade toroidal. A prensa
hidraulica especial foi acionada e o processo de sintese iniciado. Os parametros

para a sinterizacdo foram: presséo hidraulica de 160MPa (p= 7,7GPa — 8,0GPa) e
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corrente elétrica de 800A (T=1350°C — 1450°C), por um periodo de 30s. ApoOs esse
tempo a presséo foi aliviada com velocidades constante caracteristica da maquina.
Os produtos obtidos foram analisados no MEV. Antes de iniciada a operacdo as
bigornas foram inspecionadas visualmente e em relacdo as deformacdes plasticas
em sua superficie, de forma semelhante a verificacdo de afundamentos realizada
para as bigornas de Bridgman. A cada 5 operagdes de sinterizac&o as bigornas sao
reexaminadas em relacéo a deformacdes plasticas.

Foram testadas 15 capsulas montadas para a sinterizagdo na prensa de
630Ton. Cada capsula foi submetida a pressédo hidraulica de 160MPa e corrente
elétrica de 800A, por um tempo de 30s. Os critérios observados no experimento
foram:

» Sinterizacdo dos compadsitos adiamantados;

» QOcorréncia de deformacdes plasticas nas superficies de trabalho das
bigornas.

» Explos6es antes, durante e ap0s a sinterizacao;

= Eficiéncia da sinterizacao;

= Comportamento da capsula;

4.2.8. Estabelecimento da Tecnologia de Fabricacdo das Capsulas
Deformaveis e Discos de Protecdo.

Objetivo: Determinar a tecnologia a ser utilizada na fabricacdo em série das
capsulas deformaveis usadas na sintese e sinterizagdo dos MSD e feitas de
materiais comercialmente produzidos no Brasil.

Descricdo: Para a fabricacio em série das capsulas deformaveis é
necessario um conjunto de ac¢des que possibilite obter de forma racional o produto
desejado, conforme indicado esquematicamente na figura 4.16.
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Peneiramento

Figura 4.16 — Esquema de fabricacdo das capsulas deformaveis.

Matéria Prima: Os materiais usados para a fabricagdo da capsula
deformavel foram selecionados de acordo com os resultados obtidos nos
ensaios referidos na metodologia. Como citado na revisédo bibliografica, o
material deve ter condi¢cdes especificas que garantam a transmissdo da
alta pressdo a mistura reativa sob alta temperatura, e a0 mesmo tempo
manter sua integridade fisica-mecanica, de modo a evitar explosdes que
possam ocorrer sob carregamento (aumento) ou descarregamento (alivio)
da pressdo. A matéria prima utlizada deve ser comercialmente
encontrada, preferencialmente ja na forma de pd dentro da faixa
granulométrica que atende a aquelas especificadas nos testes anteriores.
Materiais na forma de rocha devem ser britados, moidos e por fim
peneirados na faixa granulométrica especificada. Para a producéo
industrial das capsulas, a andlise de custo dessas matérias—primas torna-
se necessaria, pois é o indicativo da viabilidade do processo de
fabricagéo.

Peneiramento: A matéria prima foi peneirada por 1 hora no peneirador
gravitacional, com o objetivo de obter as faixas granulométricas mais
indicadas para se trabalhar.

Ligante: O ligante deve ser adicionado & matéria prima que foi peneirada
a fim de se obter uma mistura, na forma e compadsito polimérico de matriz
ceramica. O ligante deve ter caracteristicas tal que possa transmitir

plasticidade a mistura. A quantidade de ligante foi determinada nos

ensaios realizados anteriormente. Sua composicdo deve evitar ao
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maximo possivel a formacdo de carbonizacdo da capsula durante a
sintese / sinterizagdo. O ligante utilizado deve ter algumas caracteristicas,
tais como: baixo custo, ser comercial e pouco nocivo a saude humana.
Requisitos como facil manuseio e pouca agressividade ao meio ambiente
também devem ser considerados.

Mistura: A mistura deve ser processada por 1 hora num misturador para
se obter maior homogeneidade.

Formacédo de Granulos: A mistura deve ser processada numa peneira de
malha 2mm a fim de se obter granulos, que facilitam a compactagéo e
sinterizacao da capsula.

Pré-Secagem: Os granulos da mistura da etapa anterior devem ser
submetidos a temperaturas da ordem de 80°C no interior de uma estufa
durante aproximadamente 1 hora. Isto deve ser feito para eliminar
materiais volateis que possam prejudicar a compactacdo da mistura.
ApGs a pré-secagem a mistura deve ser resfriada no interior da estufa por
4 horas.

Compactacdo em Matrizes: Uma determinada massa de mistura
granulada, e pré-secada, deve ser colocada no interior das matrizes de
compactacdo e submetida a pressées em torno de 500MPa numa prensa
hidraulica apropriada por cerca 3 segundos.

Secagem Final ou Sinterizacdo: Apds o processo de compactacdo as
capsulas devem ser submetidas a secagem, a qual consiste no
aguecimento das capsulas a temperaturas préximas a 130°C no interior
da estufa durante 1 hora. Depois desse periodo as capsulas sao
resfriadas por 24 horas dentro da propria estufa as quais tinham sido

aguecidas.
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CAPITULO V — Desenvolvimento Tedrico:

5.1. Estudo Analitico das Zonas de Compresséo Pura e de Fluxo de Material

(ou cisalhamento).

Para este estudo foi realizado investigando as deformagfes nas amostras
comprimidas nas bigornas de Bridgman.

Quando o disco (amostra) € comprimido entre as bigornas, o material
comeca a escoar do centro para a periferia do disco. Portanto, uma fronteira circular
€ criada entre o material que esta sendo comprimido no centro de disco e o material
gue escoou para a periferia, figura 5.1. Com aumento do carregamento sobre as
bigornas, a fronteira move-se em direcdo ao centro do disco, e quanto maior for a
espessura do disco, maior serd a velocidade com que a fronteira se movimenta
(Prins, 1983) Teoricamente existiia uma espessura inicial, a qual causaria o
movimento da fronteira até o centro exato do disco submetido a uma determinada

carga.

Figura 5. 1 — Fotografia do disco/amostra apos ter sido comprimido. A seta “A”
indica a regido anular onde ocorreu o fluxo de material do centro para a periferia. A
seta “B” indica a fronteira entre a regido central e a regidao do fluxo (diametro médio

do disco/amostra apds a compresséo foi de 35mm).



78

A distribuicdo da presséo sobre a area do disco onde escoamento (ou fluxo)
ja foi determinada analiticamente (Prins, 1984). O desenvolvimento das equacfes
gue descrevem o fenbmeno e realizada a seguir a partir da analise do elemento

infinitesimal apresentado na figura 5.2.
'__
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Figura 5. 2 — Esquema da compressao da amostra entre as bigornas de Bridgman e

dg(r+dr)

das tensdes atuantes sobre o elemento infinitesimal.

Da condicéo de equilibrio de forcas sobre o elemento infinitesimal tem-se:

s, x>dgh - (s, +ds, )>xdgX{r +dr)>h- 2>sq>dr>sen€@§9- 2xt x>dg>dr =0 (5.1)
é€2g

Suprimindo as variaveis e termos em comum, e considerando que dq:dr »0

e que senégg: % , tem-se:

e2g
r>hxds, +s xdr>h- s >drxh+2x x>dr =0 (5.2)

Para o escoamento plastico ideal de um sdlido admite-se de, =de,, o que

corresponde a s, =s, . Portanto a equacao (5.2) torna-se:
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o, 2% (5.3)
dr h

Considerando o critério de inicio de escoamento plastico de TRESCA (ou

critério da maxima tenséo de cisalhamento) obtém-se:

S, -S,=s (5.4)

Derivando a equagéo anterior, sabendo que s, é constante e que s, =-p,

da equacéo (5.4) determina-se:
ds, =-dp (5.5)
Substituindo a equagéo (5.5) em (5.3) tem-se:

dp

t

= — 5.6

dr h (5:6)
Sendo que a tensao de cisalhamento varia em fungdo da pressdo aplicada

“p”, de acordo com a lei de COLUMB-MOHR para atritos minimos, através da

seguinte relacao:
t=n:p (5.7)

Onde n representa o coeficiente de atrito entre o disco e a superficie de

trabalho das bigornas.

Substituindo a equacéao (5.7) dentro de (5.6) obtém-se:

dp

_2>m><dr
p_ h

(5.8)

Integrando a equacao anterior tem-se:
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In(p) =- +C (5.9

Através das condi¢bes de contorno, ou seja, quando r =a tem-se s, =0, da

equagéo (5.4) se obtém p =s_ . Substituindo essa relagéo na equacéo (5.9) tem-se:

c=In(s,) 2’?’6‘ (5.10)
Substituindo (5.10) em (5.9) e racionalizando os termos obtém-se:
2—>m>(a-r)
p=s,x" (5.11)

Por outro lado, para um solido submetido a uma compressdo uniforme, a

presséao “p” pode ser definida por (Colombo, 1981):

b=- igﬂg (5.12)
VE&Tp g
Onde: b- Coeficiente de compressibilidade;

V — Volume do sélido;

T — Temperatura,

A equacao (5.12) é valida somente para a regido de compressao pura do
disco, ou seja, na regido central onde ndo ha fluxo de material. Considerando a

temperatura constante tem-se:

dvvz-bXdp (5.13)

Integrando a equacéo (5.13) e considerando como condi¢des iniciais V =V,

guando p =0 tem-se:
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VaslV o VeV o
- Z=-b b _-—x 5.14
\,Oe;V;zJ xdjp P O;Vra 5-14)

Substituindo a influéncia do volume pela espessura (ou altura) do disco na

equacao (5.14), devido a area de compressao ser constante, tem-se:
p=- =X%—~ (5.15)
4]

No inicio da compressao a variagdo da pressao em fungdo da altura do disco
€ governada pela equacao (5.15). Quando se inicia o fluxo de material a variacao
passa a ser descrita pela equacao (5.11). Depois que todo o material do centro
escoou para a periferia, ndo ha mais material para mover a fronteira do fluxo de
material, ou seja, o fluxo cessa-se. A partir desse ponto a relagdo mateméatica que

melhor descreve a pressdo em funcdo da altura do disco é dada pela equacéo

(5.15). Contudo o valor de h, diminui para h; . Isto pode ser observado através do

grafico representado na figura 5.3.

Press o

' [h I hq
Altura

Figura 5. 3 — Variacao da pressao em funcédo da compressao do disco. No inicio da
compressdo, de h, até “A”, a distribuicdo da pressdo é calculada pela equacéo
(5.15). Do ponto “A” ate” "B” a equacao (5.11) pode ser usada para a determinar a
distribuicdo de pressdo. Do ponto “B” em diante a pressao volta a ser calculada

pela equacéo (5.15).
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Considerando o ponto “B” como a tangente da curva de fluxo, conclui-se que

as derivadas das equacodes (5.11) e (5.15) séo iguais, ou seja:

dp_ g ><2—>‘m>¢(a-r)><e27%1'r)—-i (5.16)
dh ° h? bxh '
Para a pressao atuante no centro, ou seja, r =0, tem-se:
2>xm
—Xa)
2M et =L (5.17)
h b>s,

A determinacéo de “h”, que no ponto “B” € igual a altura critica do disco que

esta sendo comprimido, ou seja, h_, que pode ser obtida resolvendo o algoritmo

(Entradq de\
dados
krT'] b,Sole Q

rEr\‘tr‘e cormW
Lh==ho

apresentado na figura 5.4:

hi=h+0,001 hi=h-0,001

Resposta!
hci=h

Figura 5. 4 — Algoritmo para a determinacéo teorica da altura critica (hc).

A distribuicdo da pressdo ao longo da superficie de trabalho na bigorna de
Bridgman tem sido exaustivamente investigada por alguns cientistas (Prins, 1984;
Okai and Yoshimoto, 1973; Bandyopadhyay, 1981). Os trabalhos de Johan F. Prins

(1984) apresentam a distribuicdo da pressdo em funcdo do raio. Ele nota que deve-

se observar se a espessura inicial dos disco/amostra € maior ou menor que h,. Em

funcdo disso havera diferentes formas de distribuicdo de presséo, figura 5.5. A

distribuicdo é perfeitamente calculada para a maioria dos casos apresentados. No
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entanto, para as curvas determinadas pela ps(r) nao fica muito claro se a equacgao

3 é _ é 2x%R- 1) U 1 ﬂ’lCO@
proposta para calcular essa pressdao &,(r)=sxe "™ - 1g+—An¢—=0 pode
e e ab ehg

realmente ser utilizada para esta finalidade, devido ao aspecto da curva continuar a
ser semelhante a uma exponencial decrescente, semelhante as demais equacgodes
gue descrevem a distribuicdo de pressao na regiao do fluxo de material e na regiao
de estabilizacdo de material.
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Figura 5. 5 — Idealizag&o da distribuicdo da presséo entre as bigornas de Bridgman

em fungcdo da distancia radial mostrada para 0s seguintes casos: gaxeta fina
(h, <h,) e gaxeta grossa (h, >h,), onde: (a) Distribuicdo de pressdo sob cargas
de baixa intensidade; (b) Situacdo onde ocorre a mudanca de fluxo de material para
estabelecimento da compressdo do material; (c) Distribuicdo da pressao no ponto

central quando a pressao atuante excedeu a pressdo critica (pc) onde o

comportamento muda de fluxo de material para estabelecimento da compressao do
material (Prins, 1984).
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Em relacédo a figura anterior deve-se notar que a pressao critica corresponde

a pressdo na qual a altura critica foi alcangada. As pressdes p, e p; (r) podem ser

calculadas pelas seguintes equacoes:

5
0, = L xniie 2 (5.18)
b . 5
i—m{R—r)
p(r)=s,e" (5.19)

Onde: R corresponde ao raio maximo do disco/amostra.

5.2. Simulagdo Computacional do Processo de Compressdo dos
Discos/Amostras nas Bigornas de Bridgman por meio do Meétodo dos
Elementos Finitos (MEF).

O sucesso do modelamento depende da obtencdo de propriedades,
fisicas/mecanicas e tribologicas dos materiais e dos lubrificantes (Schaeffer, 2003).

A aplicacdo de simulacdo computacional para andalise dos processos
envolvendo a alta pressdo e alta temperatura iniciou-se na década de 1980
(Levitas, 1984). Entretanto nos ultimos dez anos, com o aprimoramento dos
programas de simulacdo numeérica, alguns avancos significativos tém sido obtidos
nessa area (Rangel, 1998; Abreu, 2003). Atualmente a sofisticacdo de tais
programas de simulacdo sdo bastantes elevadas, a ponto de permitir realizar
simulacbes complexas, como o fluxo de material em deformacdes plasticas, em
duas ou trés dimensfes, dependendo da simetria e comportamento do sistema.
Pode-se afirmar que esses programas tornaram-se uma ferramenta importante na
avaliacédo do estado de tensdo-deformacédo de pecas submetidas a altas pressoes e
altas temperaturas.

A modelagem dos processos de compressdo dos discos/amostras nas
bigornas de Bridgman apresenta grandes dificuldades, tais como: condi¢cdes de
fronteira, contato entre os elementos que compdem o DAP, grandes deformacdes
plasticas e determinacédo das propriedades mecéanicas dos materiais envolvidos no
processo sob alta pressdo. Essas dificuldades sdo a causa de uma série de nao-

linearidades que dificultam, e muito, a solugdo do problema por meio do
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modelamento matematico. Para resolver alguns dos problemas relacionados a
essas nao-linearidades, divide-se aplicacdo do carregamento em pequenos
incrementos. Efetuam-se, entdo, céalculos até se atingir o equilibrio entre as forcas
internas e as forcas externas e, em seguida, aplica-se um novo incremento de
deslocamento, sempre observando a convergéncia do processo e o grau de
precisdo necessario para o processo convergir. A escolha do tipo de malha a ser
empregado num determinado problema, seu refinamento e distorcdo aceitavel
variam em fungéo da aplicacéo e da linearidade do problema (Alves Filho, 2002).

Durante cada incremento, ha dois modos nos quais as varidveis podem ser
atualizadas: Por integracdo implicita, ou seja, a cada passo de tempo ha a
necessidade de resolver um sistema de equacdes lineares e encontra-se a solugéo
fazendo-se interacbes até se atingir algum critério de convergéncia (NEWTON-
RAPHSON). No método de integracdo explicita, ndo ha a necessidade de resolver
um sistema de equac0Oes lineares a cada passo de tempo. Porém, esse passo de
tempo deve ser muito menor (Manual de Introducdo MAR101do MSC.MARC 2002).

A simulacdo computacional foi realizada utilizando disco de aluminio devido
a dificuldade de equacionar o comportamento do material ceramico submetido a
compressao, conforme pode-se observar na figura 5.6 obtida pela compresséo do
disco/amostra de calcita nas bigornas de Bridgman. A variacdo brusca da forca é
causada pela perda do atrito entre as superficies de contato na periferia da amostra
e as superficies de trabalho das bigornas. Essa perda de atrito gera uma pequena
ejecao (extrusdo rapida) da amostra, semelhante a uma pequena exploséo.

A figura 5.7 mostra a compressao de um disco de aluminio entre as bigornas
de Bridgman, submetidas ao carregamento na prensa hidraulica de 630Ton e numa
velocidade de 0,01mm/s. Os resultados recebidos fornecem um aspecto da
distribuicdo de tensbes equivalentes de VON MISES sobre as bigornas fabricadas
de aco rapido. Pode-se observar que o maior nivel dessas tensfes sdo alcancadas
na periferia da superficie de trabalho e a aproximadamente 10mm abaixo da
mesma superficie na direcdo axial. Esse elevado nivel de tensdes talvez possa ser
explicado pela interacdo de tensdes provenientes da periferia com o centro da
superficie de trabalho. Simula¢cdes com discos de aco rpido e 0 mesmo grau de
deslocamento radial apresentaram deformacbes plasticas nas superficies de
trabalho das bigornas, mais especificamente nas regides centrais dessas

superficies. Esse afundamento parece estar relacionado ao tal campo de tensao
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elevado localizado aproximadamente no centro das bigornas. Nas bigornas reais,
durante os testes com materiais como filito e aragonita, foram observados esses
afundamentos nas bigornas de ac¢o rapido. Para as bigornas de metal duro, sob a
aplicacdo de pressdes maiores que 8GPa também foram observados os
afundamentos.

A conclusdo desse experimento foi o desenvolvimento de equacbes
analiticas que podem ser utilizadas para calculo da distribuicdo da pressao nas
superficies das bigornas de Bridgman. Essas equac¢fes possibilitam também a
determinacdo da altura critica tedrica (hc), desde que se conheca previamente
algumas caracteristicas fisicas do material, como a compressibilidadeb, o

coeficiente de atrito nm e a tensdo do limite de proporcionalidade do material s, .

Entretanto, deve-se notar que além da dificuldade em se obter com preciséo
algumas dessas caracteristicas para um material que vai atuar sob alta pressao, as
formulas anteriormente propostas simplificam uma série de fenbmenos (como a
fragilizacdo e perda de resisténcia repentina) que ocorre em problemas que

envolvem fluxo de materiais soélidos.
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Figura 5. 6 — Comportamento do disco/amostra submetido a compressao entre as
bigornas de Bridgman. O ensaio foi realizado numa maquina de ensaios mecanicos
universal INSTRON. A variacdo brusca da forca no deslocamento de
aproximadamente 1mm deve-se, provavelmente, a perda de atrito da periferia da

amostra com as superficies de trabalho das bigornas.
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A utilizacdo de métodos numéricos aplicados a engenharia, tal como o MEF,
representa uma solucdo onde o0 equacionamento torna-se impraticavel ou
impossivel. No entanto esses métodos sao fortemente influenciados pelas
condi¢Bes de contorno, tribologia, propriedades fisicas e mecanicas dos materiais
envolvidos. Quando ndo for possivel avaliar com precisdo as vaiaveis envolvidas,
ao menos esses métodos permitem realizar analises qualitativas, se corretamente

formulados, o0 que requer experiéncia pratica e tedrica.
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Figura 5. 7 — Resultado da distribuicdo das tensdes equivalentes de Von Mises

obtidas por meio do método dos elementos finitos (MEF). Foram realizados 100

incrementos para realizacdo completa do modelo. Os materiais considerados para

as bigornas e a capsula foram aco r4pido e aluminio, respectivamente. As

dimensdes das céapsulas foram 26mm de diametro por 4,42mm de altura (ou

espessura). As dimensfes das bigornas foram as mesmas especificadas nos

anexos.
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CAPITULO VI — Resultado e Discussdes:

Neste capitulo estdo descritos os resultados dos experimentos especificados

na metodologia e suas respectivas conclusoes.

6.1. Analise e Pré Selecdo dos Materiais para Realizacdo dos Ensaios.

Difracdo de Raios-X:

A andlise por difracdo de raios-x foi realizada com o objetivo de caracterizar
a estrutura cristalografica das calcitas analisadas neste trabalho, pois de acordo
com a literatura ja foram descritas mais de 300 formas diferentes desse material
(Dana, 1978).

Os resultados da andlise por difracdo de raios-x para as calcitas, figuras 6.1,
6.2, 6.3 e 6.4, indicou uma certa diferenca entre o material de origem russa e
aqueles encontrados no Brasil, principalmente em relacdo aos elementos
presentes. Enquanto a calcita russa foi identificada como sendo uma composi¢cao
de calcita com quartzo, as calcitas de origem nacional apresentaram, de um modo
geral, uma composicdo de calcita, dolomita, quartzo e cordierita. E interessante
notar que a calcita de Travessdo de Campos/RJ foi a que apresentou uma
composicdo mineraldgica mais semelhante a calcita russa. Nos estudos realizados
nas bigornas de Bridgman, apresentado mais adiante, a calcita de Travesséo
também se aproximou da calcita russa. E de se supor que essa equivaléncia deve-
se ndo somente aos elementos presentes, mas aos minerais e sua morfologia.

Nas figuras 6.5 e 6.6 sdo apresentados os difratogramas da aragonita e do
filito. A aragonita analisada ndo apresentou o pico de difracdo caracteristico desse
material, contudo houveram picos que nao foram identificados que talvez possam
indicar a presenca da aragonita. O difratograma revelou a presenca de paragonita,
quartzo, ilinita e feldspato.

A andlise do filito fornecido pela empresa Matheus Leme Ltda indicou a
presenca de pirofilita, quartzo, pirofilita ferrosa, clorita, ilita (mineral argiloso
semelhante a mica) e feldspato. A presenca de pirofilita torna os testes posteriores
de filito interessante, pois a pirofilita € normalmente utilizada na fabricagdo de
capsulas, container e gaxetas dos DAP tipo BELT e do MULTIPISTOES. Os
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resultados da intensidade relativa, angulo de difracdo, distancia interatdmica e
numeracao do arquivo de identificacdo dos elementos para os materiais analisados,
séo apresentados nas tabelas 6.1, 6.2,6.3, 6.4, 6.5 € 6.6.

CalcitaRnjc Scan2
c P,
i C - Calcita;
Q — Quartzo;
e Ll
&
L
% 30007
£
=
20007
C C
100 c | ¢ ¢ tc Cc
Mo, c*?lc ) ?1.*::5](; CJC(QQQC cc ¢ &¢ C cC
a -.I_d e - 1 Pt I '] 14 .:I . AL e, Fr L it 11 e T e _'_._L_.n.
10 2 an A0 &0 L] 20 a0 a0 o0
ZThetar® (Scan Axie 21 5ym, )
TE-1263  Dwarlz S-alpha, ayn 2102 dusliby:cabe
TR I TR IH e L | IR T 1
| .|::: |t :::| Col ::::il::: |
> i Gl Calche, syn [Ca C 0d])  Oualtyistar

| | | | [ [ [ {I B L 1 I O ) S N I

Figura 6. 1- Difratograma da calcita de origem Russa.

Tabela 6. 1 — Intensidade relativa (-rel), angulo de difracdo @-Theta), distancia
interatbmica (d_Fit(Al)) e numeracdo do arquivo de identificacdo dos elementos

(PDF-No) da calcita de origem Russa.

No l-rel 2-Theta d_Fit(Al) PDF-No.
1 0 20.8049 4.2661 78-1253
2 5 23.0911 3.8487 5- 586
3 7 26.6103 3.3471 78-1253
4 100 29.4097 3.0346 5- 586
5 3 31.4794 2.8396 5- 586
6 9 35.9762 2.4943 5- 586
7 16 39.4125 2.2844 78-1253
8 16 39.4125 2.2844 5- 586
9 13 43.1684 2.094 5- 586
10 21 47.51 1.9122 5- 586
11 18 48.5086 1.8752 5- 586
12 0 50.1905 1.8162 78-1253
13 3 56.5662 1.6257 5- 586
14 7 57.4135 1.6037 5- 586
15 0 59.9769 1.5411 78-1253
16 4 60.6722 1.5251 5- 586
17 2 63.0591 1.473 5- 586
18 4 64.7 1.4396 5- 586
19 3 65.6424 1.4212 5- 586

20 0 68.3462 1.3714 78-1253
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21 2 70.3191 1.3377 5- 586
22 2 72.9639 1.2956 5- 586
23 2 77.2243 1.2344 5- 586
24 2 81.5726 1.1792 78-1253
25 2 81.5726 1.1792 5-586
26 3 83.8388 1.153 78-1253
27 3 83.8388 1.153 5-586
28 2 84.8371 1.142 5- 586
29 3 95.0732 1.0442 5-586
30 1 96.2533 1.0345 5- 586
31 2 99.2407 1.0112 5- 586
Calcita Travessao.mc Scan:2
gggg: C C - Cdcita,
§ 6000+ Co Co — Cordierita
¢ oo c Q- Quatzo
T © C c c c
ol o B c ? » @ © ¢ o

0
2 Theta/® { Scan Axis: 201 sym. )
ﬂ? 1994  Cordierite [dehydrated |C 02] bearlng] [[ C 02 ]l] 45 Nal] l]5 [M 9] [Ald Si

> | ] 5 SBB Calcite, syn [CaC03] Quallly star

§4-2065 Dolomite [Ca Mg0.77 FeD.23 [ C 03 ]2] Quality:calc.

78-1253  Quartz S-alpha, syn [Si 02] Quality:calc.

Figura 6. 2 — Difratograma da calcita de Travessao de Campos/RJ.

Tabela 6. 2 - Intensidade relativa (I-rel), angulo de difracdo @-Theta), distancia
interatbmica (d_Fit(Al)) e numeracdo do arquivo de identificacdo dos elementos

(PDF-No) da calcita de Travessao de Campos/RJ.

No I-rel 2-Theta d_Fit(Al) PDF-No.
1 0 21.0479 4.2174 87-1994
2 2 23.0532 3.8549 5- 586
3 2 23.0532 3.8549 87-1994
4 100 29.4253 3.033 5- 586
5 100 29.4253 3.033 87-1994
6 0 30.9542 2.8866 84-2065
7 1 31.438 2.8433 5- 586
8 1 31.438 2.8433 87-1994
9 3 35.9648 2.4951 5- 586
10 0 35.9839 2.4938 5- 586
11 1 38.4105 2.3417 87-1994
12 5 39.4155 2.2842 5- 586




13 5 39.4155 2.2842 87-1994
14 S 39.4155 2.2842 78-1253
15 0 41.116 2.1936 84-2065
16 0 42.3598 2.132 78-1253
17 0 42.3598 2.132 87-1994
18 5 43.1794 2.0934 5- 586
19 5 43.1794 2.0934 87-1994
20 0 43.9219 2.0598 87-1994
21 0 47.5306 1.9115 5- 586
22 0 47.5306 1.9115 87-1994
23 0 48.5159 1.8749 5- 586
24 0 48.5159 1.8749 87-1994
25 6 48.5186 1.8748 5- 586
26 6 48.5186 1.8748 87-1994
27 1 56.5946 1.6249 5- 586
28 2 57.3898 1.6043 5- 586
29 2 57.3898 1.6043 87-1994
30 0 60.6741 1.5251 5- 586
31 0 60.9892 1.518 5- 586
32 2 60.9913 1.5179 5- 586
33 2 64.693 1.4397 5- 586
34 2 64.693 1.4397 87-1994
35 2 65.6233 1.4215 5- 586
36 2 65.6233 1.4215 87-1994
Calcita [tapemirim.njc Commen:1 (1 Scan) C- Calcita;
2000 C Co — Cordierita

E,— 2000 @ 8:83;"’0{22{&

g Q

é 1000 C D go C cc Co I 80

1 ¢ o JU&O ¢ owpoer’ Fied  ® g 0D
“ * 2T?1?ataf° { Scan Axis: 21 Ssyom ) o !
> 5586 Calcite, syn [Ca C 03) Qualitystar

84-2065 Dolomite [Ca Mg0.77 FeD.23 [ C 03 ]2] Quality:calc.

B 78-1253 Quartz S-alpha, syn [Si 02] Quality:calc.
87-1994 Cordierite [dehydrated, [C 02)-bearing] [[ C 02 ]0.45 Na0.05 [ Mg1.91 Fe0.09 ] [ Al4 Si5 018 )] Quality:calc.

i
IR 1

Figura 6. 3 — Difratograma da calcita de Cachoeiro de Itapemirim/ES.
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Tabela 6. 3 - Intensidade relativa (I-rel), angulo de difracdo @-Theta), distancia

interatbmica (d_Fit(Al)) e numeracdo do arquivo de identificacdo dos elementos

(PDF-No) da calcita de Cachoeiro de Itapemirim/ES.

No l-rel 2-Theta d Fit(Al) PDF-No.
1 0 20.8915 4.2486 87-1994
2 0 20.8915 4.2486 78-1253
3 6 23.0733 3.8516 87-1994
4 6 23.0733 3.8516 5- 586
5 0 24.0453 3.6981 84-2065
6 0 24.0618 3.6956 84-2065
7 3 26.283 3.3881 87-1994
8 0 26.6394 3.3435 78-1253
9 100 29.4525 3.0303 87-1994
10 100 29.4525 3.0303 5- 586
11 41 30.8992 2.8916 84-2065
12 4 31.5219 2.8359 87-1994
13 0 35.3051 2.5402 84-2065
14 7 36.0125 2.4919 5- 586
15 0 37.2484 2.412 87-1994
16 0 37.2484 2.412 84-2065
17 1 37.3194 2.4076 87-1994
18 1 37.3194 2.4076 84-2065
19 0 38.4352 2.3402 87-1994
20 5 38.4571 2.3389 87-1994
21 13 39.466 2.2814 78-1253
22 13 39.466 2.2814 5- 586
23 13 39.466 2.2814 87-1994
24 3 41.1051 2.1942 84-2065
25 4 42.3422 2.1329 87-1994
26 13 43.2273 2.0912 87-1994
27 13 43.2273 2.0912 5- 586
28 4 44,6693 2.027 0-0
29 0 47.1378 1.9265 87-1994
30 0 47.1378 1.9265 5- 586
31 0 47.2266 1.923 87-1994
32 0 47.2266 1.923 5- 586
33 16 47.5652 1.9101 87-1994
34 16 47.5652 1.9101 5- 586
35 14 48.6211 1.8711 87-1994
36 14 48.6211 1.8711 5- 586
37 2 50.443 1.8077 87-1994
38 2 50.443 1.8077 84-2065
39 3 51.0226 1.7885 84-2065
40 0 57.4311 1.6032 87-1994
41 0 57.4311 1.6032 5- 586
42 5 57.552 1.6002 87-1994
43 4 60.6973 1.5246 87-1994
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44 4 60.6973 1.5246 5- 586
45 0 64.7129 1.4393 87-1994
46 0 64.7129 1.4393 5- 586
47 8 65.0334 1.433 84-2065
48 9 65.7596 1.4189 87-1994
49 9 65.7596 1.4189 78-1253
50 5 65.9489 1.4153 84-2065
Calcital.njc Scan:1
20000 C

@ s Co C- Calcita;

& Co — Cordieritg

£ 100007 D D — Dolomita;

£ 5000 | Ld 5 do Chbo CO

T T T
10 20 30

2 Theta/®

T T
40 50

{ Scan Axis: 2:1 sym. )

5- 586 Calcite, syn [Ca C 03] Quality:star

8§4-2065 Dolomite [Ca Mg0.77 Fe0.23 [ C 03 ]2] Quality:calc.

> B 78-1253 Quartz $-alpha, syn [Si 02] Quality:calc.

a0 05 [ Mg1.91 Fe0.09

87-1994 Cordierite [dehydrated, [C 02)-bearing] [[ C 02 ]0.45 N

Figura 6. 4 — Difratograma da calcita de Italva/RJ.
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Tabela 6. 4 - Intensidade relativa (I-rel), angulo de difracdo @-Theta), distancia

interatbmica (d_Fit(Al)) e numeracdo do arquivo de identificacdo dos elementos

(PDF-No) da calcita de Italva/RJ.

No I-rel 2-Theta d_Fit(Al) PDF-No.
1 1 10.4563 8.4535 87-1994
2 0 10.5372 8.3888 87-1994
3 1 23.1351 3.8414 87-1994
4 0 26.3603 3.3783 87-1994
5 0 26.7013 3.3359 78-1253
6 1 28.1927 3.1628 87-1994
7 100 29.5011 3.0254 87-1994
8 100 29.5011 3.0254 5- 586
9 31 30.9931 2.8831 84-2065
10 0 31.4414 2.843 87-1994
11 0 31.4414 2.843 5- 586
12 0 33.5698 2.6674 84-2065
13 0 36.0078 2.4922 5- 586
14 1 37.4346 2.4004 84-2065
15 0 39.4799 2.2807 87-1994
16 0 39.4799 2.2807 5- 586
17 0 39.4799 2.2807 78-1253
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18 0 41.1624 2.1912 84-2065
19 1 43.2781 2.0889 87-1994
20 0 44.896 2.0173 84-2065
21 0 44.9242 2.0161 84-2065
22 3 47.67 1.9062 87-1994
23 2 48.6669 1.8694 87-1994
24 0 50.514 1.8053 87-1994
25 0 50.514 1.8053 84-2065
26 1 50.547 1.8042 78-1253
27 1 50.547 1.8042 84-2065
28 1 50.547 1.8042 87-1994
29 0 51.1071 1.7858 84-2065
30 0 56.7262 1.6215 87-1994
31 0 57.6133 1.5986 87-1994
32 0 59.9891 1.5409 78-1253
33 0 59.9891 1.5409 84-2065
34 2 61.206 1.5131 87-1994
35 1 64.5469 1.4426 87-1994
36 1 64.5469 1.4426 84-2065
37 0 64.739 1.4388 87-1994
38 0 64.739 1.4388 5- 586
39 0 65.7858 1.4184 87-1994
40 0 65.7858 1.4184 78-1253
41 0 70.4979 1.3347 87-1994
42 0 77.4278 1.2316 87-1994
43 0 77.4278 1.2316 84-2065
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g 40007 P—Earagonlta;
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g T F F F
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- b PRI | 111 1, WPy T S O S (P 10 P Y & IORRE o -
20 = a0 &0 B0l 70

A-2206  Feldspar syn [Ha [ Al 56 Ge? OB ] Owalhycalo,

R HEEE R
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Figura 6. 5 — Difratograma da aragonita.
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Tabela 6. 5 - Intensidade relativa (I-rel), angulo de difracdo @-Theta), distancia

interatbmica (d_Fit(Al)) e numeracdo do arquivo de identificacdo dos elementos
(PDF-No) da aragonita.

No l-rel 2-Theta d Fit(Al) PDF-No.
1 18 20,792 4,2688 78-1253
2 3 22,2026 4,0006 80-2296
3 0 22,8498 3,8888 26-911
4 0 23,5126 3,7806 80-2296
5 2 25,4131 3,502 80-2296
6 2 25,4131 3,502 24-1047
7 100 26,5693 3,3522 78-1253
8 0 27,2498 3,27 80-2296
9 7 27,8978 3,1955 26-911
10 0 28,6856 3,1095 80-2296
11 24 29,0423 3,0721 80-2296
12 3 29,7814 2,9976 80-2296
13 3 29,7814 2,9976 26-911
14 0 29,8702 2,9888 80-2296
15 0 29,8702 2,9888 26-911
16 2 30,2 2,957 80-2296
17 2 31,1895 2,8654 80-2296
18 2 31,1895 2,8654 26-911
19 2 31,9519 2,7987 26-911
20 3 35,0073 2,5611 80-2296
21 3 35,0073 2,5611 26-911
22 3 35,0073 2,5611 24-1047
23 2 35,6609 2,5157 26-911
24 7 36,4755 2,4613 80-2296
25 7 36,4755 2,4613 26-911
26 7 36,4755 2,4613 78-1253
27 0 37,0189 2,4264 80-2296
28 0 37,0189 2,4264 24-1047
29 2 37,18 2,4163 80-2296
30 6 38,409 2,3418 80-2296
31 6 38,409 2,3418 24-1047
32 5 39,3906 2,2856 80-2296
33 5 39,3906 2,2856 78-1253
34 4 40,2276 2,24 78-1253
35 4 40,2276 2,24 26-911
36 0 40,6849 2,2159 80-2296
37 1 41,6349 2,1675 80-2296
38 1 41,6349 2,1675 24-1047
39 7 42,374 2,1314 80-2296
40 7 42,374 2,1314 78-1253
41 0 42,534 2,1237 80-2296
42 0 42,534 2,1237 78-1253
43 1 43,4199 2,0824 24-1047




AE-1945  Qwarlz, syn [Si08  Qualitgstar

EThetar (BCan s 21 em )

44 4 44,6633 2,0273 80-2296
45 9 45,2752 2,0013 80-2296
46 9 45,2752 2,0013 26- 911
47 3 45,7116 1,9832 80-2296
48 3 45,7116 1,9832 78-1253
49 3 46,1718 1,9645 80-2296
50 0 46,8545 1,9374 80-2296
51 3 46,9757 1,9327 80-2296
52 3 49,4401 1,842 80-2296
53 10 50,0418 1,8213 80-2296
54 0 50,1766 1,8167 78-1253
55 2 51,6937 1,7669 80-2296
56 3 54,763 1,6749 0-0
57 2 55,2263 1,6619 24-1047
58 7 59,8634 1,5438 78-1253
59 0 64,0725 1,4521 78-1253
60 6 67,6432 1,3839 78-1253
61 0 68,1686 1,3745 78-1253
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Figura 6. 6 — Difratograma do filito.
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Tabela 6. 6 - Intensidade relativa (I-rel), angulo de difracdo @-Theta), distancia

interatbmica (d_Fit(Al)) e numeracdo do arquivo de identificacdo dos elementos

(PDF-No) do filito.

No I-rel 2-Theta d_Fit(Al) PDF-No.
1 27 20,838 4,2594 46-1045
2 27 20,838 4,2594 42- 569
3 27 20,838 4,2594 25- 22
4 2 23,8306 3,7309 14- 164




5 2 23,8306 3,7309 26-911
6 5 24,8558 3,5793 73-2376
7 5 24,8558 3,5793 14-164
8 3 25,4448 3,4977 25-22

9 3 25,4448 3,4977 78-1997
10 3 25,4448 3,4977 80-2296
11 100 26,6165 3,3464 46-1045
12 100 26,6165 3,3464 26-911
13 3 27,4128 3,2509 80-2296
14 2 27,8319 3,2029 73-2376
15 2 27,8319 3,2029 80-2296
16 2 27,8319 3,2029 26-911
17 2 29,8521 2,9906 26-911
18 2 29,8521 2,9906 78-1997
19 2 29,8521 2,9906 80-2296
20 1 31,2075 2,8637 26-911
21 1 31,2075 2,8637 80-2296
22 4 34,944 2,5656 25-22

23 4 34,944 2,5656 80-2296
24 4 34,944 2,5656 14- 164
25 4 34,944 2,5656 73-2376
26 2 35,9481 2,4962 73-2376
27 2 35,9481 2,4962 80-2296
28 2 35,9481 2,4962 14- 164
29 10 36,5157 2,4587 46-1045
30 10 36,5157 2,4587 80-2296
31 10 36,5157 2,4587 26-911
32 2 37,6819 2,3853 14-164
33 2 37,6819 2,3853 78-1997
34 2 37,6819 2,3853 80-2296
35 3 38,4055 2,342 25-22

36 3 38,4055 2,342 80-2296
37 3 38,4055 2,342 14- 164
38 6 39,4344 2,2832 46-1045
39 6 39,4344 2,2832 73-2376
40 4 40,2747 2,2375 46-1045
41 4 40,2747 2,2375 26-911
42 4 40,2747 2,2375 14- 164
43 4 40,2747 2,2375 73-2376
44 8 42,4186 2,1292 46-1045
45 8 42,4186 2,1292 80-2296
46 8 42,4186 2,1292 14-164
47 8 42,4186 2,1292 73-2376
48 1 44,6339 2,0285 25-22

49 1 44,6339 2,0285 78-1997
50 1 44,6339 2,0285 80-2296
51 5 45,7528 1,9815 46-1045
52 5 45,7528 1,9815 78-1997
53 5 45,7528 1,9815 80-2296
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54 13 50,0991 1,8193 46-1045
55 13 50,0991 1,8193 80-2296
56 13 50,0991 1,8193 25-22

57 4 54,8356 1,6728 46-1045
58 4 54,8356 1,6728 78-1997
59 4 54,8356 1,6728 73-2376
60 2 55,2902 1,6601 46-1045
61 2 55,2902 1,6601 78-1997
62 2 55,2902 1,6601 14- 164
63 2 55,2902 1,6601 73-2376
64 2 55,2902 1,6601 25-22

65 1 55,7931 1,6464 14- 164
66 1 55,7931 1,6464 78-1997
67 9 59,9021 1,5429 46-1045
68 9 59,9021 1,5429 14-164
69 9 59,9021 1,5429 25-22

70 2 63,9773 1,4541 46-1045
71 2 63,9773 1,4541 73-2376
72 2 65,0311 1,433 25- 22

73 2 65,0311 1,433 78-1997
74 5 67,6739 1,3834 46-1045
75 5 67,6739 1,3834 78-1997
76 5 67,6739 1,3834 25-22

77 7 68,0888 1,3759 46-1045
78 7 68,0888 1,3759 78-1997
79 7 68,0888 1,3759 25-22

80 7 68,2542 1,373 46-1045
81 7 68,2542 1,373 78-1997

Microscopia Eletrbnica de Varredura:

A analise dor microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi realizada para os
pés de calcita Russa, de Travessdo de Campos/RJ, de Cachoeiro de
Itapemirim/ES, de ltalva/RJ, de filito e da aragonita. Deve-se notar que todos 0s
materiais analisados foram triturados e peneirados sob as mesmas condigdes.

Para os poOs de calcita Russa foi observada a predominancia de graos muito
finos (inferiores a 2,5mMm) com morfologia esférica e uma distribuicdo homogénea,
figuras 6.7 e 6.8.

Para os pos de calcita de Travessao de Campos/RJ também foi observada a
predominancia de graos muito finos (inferiores a 2,5mm) com morfologia esférica,
contudo foi notada a presenca de alguns graos maiores, de granulometria em torno

de 5mm, distribuidos entre os grédos mais finos, figuras 6.9 e 6.10.
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Para os pés de calcita de Cachoeiro de Itapemirim/ES a anélise por MEV
revelou a presenca de graos entre 20mm e 30mm misturados com gréos de
aproximadamente 10mm. A morfologia dos grdos observados foi prismatica e
irregular, figuras 6.11 e 6.12.

Os pos da calcita proveniente de Italva/RJ apresentaram na analise por MEV
uma granulometria grosseira (da ordem de 100nm) com fragmentos de gréos
menores distribuidos irregularmente entre eles. A morfologia dos gréos observados
também foi prismatica e irregular. E importante citar que essa calcita foi diretamente
obtida da jazida (Cia. Cimento Paraiso — Italva/RJ), triturada e peneirada nos
laboratérios da UENF, figuras 6.13 e 6.14.

A aragonita e o filito apresentaram uma morfologia de grdos bastante distinta
das calcitas. Foi observada a predominancia de gréos na forma de foliculos e com
alguns grédos prismaticos irregulares (da ordem de 20-m) inseridos entre o0s
foliculos. Para o filito a norfologia na forma de folhas da ordem de 5m foi de
bastante caracteristica, figuras 6.15, 6.16, 6.17 e 6.18.

A conclusdo dessas analises, juntamente com o0s dados obtidos
posteriormente com o0s testes realizados com as bigornas de Bridgman, € que as
morfologias e granulometrias estdo diretamente relacionadas & resisténcia

mecanica e distribuicdo do carregamento das capsulas sobre os DAP.

2000 Z0rm
H102633 CAL—-RUSSA

Figura 6. 7 — MEV do p6 de calcita Russa. Aumento de 2000x.
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Figura 6. 8 — MEV do po de calcita Russa. Aumento de 4000x.

-

Figura 6. 9 — MEV do p6 de calcita de Travessao de Campos/RJ. Aumento de
2000x.
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Z9mm

Figura 6. 10 — MEV do p6 de calcita de Travessao de Campos/RJ. Aumento de
4000x.

X1 000 ZO0Hrm T - 15KL Z9mm
H10Z2633 EﬂLfITﬁP- L < “ ALAN

Figura 6. 11 — MEV do p6 de calcita de Cachoeiro de Itapemirim/ES. Aumento de
1000x.
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Figura 6. 12 — MEV do p6 de calcita de Cachoeiro de Iltapemirim/ES. Aumento de
2000x.
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Figura 6. 13 — MEV do po6 de calcita de Italva/RJ. Aumento de 300x.
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Figura 6. 14 — MEV do po6 de calcita de Italva/RJ. Aumento de 1000x.
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Figura 6. 15 — MEV do p6 de aragonita. Aumento de 1000x.
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Figura 6. 16 — MEV do p6 de aragonita. Aumento de 2000x.
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Figura 6. 17 — MEV do po de filito. Aumento de 2000x.
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*x5000 oEm - Z9mm
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Figura 6. 18 — MEV do pé de filito. Aumento de 5000x.

Andlise Quimica Quantitativa:

O resultado da andlise quimica, tabela 6.7, ndo indicou diferencas
significativas entre as calcitas, exceto pelo elevado teor de ferro da calcita Russa
em relacdo as demais. Esse fato deve ter influenciado desempenho tanto da calcita
Russa quanto do filito durante a geracdo da lata pressdo nos ensaios com as
bigornas de Bridgman, apresentado mais adiante.

Tabela 6. 7 — Resultado da andlise dos elementos presentes:

Amostras: Elementos Presentes
Ca (%) | Mg (%) | C (%) | Fe (ppm)

Calcita Russa 39,00 0,16 0,24 1660
Calcita de Cachoeiro de Itapemirim/ES 38,04 1,62 1,44 160
Calcita de Travesséao de Campos/RJ 41,90 0,38 1,44 100
Calcita de Italva/RJ 37,44 2,60 0,24 400
Aragonita 0,06 0,00 0,72 360
Filito 0,35 0,00 2,16 5640

Obs.: Os experimentos foram realizados no Centro de Analises da Universidade

Federal Rural do Rio de Janeiro.
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Para a determinacdo dos elementos inorganicos foi utilizado o método da
digestéo nitrica, e para a determinagéo do teor de carbono foram utilizados o acido

sulfarico e o dicromato de potassio.

Analise Granulométrica:
As analises das distribuicbes granulométricas dos materiais estudados

podem ser observadas nas figuras 6.19, 6.20, 6.21, 6.22, 6.23 e 6.24. Esses

graficos que a calcita de origem russa apresentou uma distribuicdo uniforme das

particulas grossas e finas. Esse fato provavelmente deve influenciar na resisténcia
mecanica da capsula fabricada por compactacdo, além de representar uma
elevacdo na resisténcia ao atrito da cépsula fabricada por este material.
Teoricamente isto significa uma maior capacidade de resistir a altas pressfes
geradas no interior das cépsulas. De um modo geral se pode observar que o0s
materiais em po que apresentaram uma distribuicdo granulométrica semelhante ao
da calcita Russa também tiveram bons resultados (resisténcia ao cisalhamento) nos

ensaios de compressibilidade realizados nas bigornas de Bridgman.
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Figura 6. 19 — Curva granulométrica da Calcita Russa.
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Figura 6. 20 — Curva granulométrica da Calcita de Cachoeiro de Itapemirim/ES.
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Figura 6. 21 — Curva granulométrica da Calcita de Travessdo de Campos/RJ.
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Figura 6. 22 — Curva granulométrica da Calcita de Travessao de Italva/RJ.
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Figura 6. 24 — Curva granulométrica do Filito.

Anélise Térmica:

A anadlise térmica foi realizada somente para as calcitas, para verificar a
diferenca de comportamento em relacdo a calcita importada da Russia. A calcita
tem como componente principal o carbonato de calcio na forma de precipitado
(Dana, 1978). Teoricamente, para um carbonato de célcio padrao (100% de
pureza), submetido a analise térmica, ocorre a perda 44% de massa na forma de
COs. A reacao quimica padrao é descrita como:

CaCO,® CaO+CO, (Perdade massa de 44,0%)

Observando os resultados obtidos, figuras 6.25, 6.26 e 6.27, pode-se concluir
que as calcitas encontradas no Brasil apresentaram niveis de pureza mais elevados

gue a calcita importada.
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Figura 6. 25 — Resultado da analise térmica da calcita de origem Russa.
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Figura 6. 26 — Resultado da analise térmica da calcita de Travessdo de Campos/RJ.

Zarpds CAES File C. 0TS esrduoshAlanCa-=. 001
Size 192700 mg TEA-DTA perator Teraca
Wethad Cakia RunDate 3 5Ap-03 06 14
Commens SEPOL Instrmert. 2800 50T ¥ 0F
00 - = - _‘_\ 12
h'.
h 410
a0 h GFamgl
I|
; )
F0&
., 5
“HLy R — $
§ =L E
Z a0 i E =
i
i
® |
Filly | Ei'
& @
=
= N N E ... SR - SN - S S— )
1 T 400 [all] B 00 1200
T-W'-m “,:: Unkmre | 'o3 36 TA N rirumsrts

Figura 6. 27 — Resultado da andlise térmica da calcita de Cachoeiro de
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6.2. Estudo das Propriedades dos Materiais em Relacdo a Resisténcia ao

Cisalhamento.

Bigornas de Bridgman de Metal Duro:

Os estudos com as bigornas de Bridgman foram realizados tanto com
bigornas fabricadas de metal duro quanto Bigornas feitas de aco rapido. Esse
estudo, conforme ja descrito na revisdo bibliografica, € a forma mais simples, e
aceita cientificamente, de se avaliar a capacidade do material para atuar como
capsula deformavel sob alta presséo. Isto é feito relacionando grandezas que
variam proporcionalmente uma com as outras, tais como maxima altura
comprimivel de um material, ou altura critica, tensdo de cisalhamento do material e
forca de atrito entre as particulas do material. Por meio da altura critica, facilmente
determinada no ensaio com bigornas de Bridgman, é possivel realizar todas essas
analises, além de verificar a compressibilidade alcancada por cada material. O
objetivo do trabalho, conforme descrito na metodologia, foi utilizar esse ensaio para
classificar os materiais que possuem maior altura critica versus a area final da
amostra, resultante da compressao.

Os resultados dos ensaios utilizando as bigornas de metal duro podem ser
visualizados na figura 6.28. Pode-se observar que a calcita de origem Russa
apresentou a maior altura critica, seguida  filito. Esses dois materiais também
possuem o0s maiores teores de ferro (ver a andlise quimica). Segundo dados da
pesquisa bibliografica, pequenas porcentagens de finas particulas de materiais
metalicos sdo adicionados aos materiais ceramicos para fornecer as capsulas
deforméaveis, que sdo fabricadas de forma sintética (Ghanshyam, 1999), maior
dureza ou melhor plasticidade. Alguns desses metais utilizados nessa finalidade
sdo Fe e 0 Mg, na forma de 6xidos. O 6xido de magnésio entra na composi¢cao da
calcita de Cachoeiro de Itapemirim/ES, que apresentou o quarto melhor resultado.
Porém o comportamento da calcita proveniente de Travessdo de Campos/RJ foi
mais dificil de se explicar. Deve-se observar que esta calcita tem uma distribuicdo
granulométrica interessante, onde particulas muito finas coexistem com particulas
mais grossas, sem haver grandes quantidades de particulas de tamanho médio.
Essa distribuicAo granulométrica deve fornecer a calcita de Travessdo de

Campos/RJ a resisténcia ao cisalhamento suficiente para que sua altura critica se
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situe logo abaixo do filito. Por fim o comportamento da calcita de Italva/RJ foi
semelhante ao da calcita de Itapemirim/ES, provavelmente devido ao Oxido de
magnésio, e a aragonita que apresentou um fraco desempenho.

E importante notar que os materiais ceramicos mais indicados para uso
como capsulas deforméaveis devem preferivelmente apresentar, além da altura
critica elevada, uma area consideravel de concentracdo de pressdo ao longo da
secao da amostra testada nas bigornas de Bridgman de metal duro, isto pode ser
melhor observado na figura 6.29. A analise visual dessa figura permite concluir que
as calcitas nacionais apresentaram uma area de concentracdo de pressdo superior
a calcita Russa. Esse fato conferiu, provavelmente, as capsulas fabricadas com as
calcitas nacionais, uma melhor distribuicdo de pressdo em relagdo ao material
importado, e como consequéncia, um maior rendimento (quantidade de diamantes
produzidos por ciclo de operagdo) no processo de sintese dos MSD sob
determinada alta presséo, esse fato foi comprovado nos ensaios posteriores.

Os resultados para a bigorna de aco rapido, figura 6.30, pode ser
interpretado de forma analoga a descrita acima. Contudo, foi interessante notar dois
fatores importantes: 1) A concentracao da presséo da aragonita e do filito foram tdo
excessivas que causaram afundamentos nas bigornas, em torno de 0,12mm. 2) A
distribuicdo da pressao da calcita de origem Russa apresentou o desempenho mais
significativo que nos demais materiais, figura 6.31. Em relacdo a este fato deve-se
fazer uma observacdo: Na sequéncia dos experimentos, a calcita de origem Russa
foi a primeira a ser testada, ap0s a qual foi ensaiada a aragonita. O afundamento da
bigorna causada pela excessiva concentracdo de pressao da aragonita, provocou a
necessidade de retificar as superficies de trabalho das bigornas, o que alterou as
caracteristicas iniciais das superficies (rugosidade), diferentemente da bigorna de
metal duro, que n&o foi, em momento algum, retificada depois de iniciados os
ensaios. Este fato provavelmente alterou o atrito de contato entre o material
amostra e as superficies de trabalho das bigornas de aco rapido. Isto deve ter
influenciado na area de concentracdo de pressédo. Testes posteriores com a calcita
russa revelaram que, sob as mesmas de ensaio, que a area de concentracdo de
presséo desse material € semelhante ao obtido com as bigornas de metal duro.

Em funcéo do resultados obtidos, conclui-se que os materiais devem também
ser avaliados pela razdo entre a altura critica (hc) e o diametro final da area

submetida a compressao (dc), ou seja:
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Fa=C x.00; (6.1)
dc

Onde: FA — Fator de avaliacao;
Os valores de FA para os materiais analisados sdo apresentados na tabela

6.8. O inconveniente do uso da formula (6.1) deve-se a impossibilidade de medir

com precisdo o diametro final da amostra comprimida.

Tabela 6. 8 — Valores de FA em funcédo dos materiais ceramicos pesquisados:

. FA (%):
Materiais
Bigorna de Metal Duro: Bigorna de Aco Rapido:
Calcita Russa 15,22 12,25
Calcita de Cachoeiro
.. 11,31 14,60
de Itapemirim/ES
Calcita de Travessao
12,78 13,78
de Campos/RJ
Calcita de ltalva/RJ 10,27 14,70
Filito 21,45 25,36
Aragonita 17,70 23,63

Portanto os materiais ceramicos nacionais recomendados para fabricacéo de
capsulas deformaveis utilizadas na producdo dos MSD, em funcdo dos
experimentos até aqui realizados, séo:

Calcita de Travessao de Campos/RJ;
Calcita de Cachoeiro de Itapemirim/ES;
Calcita de Italva/RJ;
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Figura 6. 28 — Determinag&o da altura critica (altura final maxima) através do ensaio

com bigornas de Bridgman de metal duro.
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Figura 6. 29 — Diametro final das amostras de altura inicial de @mm apds serem

comprimidas a 3,2MPa (pressao hidraulica) nas bigornas de metal duro, onde: a)

Amostra feita de calcita de Italva; b) Amostra feita de calcita de Cachoeiro de

Itapemirim/ES; c¢) Amostra feita de calcita de Travessdo de Campos/RJ; d) Amostra

feita de calcita Russa; e) Amostra feita de aragonita; F) Amostra feita de filito.
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Figura 6. 30 — Determinag&o da altura critica (altura final maxima) através do ensaio

com bigornas de Bridgman de aco rapido.
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Figura 6. 31 — Diametro final das amostras de altura inicial de @mm apds serem
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comprimidas a 3,0MPa (presséo hidraulica) nas bigornas de aco rapido, onde: a)

Amostra feita de calcita de Italva; b) Amostra feita de calcita de Cachoeiro de

Itapemirim/ES; c¢) Amostra feita de calcita de Travessdo de Campos/RJ; d) Amostra

feita de calcita Russa; €) Amostra feita de aragonita; F) Amostra feita de filito.
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Utilizando as bigornas de Bridgman de metal duro foi investigada a influéncia
da temperatura de pré-secagem sobre a altura critica das amostras. As amostras
foram preparadas conforme procedimento da metodologia, utilizando uma mistura
de calcita de Cachoeiro de Itapemirim com 10% de resina. Foram utilizados as
resinas de alcool polivinilico, poliéster e epdxi. Os resultados sdo apresentados nas
figuras 6.32, 6.33 e 6.34. Analisando esses graficos pode-se concluir que as alturas
criticas, independentes do tipo de resina utilizada, e se comparadas aos resultados
obtidos com as amostras fabricadas apenas com material ceramico, ndo sao
influenciadas significativamente pelo uso de resinas e pela temperatura. De um
modo geral, observou-se que:

Para a mistura com resina poliéster ndo houve variagdo da altura
critica;

Para a mistura feita com alcool polivinilico a influencia da temperatura
sobre a altura critica, dentro da faixa de temperatura investigada, foi
benéfica;

Para a mistura feita com resina epoOxi notou-se que a altura critica

variou com a aplicacao da temperatura.
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Figura 6. 32 — Influéncia da temperatura sobre da altura critica das amostras
fabricadas com calcitas de Cachoeiro de Itapemirim/ES e com 10% de resina epoxi.

Compressao realizada nas bigornas de Bridgman de metal duro.
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Figura 6. 33 — Influéncia da temperatura sobre da altura critica das amostras

fabricadas com calcitas de Cachoeiro de Itapemirim/ES e com 10% de resina alcool

polivinilico. Compresséo realizada nas bigornas de Bridgman de metal duro.
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Figura 6. 34 — Influéncia da temperatura sobre da altura critica das amostras

fabricadas com calcitas de Cachoeiro de Itapemirim/ES e com 10% de resina

poliéster. Compresséao realizada nas bigornas de Bridgman de metal duro.
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6.3. Determinacdo do Coeficiente de Multiplicacdo de Pressédo para Cada

Material Utilizado na Fabricacdo da Capsula.

Bigornas de Bridgman de Metal Duro:

A determinacao do coeficiente de multiplicacéo de pressao (M) dos materiais
ceramicos, estudados pela compressado entre as bigornas de Bridgman, foi
realizada conforme descricdo citada na metodologia. Os resultados obtidos foram
apresentados na tabela 6.9. Esses resultados revelaram que a calcita de origem
Russa possui uma maior capacidade de converter a pressao hidraulica em alta
pressao, segundo a propria definicdo do coeficiente de multiplicacdo de presséo
(Gerasimovich, 1998).

N&o foi constatado, em momento algum, a transicdo de fase do bismuto (Bi-
I-Bi-Il — 2,55GPa) nos ensaios realizados com a aragonita. Esse fato pode indicar a

dificuldade desse material em converter a pressao hidraulica em alta presséo.

Tabela 6. 9 — Resultados do ensaio do coeficiente de multiplicacdo de presséo

realizados nas bigornas de Bridgman de metal duro e pressao de 2,55GPa.

Material: Coeficiente de Multiplicacao de
Pressao (M):
Calcita Russa 1,30
Calcita de Cachoeiro de Itapemirim/ES 2,16
Calcita de Travessao de Campos/RJ 2,76
Calcita de Italva/RJ 2,87
Filito 1,72
Aragonita

Bigornas de Bridgman de Aco Rapido:

A andlise do coeficiente de multiplicacdo de pressdo nas bigornas de aco
rapido foram bastante similares ao estudo realizado com as bigornas de metal duro.
A influéncia da altura inicial do disco/amostra sobre o valor de presséo na transi¢cao

polimérfica do bismuto foi verificado para ambos os tipos de bigorna, figura 6.35. Os
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resultados sdo equivalentes aqueles observados na literatura referente a esses
experimentos (Wakatsuki, 1972; Gerasimovich, 1998). A diferenca observada para
as amostras de altura inicial menores que 2,0mm provavelmente esta relacionada
as diferencas no coeficiente de atrito, rugosidade da superficie de trabalho e no
mddulo de elasticidade das bigornas de metal duro e das bigornas de aco rapido. A

figura 6.36 apresenta alguns dos equipamentos utilizados nesse ensaio.
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Figura 6. 35 — Relacdo da altura (ou espessura) inicial da amostra versus a pressao
de transformacéo do bismuto (Bi-I® Bi-ll a 2,55GPa).
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Figura 6. 36 — Alguns dos equipamentos utilizados durante a determinacédo da
primeira transi¢do polimorfica do bismuto (Bi-i® Bi-ll — 2,55GPa), onde: A — Prensa
hidraulica especial de 630Ton; B — Dispositivo de alta presséo tipo bigornas de
Bridgman; C — Multimetro de alta resolu¢cdo 6hmica (0,001W); D — Microcomputador
para registro dos dados enviados pelo multimetro via cabo 6ptico.

6.4. Deformacdes Plasticas nas Superficies de Trabalho das Bigornas de

Bridgman.

As bigornas de Bridgman, tanto de aco rapido quanto de metal duro, tiveram
suas superficies de trabalho retificadas a cada ciclo de operacdes. Isso foi realizado
para verificar a ocorréncia de deformacdes plasticas nas superficies de trabalho das
bigornas, conforme citado na metodologia.

Para as bigornas de metal duro para pressdo hidraulica de até 3,2MPa
(correspondente a 2,55GPa de pressdo sob o disco), ndo foi verificada nenhuma
deformacdo plastica, independente do material testado. ApOs isso, a pressao
hidraulica foi elevada intencionalmente até 4,5MPa e a situacdo permaneceu
constante, ou seja, nenhuma ocorréncia foi observada. Entretanto, utilizando calcita
Russa como material da capsula, foi aplicada pressdo hidraulica de 7,0MPa

(equivalente a 6GPa de presséo sob o disco), sem grandes prejuizos notados, mas
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a repeticdo desse procedimento causou uma deformacéo de 0,04mm na superficie
de trabalho de uma bigorna e de 0,07mm na outra. Apos a retifica, esse valor de
pressdo foi acidentalmente superado chegando proximo a 12,0MPa (9,35GPa).
Nenhuma deformacgéo foi observada nesse caso.

As bigornas fabricadas de aco rapido apresentaram algumas deformacdes
plasticas quando trabalhadas com filito ou aragonita. Esses materiais concentraram
pressao no centro da superficie de trabalho de tal forma que ao se trabalhar com
pressbes acima de 3,0MPa ocorriam explosdes pequenas durante o alivio de
pressao, seguida de deformacdes plasticas de elevado valor, 0,12mm, figura 6.37.
Esse fato tornou-se um limitador para os demais materiais, para fins de analise
comparativa com o filito e a aragonita.

A ocorréncia dessas deformacdes plasticas para esses materiais esta
relacionada as conclusfes obtidas nos testes anteriores, ou seja, que téo
importante quanto a altura critica é a area da secdo transversal consolidada, ou

area da presséao concentrada.

Figura 6. 37 — Deformacéo plastica de 0,12mm causada durante o alivio de presséo
de uma amostra de aragonita que havia sido submetida a pressédo hidraulica de
3,5MPa.
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6.5. Estudo da Fabricacdo das Capsulas Deforméaveis a Partir da

Compactacéo de Pés.

Estudo da Granulometria:

Conforme citado na descricdo da metodologia pertinente a essa andlise,
granulometrias entre 1,0mm e 355nm foram testadas utilizando a calcita de
ltalva/RJ. Para se obter essa faixa de granulometrias as rochas calciticas foram
selecionadas, com o auxilio de um técnico em mineralogia, na jazida pertencente a
antiga Cia de Cimento Paraiso S.A. Apos isso, essas rochas foram trituradas e
peneiradas. Depois de se obter a granulometria desejada, seis capsulas (usadas no
DAP tipo bigornas com concavidades cénicas variaveis) foram fabricadas utilizando

0s parametros especificados na tabela 6.10:

Tabela 6. 10 — Par@metros para a fabricagédo das capsulas.

Massa do pés de calcita de Italva/RJ: 900g

Tipo de Ligante: Resina poliéster
Massa do ligante: 100g
Quantidade de endurecedor: 10% da massa do ligante
Tempo de processamento no misturador: 1lh
Temperatura e tempo da pré-secagem: 80°C/1h
Pressao de Compactacao na matriz: 500 MPa
Temperatura e tempo da Sinterizacao: 125°C/1h
Tempo de resfriamento: 12h

Ap6s o resfriamento observou-se a formacdo de trincas transversais,
provavelmente devido a contracBes ocorridas durante essa etapa. As capsulas
apresentavam boa resisténcia mecanica nas bordas sob esforco manual, uma
coloracao acinzentada, e um brilho um pouco fosco (rugosidade superficial aspera).
Além disso, a resisténcia mecéanica geral das capsulas sob esforco manual
mostrou-se satisfatoria. As capsulas foram entdo preenchidas com 40g de mistura
reativa. Depois disso cada cdpsula foi testada sob alta pressao e alta temperatura.

Os resultados dos ensaios das capsulas fabricadas com granulometria entre

1,0mm e 355mm, e testadas na prensa de 2500Ton, revelaram que durante o
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aumento da pressao hidraulica da prensa todas as capsulas explodiram, portanto
ndo houve aquecimento ou sintese de MSD. As pressfes hidraulicas na qual
ocorreram explosfes nas seis amostras durante a elevacdo da pressdo foram
48MPa, 50MPa, 48MPa, 62MPa, 52MPa e 64MPa. Somente como referéncia,
deve-se lembrar que as sinteses com a capsula Russa sdo normalmente realizadas
com pressodes hidraulicas entre 98MPa a 106 MPa

Para a continuidade dos ensaios, foram fabricadas mais seis capsulas com
granulometrias entre 500mm e 355mm, conforme informacdes da pesquisa
bibliogréfica consultada (Gerasimovich, 1998). Os parametros empregados para a
fabricacdo dessas cépsulas foram os mesmos dos anteriores. Os resultados desse
experimento sdo na tabela 6.11. A alta pressédo e alta temperatura utilizada nos
ensaios foram determinadas em funcédo dos ensaios de calibracdo de pressédo e
temperatura realizada com as capsulas russas, e com 0 mesmo tipo e quantidade
de mistura reativa citada acima.
Tabela 6. 11 — Resultados dos ensaios das capsulas fabricadas com granulometria

entre 500mm e 355mm, e testadas na prensa de 2500Ton.

Presséo Alta Corrente
] Temp. | Tempo da
Capsula | Hidraulica |Presséo | Elétrica . _
_ o _ Atingida | operacgéo Resultados
Ne. * Aplicada | Atingida | Aplicada _
(°C): (min):
(MPa): (GPa): (A):
1 104 53 825 1200 15 Exploséo **
2 100 5,0 825 1200 1 Exploséo **
3 900 - - - - Explosao
Obs.: (*)— As capsulas 4, 5 e 6 ndo foram testadas, pois se tornou 6bvio que

ocorreriam explosdes, prejudicando os mecanismos de centralizacao
da prensa e diminuindo a vida atil do DAP.

(**)— Explosao com perda total do DAP.

Devido a série de explosdes que danificaram de forma permanente os DAPs,
figura 6.38,

granulométrica. Desse ponto em diante, se decidiu utilizar uma granulometria

optou-se pela suspensdo do experimento para essa faixa

inferior a 0,125mm, apesar de contrariar as informagdes obtidas na pesquisa

bibliogréfica (Bobrovnicthii and Osipov, 2002; Gerasimovich, 1998). Essa decisdo

baseou-se nos dados fornecidos pelo Manual de Mineralogia (Dana, 1978), a qual
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cita a pedra litografica (classificacdo da calcita Russa) como um tipo de calcita de
granulacdo extremamente fina. Os parametros empregados para a fabricacdo das
capsulas nacionais com granulometria inferior a 0,125nm foram os mesmos dos

anteriores. Os resultados desse experimento estao na tabela 6.12.

Tabela 6. 12 — Resultados dos ensaios das cépsulas nacionais fabricadas com
granulometria inferior a 125mm, e testadas na prensa de 2500Ton.

Pressao Alta Corrente
] o o Temp. | Tempo da
Capsula | Hidraulica | Presséo | Elétrica . -
o . o . Atingida | operacéo Resultados:
N Aplicada | Atingida | Aplicada ,
(CC)*: (min):
(MPa): | (GPa)*: (A):
1 100 5,0 825 1200 10 Sintese
2 104 53 825 1200 10 Sintese
3 100 5,0 825 1200 10 Sintese
4 100 5,0 825 1200 10 Sintese
5 104 53 825 1200 10 Sintese
6 100 50 825 1200 10 Sintese

Obs.: (*) — A alta pressao e alta temperatura foram determinadas em funcdo dos
ensaios de calibracdo de pressao e temperatura realizada com as capsulas russas,

e com 0 mesmo tipo e quantidade de mistura reativa citada anteriormente.

Figura 6. 38 — Fotografia de uma capsula que explodiu dentro de um DAP tipo
bigorna com concavidade cbnicas variaveis durante a aplicacdo da alta presséao e

alta temperatura. O DAP foi permanentemente danificado.
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A sintese dos diamantes foi obtida com sucesso, figura 6.39, contudo o grau

de carbonizacdo da capsula nacional foi extremamente elevado, quase toda a

secao transversal foi carbonizada, figura 6.40, quando comparada com a

carbonizacdo da cipsula Russa submetida aos mesmos parametros de sintese.

Durante o descarregamento sob velocidade méaxima (@MPa/s) ndo foi

verificada a ocorréncia de explosbes, ao contrario, as capsulas Russas sempre

explodiam no descarregamento entre as pressdes de 70MPa a 60MPa.

Em relacao a granulometria pode-se afirmar:

As explosdes que ocorreram nas capsulas feitas com granulometria maiores
devem-se a menor forca de atrito entre as particulas grandes quando
comparadas ao atrito entre as particulas pequenas das capsulas feitas com
granulometrias menores. As forcas de atrito estdo diretamente ligadas a
formacdo da espessura (ou altura) da gaxeta da capsula durante a
compressao, conforme estudado nas bigornas de Bridgman (Wakatsuki,
1972).

N&o ha evidéncia que a granulometria influéncia na carbonizacdo. Esta
provavelmente esta relacionada apenas com o material ceramico, a qual a

capsula é feita, e o ligante utilizado.

Figura 6. 39 — Fotografia de aguns diamantes obtidos a partir dos experimentos

realizados com as capsulas feitas de granulometrias inferiores a 125mm. Tamanho

médio dos diamantes observados foi em torno de 300mm.
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15,50mm 16,10mm

(b)

Figura 6. 40 — Carbonizacdo ocorrida na secc¢ao transversal da capsula, onde: a)

Cépsula Russa; b) Capsula Nacional (feita de calcita de Italva/RJ com 10% de

resina poliéster). Os parametros de sintese foram: T=1200°C, P=5,0GPa e t=10min.

Tipos de Ligantes:

As resinas foram selecionadas em funcdo de informacfes obtidas em
pesquisas bibliograficas (Gerasimovich, 1998; Bobrovnitchii, 2000; Osipov, 2002) e
naquelas que pertencem a mesma classificacdo de polimeros das resinas
normalmente utilizadas para este fim. As resinas testadas foram: baquelite,
poliéster, epoxi e alcool polivinilico. A seguir sdo fornecidas algumas informacdes
de caréater tecnoldgico sobre cada uma dessas resinas. A inser¢cdo dessas
informacdes neste capitulo (Resultados e Discussdes) teve como objetivo facilitar o
entendimento das conclusbes sobre os experimentos realizados nesta etapa do
trabalho.

As formulas quimicas das resinas empregadas na fabricacdo das capsulas
deforméveis a serem testadas sao:

" Baquelite;

OH

N\ /
CH2 CH2

— CH2
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A tabela 6.13 fornece algumas caracteristicas gerais e aplicabilidade dessas

resinas.

Tabela 6. 13 — Caracteristicas gerais das resinas utilizadas (Callister, 2002;

Felbeck, 1984; Via Farma Net, 2003):

Tipo de . L
. Caracteristicas: Custo: Aplicacoes:
Resina:
. » Carcaca de motores,
= Excelente estabilidade
_ . . telefones,  distribuidores
Baquelite térmica. Tg =200°C — 100R$/Kg o
de automoveis,
300°C. L Lo
acessorios elétricos.
» Pode ser usada para = Capacetes, barcos em
Poliéster trabalhos em 10R$/900ml| fibra de vidro.
temperatura elevada ou Componentes de
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ambiente. Tg = 200°C.

carroceria de automoveis,

cadeiras, ventiladores.

= Termoestavel,

Excelentes

= Moldes elétricos, ralos,

combinacgdes de adesivos, revestimentos
Epoxi propriedades mecénicas | 45R$/Kg protetores, usados com
e resisténcia a corrosao. laminados de fibra de
Boa adesividade. vidro.
» Tg = 150°C - 250°C.
» Solubilidade em agua,;
» Imunidade a
praticamente todos 0s
solventes;
» Boa formagéao de
pelicula;
» Alta capacidade de = Agente de enchimento
aglutinacao; que pode ser usado
Alcool = Alta resisténcia sozinho ou em
Polivinilico | mecéanica da pelicula; 135R$/1009 combinacdo com outros

» Termoplastico;

= Otima aderéncia sobre
diversas superficies;

= Excelentes
caracteristicas como
emulsionante e coldide
protetor em meio

aquoso,

produtos de acabamento.

As resinas acima descritas foram misturadas com a calcita proveniente de

Cachoeiro de Itapemirim/ES e amostras foram retiradas para a fabricagéo de CPs.
Os procedimentos para a realizacdo da mistura, fabricacdo e teste dos CPs foram
descritos na metodologia no item referente a “Tipos de Resinas”.

Esses CPs foram submetidos a diversas temperaturas e a variacdo de peso

em funcdo da temperatura aplicada foi medida, figura 6.41.
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50.00 —

40.00 —

30.00 —

Variagdo de Peso (%)

2 - Poliéster

3 - Alc. Polivinilico

0.00 ,

400 500 600 700 800 900
Temperatura (C)

Figura 6. 41 — Variacao de peso em funcao da temperatura aplicada nos CPs.

Na figura anterior foi observado que a resina de &lcool polivinilico é menos
influenciada pela temperatura que as demais resinas, tanto em relacdo a variacéo
de peso quanto a carbonizacdo. Esse fato deve estar relacionado a féormula quimica
do alcool polivinilico.

A resina baquelite foi adquirida na forma de granulos utilizados em
embutimentos de amostras para ensaios metalogréficos. Para tornar a baquelite
mais adequada na preparacdo da mistura, ela foi diluida em gasolina. Os resultados
ndo foram satisfatorios. Optou-se entdo pela diluicdo em acetona. Os CPs
fabricados ficaram muito frageis e decidiu-se eliminar a baquelite na forma de
granulos do processo. A empresa BAQ Industria e Comércio Ltda forneceu
amostras de resina fendlica (BAQPHEN 4101), da qual a baquelite é produzida.
Contudo, o uso dessa resina era por demais nociva a saude, devido & composi¢céo
guimica e volatilidade. Mesmo assim algumas amostras na forma de capsulas
deformaveis usadas nas prensas de 2500Ton foram fabricadas, mas o0s ensaios
ndo foram satisfatérios (ocorreram explosdes durante elevacdo da pressao).
Portanto, concluiu-se que essa resina ndo € adequada para atuar como ligante na

fabricacdo de capsulas deformaveis. E importante ressaltar que a “Bakellite Lagcua”
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usada na RUssia para a fabricacdo de capsulas deformaveis (Gerasimovich, 1998),
€ uma bagquelite liquida cujo emprego se destina a isolar enrolamento de motores
elétricos (Bobrovnitchii, 2003). No Brasil, a resina utilizada para este fim é a base
de epoxi (WEG, 2002).

Foi investigada a influéncia da temperatura sobre a resisténcia mecénica a
compressao das misturas preparadas com diferentes resinas. Os CPs foram
fabricados e mantidos a vérios niveis de temperatura por uma hora, conforme
descrito na metodologia. ApoOs isso, os CPs foram submetidos a compressao

simples na maquina de ensaios mecanicos. O resultado € apresentado na fig. 6.42.

3000 —
1
2000 —
z
© ] 1- Poliéster
B —— 2-Epoxi
L — 3-Al. Polivinilico
1000 —
_ 2
3
N A B I B
80.00 120.00 160.00 200.00 240.00 280.00

Temperatura (C)

Figura 6. 42 — Resisténcia mecéanica a compressao dos CPs versus temperatura.

No gréfico anterior se pode observar que, considerando apenas a resisténcia
mecanica, a resina poliéster € a mais indicada para as aplicacbes como ligante para
capsula deformavel. Entretanto, tem que se levar em conta a variagdo de peso,
devido principalmente a carbonizacdo do ligante, pois a calcita tem pouca mudanca
até a temperatura de 740°C. Essa variacdo influéncia mais significativamente na

resisténcia mecanica da capsula durante o processo de sintese/sinterizacdo. Isto foi
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comprovado pelo melhor desempenho das capsulas fabricadas com a resina de
alcool polivinilico sob alta presséo e alta temperatura. A carboniza¢do das capsulas
de poliéster eram tdo elevadas que, algumas vezes, causaram explosfes
desastrosas, com danos irreparaveis ao DAP. Portanto conclui-se que a resina
epoxi e poliéster podem ser utilizados, mas ndo na mesma proporcdo da resina de
alcool polivinilico. Além disso, € fundamental considerar que o uso e manuseio do
alcool polivinilico ndo causa tdo grandes prejuizos a salde como certamente as
outras resinas devem causar.

A analise da interacdo entre a mistura de pds de calcita de Cachoeiro de
Itapemirim/ES com as resinas utilizadas como ligantes, antes da mistura ser
submetida a qualquer tipo de compactagéo ou calor, foi realizada por MEV e sao
apresentadas nas figuras 6.43, 6.44, 6.45, 6.46, 6.47 e 6.48. A proporcdo na
mistura é de 90% de calcita e 10% de resina.

®x1000 Z0Prm 1 1mm
BH10Z618 EPDOAXI

Figura 6. 43 — Interac&o do po de calcita com a resina epéxi. MEV aumento de
1000x.
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- xXZ2000 Z0orm : 10K  1lmm
H1026186 EPDOXI

Figura 6. 44 — Interacé@o do po de calcita com a resina epoxi. MEV aumento de
2000x.

=xTZ2S S0rm 11 mm
#10Z2618 POLIESTER

Figura 6. 45 — Interacéo do po6 de calcita com a resina poliéster. MEV aumento de
725x.
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%1000 Zopm z : 11mm
#102618 POLIESTER

Figura 6. 46 — Interagdo do p6 de calcita com a resina poliéster. MEV aumento de
1000x.

®x1000 Z0prm 11mm
H102618 AC

Figura 6. 47 — Interacdo do p6 de calcita com a resina de alcool polivinilico. MEV

aumento de 1000x.
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®xz000 Z0pm 11mm
#102618 AC

Figura 6. 48 — Interacdo do p6 de calcita com a resina de alcool polivinilico. MEV

aumento de 2000x.

As analises das micrografias anteriores, realizadas no MEV, revelaram que
molhabilidade apresentou bons resultados para a resina epoxi. Entretanto, as
capsulas feitas com base nessa Esina, quando submetidas a alta presséo e alta
temperatura, tiveram uma carbonizacéo excessiva e explodiram.

Para a mistura feita a base de resina poliéster como ligante, a molhabilidade
foi inferior a da resina epdxi. No entanto, as capsulas fabricadas utilizando a resina
poliéster obtiveram algum sucesso, quando submetidos ao processo de sintese dos
materiais superduros, pois algumas vezes foi possivel realizar a sintese dos
diamantes, apesar da carbonizacgdao ter sido perigosamente elevada.

Para aumentar essa “molhabilidade” em alguns experimentos se utilizou
acetona junto com a resina poliéster, melhorando a fluidez da mesma, contudo a
acetona degradou a resina e esta ndo cumpriu a funcdo desejada de aglutinar os
pés ceramicos.

A mistura feita com resina de &lcool polivinilico apresentou uma
molhabilidade pequena em relacdo as demais resinas. Contudo, as capsulas
fabricadas com maior porcentagem dessa resina obtiveram um significativo
aumento da molhabilidade e outros efeitos benéficos descritos nos demais ensaios.

Todas as cépsulas fabricadas com essa misturam obtiveram sucesso completo no
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processo de sintese dos diamantes. A carbonizacdo foi semelhante aos
encontrados nas capsulas Russas submetidas aos mesmos parametros de presséo
e temperatura.

A conclusdo dessas analises é que a resisténcia mecanica proporcionada
pelo ligante & capsula ndo é o fator principal a ser considerado na escolha da
resina. O ligante deve fornecer resisténcia mecéanica durante a montagem da
mistura reativa dentro da capsula, pois esta tem que ter alguma resisténcia, senao
a pressao de montagem da mistura reativa causa trincas em toda secéao longitudinal
da capsula. Durante a aplicacdo da alta presséo (na fase do aumento nos estagios
iniciais), o ligante deve proporcionar a capsula uma resisténcia mecanica
determinada (que n&o pode ser nem muito alta e nem muito baixa), para garantir
uma boa formacdo de gaxeta a partir da deformacéo elasto-plastica da periferia da
capsula. J& sob pressbes mais elevadas e sob altas temperaturas, a resisténcia
mecanica da capsula deve-se ao tipo, tamanho (granulometria) e forma do material
ceramico empregado. A influéncia do ligante nessa etapa ndo é mais benéfica e
est4 relacionada somente a carbonizacao.

Para finalizar a investigacdo sobre os ligantes, foram testados ligantes
naturais, tais como bentonita (complexo de argila contendo uma relativamente alta
proporcédo de um argila mineral denominada de montmorillonita) e silicato de sédio
(Dana, 1978). Esses ligantes sao tradicionalmente utilizados na fabricagcédo, por
sinterizacdo, de pecas ceramicas usadas em equipamentos de soldagem ou na
etapa da cura da areia verde em processos de fundicdo. Apds terem sido
misturados e secados, cada mistura utilizando esses ligantes foram pesados e
compactados, na mesma sequéncia apresentada na metodologia. Durante a
compactacdo se observou um desgaste excessivo da matriz. Além disso, as
capsulas ficaram téo fragilizadas ap6s a compactacdo que normalmente, durante a
acdo de retirada da peca do interior da matriz, elas se quebravam devido ao
elevado atrito com as superficies metalicas deslizantes das paredes da matriz.
Portanto, o uso desses ligantes, apesar de parecer ser promissor, ainda deve ser
melhor investigado.

O modelo que melhor descreve a interacdo observada no MEV entre resina

com os pos de diferentes granulometrias é representado na figura 6.49.
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Figura 6. 49 — Modelo idealizado da interacéo entre a resina e 0s pos presentes na
mistura, onde: 1 — Particula de granulometria fina; 2 — Resina; 3 — Particula de

granulometria mais grossa,

Estudo da Quantidade de Ligante:

As resinas de alcool polivinilico e de poliéster foram analisadas neste ensaio,
conforme procedimento descrito na metodologia, no item referente a este
experimento. Os testes foram realizados aplicando alta presséao e alta temperatura
em capsulas montadas com mistura reativa, sendo essas cépsulas fabricadas de
mistura de calcita com diferentes concentracdes de ligantes.

As capsulas fabricadas a partir da mistura de calcita de Cachoeiro do
Itapemirim/ES com a resina poliéster obtiveram o desempenho apresentado na
tabela 6.14. A carbonizacdo dessa resina em funcdo da porcentagem de ligante
pode ser observada na figura 6.47. Os parametros de pressdo e temperatura
utilizados nos experimentos foram obtidos da calibracdo de presséo e experimentos

com as capsulas de origem Russa.

15Smm

(@) (b)
Figura 6. 50 — Seccdo transversal da cépsula fabricada com ligante de resina
poliéster e submetida a alta pressédo e alta temperatura, onde: (a) — Capsula com

5% de resina poliéster; (b) — Capsula com 10% de resina poliéster.
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Tabela 6. 14 — Experimentos realizados a 5GPa (100MPa de pressao hidraulica) e

1200°C (850A de corrente elétrica) com as capsulas a base de resina poliéster.

Proporcéao
N° do
) daresina na Resultados:
experimento: |
mistura (%):

» Resisténcia mecanica da capsula foi satisfatoria;
» Desgaste elevado da matriz de compactacao;

1 5 » Realizacdo da sintese dos diamantes;

= Baixa carbonizacéao;

= Nao houve explosoes;

» Resisténcia mecanica da capsula foi elevada;
» Decréscimo do desgaste da matriz de compactacao;

= Possivel da sintese dos diamantes;

2* 10
= Elevada carbonizacéo;
= Houve exploséo durante o aquecimento;
= N&o houve explosao durante o descarregamento;
» Resisténcia mecanica da capsula foi elevada;
g 15 = Baixo desgaste da matriz de compactacéo;

= Carbonizacao completa da capsula;

» Ocorreram explosdes;

Obs.: * As trés capsulas fabricadas com essa concentracdo nao explodiram,
contudo experimentos adicionais realizados com a mesma resina mas
fornecidas por outros fabricantes, demonstraram que para essa
concentracdo, ou seja 10%, as explosdes sempre ocorriam. Ao diminuir a

concentracao esse problema foi evitado.
** Os trés experimentos explodiram, sendo que o Ultimo foi realizado a

2,55GPa (42MPa de pressao hidraulica) e com a corrente elétrica de 500A.

O desempenho das capsulas fabricadas usando a resina de alcool polivinilico
esta apresentado tabela 6.15. Os parametros de presséo e temperatura utilizados
nos experimentos foram obtidos da calibracdo de pressdo e experimentos com as

capsulas de origem Russa.
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Tabela 6. 15 — Experimentos realizados a 5GPa (100MPa de pressao hidraulica) e

1200°C (850A de corrente elétrica) com as capsulas a base de alcool polivinilico.

Proporcgao da
N° do
. resina na Resultados:
experimento: _
mistura (%):

» Resisténcia mecanica da capsula foi muito fraca;

» Elevado desgaste da matriz de compactacao;

» N&o houve possibilidade de realizar sintese devido
a baixa resisténcia mecéanica da capsula, pois esta
apresentou trincas ao longo da secao apds a

montagem da mistura reativa em seu interior;

» Resisténcia mecéanica da capsula razoavel,

» Médio desgaste da matriz de compactacao;

» Sintese dos diamantes com sucesso;

2 10 » Baixa carbonizacéo;

» Nao houve exploséao durante o aquecimento;

» Pequenas explosdes durante o descarregamento

(semelhante a capsulas Russas);

» Boa resisténcia mecéanica da céapsula;

» Menor desgaste da matriz de compactacao;

» Sintese dos diamantes com sucesso;

3 15 = Carbonizacdo mais elevada que a anterior, contudo
satisfatdria se comparada a cipsula Russa;

= Nao houve explosao durante o aquecimento;

= Nao houve explosao durante o descarregamento;

Da analise dos experimentos se conclui que o uso de resina como ligante na
mistura estd condicionada a uma quantidade otimizada que fornece melhor
desempenho durante o processo de sintese/sinterizacdo, menor possibilidade de
carbonizacdo, menor possibilidade de explosao durante o alivio de presséao
(descarregamento), maior durabilidade das matrizes de compactacdo usadas na

fabricacdo das cdpsulas e maior vida util dos DAP.
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A figura 6.51 pode-se observar a carbonizacdo das capsulas nacionais
fabricadas com o uso de resina de &lcool polivinilico em comparacdo com as

importadas da Russia.

0

0
(@) (b)

Figura 6. 51 — Carbonizagéo ocorrida na secgdo transversal da capsula, onde: a)
Capsula Russa; b) Capsula nacional (feita de calcita de Cachoeiro de Itapemirim/ES

com 10% de resina de &lcool polivinilico). Sintese sob T=1200°C, P=5,0GPa e

t=10min.

Estudo da Temperatura de Pré-Secagem do P6:

Os experimentos foram realizados de acordo com a descricdo feita na
metodologia.
Para as cépsulas fabricadas com as resinas epéxi ou poliéster sem o uso de
endurecedor, e pré-secadas a temperaturas de 50°C, 80° e 110°C, se observou:
* Pouca rigidez sob esforgo manual;
» EXcessivos desgastes da matriz de compactacao;
= Superficie com acabamento grosseiro;
= Surgimento de trincas longitudinais ap6s a montagem da mistura
reativa;
Devido a baixa resisténcia mecanica essas capsulas nédo foram testadas sob
condicdes reais de sintese.
Para as capsulas fabricadas com resina de alcool polivinilico e com as
resinas epoxi ou poliéster com o uso de 10% de endurecedor (em relagdo ao peso

da resina na mistura), os resultados sédo apresentados na tabela 6.16.
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Tabela 6. 16 — Resultados do experimento da avaliagdo da temperatura de pré-

secagem em funcgé&o da resina utilizada na mistura com calcita.

_ Resultados:
Tipo de _
_ Temperatura de pré-secagem (°C):
resina:
50 80 110
N » Resisténcia » Boa resisténcia
* Fragilidade . A
' mecanica adequada | mecéanica adequada
excessiva sob
_ sob esforcos sob esforgcos
esforgos manuais; _ _
manuais; manuais;
o » Quebra da capsula . i
Alcool _ » Sintese dos MSD = Sintese dos
L devido a montagem . _ .
polivinilico: _ _ realizada com diamantes realizada
da mistura reativa;
sucesso; COMm SuCesso;
» Elevado desgaste .
_ = Menor do desgaste |= Baixo desgaste da
da matriz de _ _
da matriz de matriz de
compactacao; . .
compactacao; compactacao;
= Baixa resisténcia
mecanica durante a
montagem da o o
_ _ = Boa resisténcia = Boa resisténcia
mistura reativa; . .
mecanica; mecanica;
= Mistura ainda _
= Sintese realizada = As capsulas
molhada, o que .
dos MSD com passaram a explodir
Poliéster: | dificultou o
_ algum sucesso; durante a fase de
peneiramento para
» Pouco desgaste da carregamento, no
deixar a mistura na _ .
matriz de processo de sintese
forma de granulos; . )
compactacao; dos diamantes;
= Aumento do
desgaste da matriz
de compactacao;
» Baixa resisténcia » Boa resisténcia » Boa resisténcia
mecanica durante a mecanica durante a mecanica durante a
Epéxi montagem da montagem da montagem da
poxi:

mistura reativa;
= Mistura ainda

molhada, o que

mistura reativa;
» Explosado durante a

sintese dos

mistura reativa;
= Nao foi testada sob

condicdes de
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dificultou o diamantes; sintese dos
peneiramento para | = Pouco desgaste da diamantes, contudo
deixar a mistura na matriz de resistiu a aplicacao
forma de granulos; compactacao; de alta pressao;

» Elevado desgaste » Pouco desgaste da
da matriz de matriz de
compactacao; compactacao;

Algumas conclusdes desse estudo foram:

= A fabricacdo de capsulas sem o uso da pré-secagem foi inviavel
devido ao excessivo desgaste da matriz de compactacdo, causado
pelo atrito entre a pasta, formada pelo material ceramico mais
umidade, e as superficies metélicas deslizantes da matriz;

= (Cada resina, e pé ceramico, tém a sua temperatura de pré-secagem
adequada, mas uma otimizacdo em relacdo a desgaste da matriz
versus temperatura de secagem, considerando ainda a quantidade de
resina e o tipo de pdé ceramico utilizado, se torna racional para a

diminuicao dos custos de fabricacéo das capsulas;

Estudo da Temperatura de Sinterizacao da Capsula Deformada:

A andlise da temperatura de sinterizacao da capsula foi realizada conforme a
descricéo feita na metodologia. As capsulas fabricadas a partir da resina de alcool
polivinilico, e sinterizadas sob temperaturas inferiores a 50°C, obtiveram baixa
rigidez, ou seja, as capsulas apresentaram trincas longitudinais logo apés a
montagem da mistura reativa, provavelmente relacionada a falta de coalescéncia
entre os graos de calcita envolvidos pela resina. Através das experiéncias se
constatou que a temperatura de sinterizacdo minima deve ser 30°C superior a
temperatura de pré-secagem.

Para as sinterizagbes realizadas a temperaturas elevadas (superiores a
170°C) a resina de alcool polivinilico se degradou, e as cépsulas comecaram a
explodir sob aumento de pressdo durante o processo de sintese dos MSD.
Portanto, a experiéncia demonstrou que a faixa de temperatura para a sinterizacao

varia entre 120°C a 160°C, dependendo da pré-secagem.
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Para as resinas de poliéster e de epoxi foram realizados os mesmo estudos
acima, com resultados semelhantes. Contudo foi interessante observar a perda de

resisténcia excessiva dessas resinas acima de 180°C, com mudanca de coloracdo

das capsulas e volatilizacdo de alguns compostos, provavelmente pertencentes as

resinas.

Estudo da Altura Inicial ou Massa da Capsula:

A altura inicial de cada tipo de capsula esta relacionada diretamente, entre
outros fatores, com a massa inicial da mistura de material cerdmico com a resina
empregada na compactacao. Nesse estudo, que foi feito conforme a descricdo da
metodologia, foi avaliada a influéncia da quantidade de mistura ou altura inicial
sobre a espessura da gaxeta formada e a ocorréncia de explosdes. As capsulas
foram fabricadas de acordo com o0s mesmos parametros descritos nos
experimentos realizados anteriormente. Os resultados obtidos para diferentes

valores de altura inicial sdo descritos na tabela 6.17.

Tabela 6. 17 —Altura inicial das capsulas (experimentos realizados sob condi¢bes

de sintese, ou seja, pressao hidraulica de 102MPa e |=875A).

Altura Inicial Massa

(mm) (@)

Resultados:

= Houve forte exploséo durante o alivio de pressao;
30,80 96,63 = Altura da gaxeta formada apenas pela aplicacéo da

alta presséo foi igual a 2,98mm;

= Houve explosédo no alivio de pressao;
* (no patamar de 50,7MPa, em média)
31,38 99,71 ) _
= Sinteses realizadas com sucesso;

» Altura da gaxeta apos a sintese foi igual a 3,49mm;

= Houve fraca explosédo durante o alivio de pressao
(no patamar de 34,5MPa, em média);

32,48 103,74 i .

» Sintese realizada com sucesso;

» Altura da gaxeta apos a sintese foi igual a 3,42mm;

Obs.: A altura da gaxeta das capsulas importadas foi, em média, 3,62mm.
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A altura inicial e o peso das capsulas importadas foram em média iguais a
30,22mm e 100,20g, respectivamente (esses dados foram obtidos
considerando dois fornecedores diferentes).

As capsulas importadas frequentemente explodiram durante o alivio de

presséo no patamar de 54,0MPa.

Para as capsulas fabricadas a mistura a base de calcita de Cachoeiro de
Itapemirim/ES com alcool polivinilico, os melhores resultados foram com peso entre
100g ~101g e altura inicial entre 30,5mm ~ 32mm.

Para as capsulas nacionais, e usadas nos DAP tipo bigorna com
concavidade toroidal (prensa de 630Ton), os resultados foram semelhantes, ou
seja, de um modo geral as capsulas com elevada altura inicial, em relacdo aquelas
importadas, tenderam a ocasionar explosdes durante o aumento da pressao de
sinterizacdo. Para as capsulas de altura inferior as das importadas, ocorreram
explosdes seguidas de curto circuito entre as partes superior e inferior do DAP.

As capsulas importadas, e usadas nos DAP tipo bigorna com concavidade
toroidal, que foram fabricadas por compactacdo de pos, tinham em meédia altura
inicial de 8,62mm e peso de 10,5g. Entretanto, para as capsulas importadas e
fabricadas por meio de usinagem da rocha de calcita, a altura inicial foi, em média,
de 7,2mm e peso de 7,14q9.

As capsulas nacionais para o DAP tipo bigorna com concavidade toroidal

apresentaram os melhores resultados com altura inicial entre 7mm ~ 8mm e peso

entre 7,59 ~ 7,89.

6.7. Testes da Efetividade da Geracao de Alta pressao e Alta Temperatura nas

Céapsulas.

Para as capsulas utilizadas nos DAP tipo bigorna com concavidades conicas
variaveis (prensa de 2500Ton), a calibracdo da pressao e da temperatura seguiu a
metodologia descrita no capitulo V. Na calibracdo da temperatura, um termopar de
cromel e alumel foi cuidadosamente montado no interior da capsula, figuras 6.52 e
6.53 e 0 conjunto colocado entre os discos do DAP para a realizacdo da
compressdo. A pressao foi aplicada em diferentes niveis e a corrente elétrica

(responsavel pelo aquecimento da amostra de grafite no interior da cépsula) foi
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elevada até um determinado patamar. Esse procedimento foi repetido até ocorrer o
rompimento do termopar ou curto circuito do mesmo com a amostra de grafite. O

resultado desse ensaio pode ser observado na figura 6.54.

Figura 6. 52 — Capsula deformavel com o termopar montado em seu interior.

Fotografia obtida apds o ensaio de calibragdo de temperatura.

Figura 6. 53 — Corte transversal da cdpsula deformavel com o termopar e o tarugo
de sal montados no seu interior. Essa capsula foi submetida a pressao hidraulica de
70MPa e 1=500A.
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Figura 6. 54 — Curva de calibracdo da temperatura para as capsulas deformaveis
usada no DAP tipo bigorna com concavidades conicas \ariaveis. A linha tracejada
corresponde a tendéncia da variacdo da temperatura com a corrente elétrica, para

uma pressao hidraulica de 100MPa.

A linha tracejada apresentada na figura anterior também indica a temperatura
minima a qual foi possivel realizar a sintese do diamante sob pressdo de 5,0GPa
(Bobrovnitchii, 2003), portanto representa a temperatura de 1200°C. Os testes
realizados com as cépsulas Russas indicaram valores de corrente versus
temperatura parecidos aos obtidos com a capsula nacional, considerando o mesmo
tipo de mistura reativa. Essa semelhanca na calibragdo de temperatura deve estar
relacionada ao nivel de carbonizacdo de ambas as capsulas, que também foi
similar.

Para a calibracdo da pressdo das capsulas usadas nos DAP tipo bigorna
com concavidades conicas variaveis, a equivaléncia entre as capsulas nacionais e
importadas ndo existiu, ou seja, foi observado que para 0s mesmos parametros de
pressdo hidraulica e corrente elétrica de aquecimento, a pressdo alcancada no

interior da cdpsula nacional foi superior a das capsulas importadas, figura 6.65. Isso
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foi também observado em testes de sintese dos diamantes. A explicacdo desse
fendbmeno deve estar relacionada a maior deformacgéo plastica da capsula nacional

durante a etapa da elevacéo da pressao.

100.00 —

80.00 —

60.00 —

Press o Hidr uica (MPa)

—@— Capsula Nacional

—Jl— Capsula Russa

I ! I ! I ! I ! I
0.00 1.00 2.00 3.00 4.00 5.00
Press o naCémara (GPa)
Figura 6. 55 — Curva de calibracdo da pressdo para as capsulas deformaveis

usadas no DAP tipo bigorna com concavidades cénicas variaveis.

A calibracdo da pressdo nas capsulas usadas no DAP tipo bigorna com
concavidade toroidal (prensa de 630Ton), ou capsulas toroidais, foi realizada de
forma analoga a descrita na metodologia referente a este experimento. Os

resultados obtidos sé&o apresentados nas figuras 6.56 e 6.57.
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Figura 6. 56 — Curva de variacdo da resisténcia elétrica versus a pressao hidraulica
aplicada pela prensa sobre as capsulas deformaveis usadas no DAP tipo bigorna
com concavidade toroidal. Os pontos de 2,55GPa e 4,3GPa equivalem a
transformacédo polimoérfica (e conseqglente variagdo de resisténcia elétrica) do
bismuto (Bi-I® Bi-Il) e do seleneto de chumbo (PbSe), respectivamente.
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Figura 6. 57 — Curva de calibracdo da pressdo para as cépsulas deformaveis

usadas no DAP tipo bigorna com concavidade toroidal.
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O desempenho diferenciado das céapsulas nacionais toroidais, em relacéo as
capsulas russas, deve ser analisado com ceticismo, pois a imprecisdo dos métodos
de calibracdo, tanto da pressdo quanto da temperatura, sdo consideraveis.
Entretanto pode-se afirmar, com certeza, que a capsula nacional toroidal apresenta
comportamento equivalente as capsulas importadas sob altas pressbes e altas
temperaturas.

Para a calibracdo de presséo das capsulas nacionais toroidais foi utilizado o
meétodo de transicdo de materiais calibrantes, tais como o Bi, de acordo com o que
foi explicado na metodologia. Segundo os dados obtidos por esse método, a
pressdo de 2,55GPa correspondeu a 7,5MPa de pressao hidraulica. Para as
capsulas toroidais importadas a pressdo hidraulica foi igual a anterior
(correspondente a 8,0MPa de presséao hidraulica).

A calibracdo da temperatura das capsulas nacionais toroidais foi realizada
utilizando o método da fusdo dos metais sob alta presséo, conforme indicado na
metodologia, ou seja, conforme indicado o diagrama de equilibrio termodinamico do
cobre (Cannon, 1974), sob pressdo de 2,55GPa a temperatura de fusdo é de

1200°C. Os resultados desse experimento sdo apresentados na tabela 6.18.

Tabela 6. 18 — Resultado da calibracdo da temperatura com as capsulas

deformaveis usadas no DAP tipo bigorna com concavidade toroidal.

Corrente |Voltagem Resultados:
aplicada: |aplicada: Capsula Nacional: Capsula Importada:
400 2,36 Auséncia de fusao; Auséncia de fusao;
500 2,66 Idem; ldem;
600 3,00 Idem; ldem;
700 3,17 ldem; Idem;
800 3,36 Idem; ldem;
850 3,46 Idem; ldem,;
900 3,66 Fuséo de algumas partes do Fuséo completa do fio de
fio de cobre. cobre.

Obs.: Todas as capsulas foram submetidas a 2,55GPa durante a calibracéo.

No ensaio de calibracdo de temperatura, para as capsulas nacionais

toroidais, foi realizada uma tentativa de sintese sob 5GPa com a corrente de 900A,
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obtida na tabela anterior. O resultado foi a formacdo de pequenos cristais de
diamantes, na forma de pd e micropd, visualizados apenas com lupas ou
microscopios. Este fato comprovou o sucesso da calibracao.

O melhor desempenho das capsulas toroidais importadas na calibracdo da
temperatura pode ser explicado pelas suas caracteristicas singulares, pois estas
capsulas foram fabricadas pela usinagem de rochas calciticas (pedra litogréfica), ao
contrario das capsulas toroidais nacionais que foram feitas por compactacdo e
sinterizacdo de uma mistura de pos de calcita com resina. A carbonizacdo da
capsula toroidal nacional submetida a sintese descrita anteriormente pode ser

observado na figura 6.58. 15mm

L

Figura 6. 58 — Capsula com aglomerado apdés ser submetida a 900A e

aproximadamente 5GPa.

Todas as capsulas toroidais nacionais utilizadas nesse experimento foram
fabricadas a partir da mistura de calcita de Cachoeiro de Itapemirim/ES com resina
de alcool polivinilico, conforme procedimento descrito na metodologia e em
experimentos anteriores. Em todos o0s experimentos desse ensaio se utilizou a

mistura reativa proveniente da Ucrania.

6.8. Testes das Capsulas Sob Condi¢gdes Reais de Sintese / Sinterizagéo.

Para a sintese:

Foram realizados testes, em conformidade com a metodologia, com as
capsulas deforméaveis fabricadas a base da mistura de calcita de Cachoeiro de
Itapemirim/ES com 10% ~ 15% de resina de alcool polivinilico. As mistura reativas
empregadas nos experimentos foram provenientes da Ucrania. A sintese foi
realizada com sucesso, sem apresentar uma carbonizacdo excessiva, em
comparacdo com os resultados obtidos com as capsulas russas. Ndo foram

registradas explosdes durante o processo, apenas no alivio de pressao, num
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patamar inferior aos das capsulas importadas, conforme ja descrito nos resultados
dos destes sobre estudo da altura inicial ou massa.

Em relacdo ao rendimento do processo, para 100MPa de presséo hidraulica
(equivalente @,0GPa de presséo na camara), a quantidade de diamantes formados
utiizando as capsulas nacionais foi visivelmente superior ao obtido com as
capsulas importadas, figuras 6.59 e 6.60. As explicacbes para este fato devem
estar relacionadas a dois importantes fatores: 1 — A capsula nacional apresenta, no
seu interior, uma distribuicdo de alta pressdo mais uniforme que a capsula
importada, para um mesmo nivel de pressao hidraulica. 2 — A carbonizacdo da
capsula nacional ocorre de tal forma que funciona como um “tubo aquecedor”,
causando um aquecimento mais uniforme da mistura submetida a alta pressao.

As capsulas nacionais permitiram realizar a sintese dos pos de damantes
com produtividade de 30 quilates por operacao, resultado superior ao das capsulas

russas, aproximadamente 20 quilates por operacao (Bobrovnitchii, 2003).

Figura 6. 59 — Aglomerados obtidos com as capsulas importadas submetidas a
100MPa de pressdao hidraulica, durante 10min e com corrente inicial de
aquecimento de 875A. (Diametro médio dos aglomerados: 33mm). A distribuicdo

dos diamantes concentrou-se no centro do aglomerado.

Figura 6. 60 — Aglomerados obtidos com as capsulas nacionais submetidas a
100MPa de pressdao hidraulica, durante 10min e com corrente inicial de
aguecimento de 875A. (Diametro médio dos aglomerados: 33mm). A distribuicdo

dos diamantes foi mais homogénea.
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Para a sinterizacao:

A sinterizacdo do diamante em pdés (granulometria entre 10mm e 15nmm) foi

realizada conforme a descricdo na metodologia. A presséao hidraulica aplicada foi de

16MPa e a corrente elétrica variou até 900A. Por calibracbes de pressédo e

temperatura realizadas, sabe-se que o valor da pressdo hidraulica empregada

corresponde a 8,0GPa e a corrente elétrica de 650A equivaleu a temperaturas da

ordem de 1400°C (valor determinado pela fusdo do cobre a 8,0GPa). Os resultados

sdo descritos na tabela 6.19.

Tabela 6. 19 — Resultados do experimento sobre sinterizagcdo do p6é de diamante

com 5% de cobalto.

Presséo Corrente
Hidraulica elétrica
Amostra _ _ Voltagem: Resultados:
aplicada aplicada
(MPa) (A):
1* 15 = Exploséo
2* 15 = Exploséo
16 400 3,42 = N&o houve sinterizagao
4 16 500 3,53 = Nao houve sinterizacao
= Houve sinterizacdo, inicio de
5 16 650® 400 | 4,3® 3,8 .
fuséo do fio cobre.
6 14 = Exploséo.
750® 500® = Houve sinterizacdo e fuséo
7 16 6,00 _
900 completa do fio de cobre.
Obs.: (*) — Essas capsulas ndo estavam empregando anel polimérico em torno

da periferia, o que deve ter causado ma formacdo da gaxeta e,
consequentemente, a explosdo (todas as explosdes ocorreram durante o
aumento da pressao).

O tempo de sinterizacdo de todas as amostras foi de 60 segundos.

A carbonizacdo da capsula, que foi fabricada com a mistura de calcita de

Cachoeiro de Itapemirim/ES com 10% de resina de alcool polivinilico, foi elevada,

figura

6.61, contudo ndo ocorreram explosbes durante a aplicacdo de corrente

elétrica. Foi interessante observar a brusca queda de corrente e 0 aumento da
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voltagem quando o patamar de 650A foi ultrapassado. Esse fendbmeno deve estar
relacionado ao sucesso da sinterizagdo. O aglomerado sinterizado é apresentado
nas figuras 6.62 e 6.63.

16,950mm

Figura 6. 61 — Capsula deforméavel toroidal apds ser submetida ao processo de
sinterizacdo a 8GPa e temperaturas superiores a 1400°C. (Diametro médio das

capsulas: 16,50mm).

Figura 6. 62 — Aglomerado obtido ap0s a sinterizagdo a 8GPa e temperaturas

superiores a 1400°C. (Diametro médio e altura média do aglomerado igual a 5,0mm

e 6,50mm, respectivamente).

F 2000
H102633

Figura 6. 63 — MEV do aglomerado obtido ap0s a sinterizacdo a 8GPa e

temperaturas superiores a 1400°C.
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CAPITULO VIl — Conclusdes:

Por meio das analises por raios-x pode-se concluir que, qualitativamente, existem
diferencas significativas, em relacdo aos minerais presente, entre as calcitas Russa

e nacionais, sendo essa Ultima bastante semelhante entre si.

As morfologias e granulometrias dos pés dos materiais ceramicos estao
diretamente relacionadas a resisténcia mecanica e distribuicdo do carregamento

das capsulas sobre os DAP.

A andlise quimica néo indicou diferencgas significativas entre as calcitas, exceto pelo
elevado teor de ferro da calcita Russa em relacdo as demais. Esse fato deve ter
influenciado desempenho tanto da calcita Russa quanto do filito durante a geracao
da lata pressdo nos ensaios com as bigornas de Bridgman, apresentado mais
adiante.

De um modo geral se pode observar que os materiais em pd que apresentaram
uma distribuicdo granulométrica semelhante ao da calcita Russa também
apresentaram bons resultados (resisténcia ao cisalhamento) nos ensaios de

compressibilidade realizados nas bigornas de Bridgman.

Pela andlise térmica pode-se concluir que as calcitas encontradas no Brasil

apresentaram niveis de pureza mais elevados que a calcita importada.

Utilizando as bigornas de Bridgman de metal duro foi investigada a influéncia da
temperatura de pré-secagem sobre a altura critica das amostras. Analisando 0s
graficos pode-se concluir que as alturas criticas, independentes do tipo de resina
utilizada, e se comparadas aos resultados obtidos com as amostras fabricadas
apenas com material ceramico, ndo sao influenciadas significativamente pelo uso
de resinas e pela temperatura. De um modo geral, observou-se que:

Para a mistura com resina poliéster ndao houve variacdo da altura

critica;
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Para a mistura feita com alcool polivinilico a influencia da temperatura
sobre a altura critica, dentro da faixa de temperatura investigada, foi
benéfica;

Para a mistura feita com resina epOxi notou-se que a altura critica

variou com a aplicacao da temperatura.

A determinacao do coeficiente de multiplicacdo de presséo revelou que a calcita de
origem Russa possui uma maior capacidade de converter a pressao hidraulica em

alta pressao.

As bigornas fabricadas de aco rapido apresentaram algumas deformacdes plasticas
guando trabalhadas com aragonita. Esse material concentrou pressao no centro da
superficie de trabalho de tal forma que, ao se trabalhar com pressdes acima de
3,0MPa, ocorriam explosdes pequenas durante o alivio de pressdo, seguida de

deformacdes plasticas de elevado valor, 0,12mm.

Em relacdo a granulometria pode-se afirmar:

= As explosGes que ocorreram nas capsulas feitas com granulometria maiores
devem-se a menor forca de atrito entre as particulas grandes quando
comparadas ao atrito entre as particulas pequenas das capsulas feitas com
granulometrias menores. As forcas de atrito estdo diretamente ligadas a
formacdo da espessura (ou altura) da gaxeta da capsula durante a
compressao, conforme estudado nas bigornas de Bridgman.

* N&o ha evidéncia que a granulometria influéncia na carbonizacdo. Esta
provavelmente esta relacionada apenas com o material ceramico, a qual a
capsula é feita, e o ligante utilizado, principalmente.

A conclusdo em relagdo ao tipo de ligante é que a resisténcia mecéanica
proporcionada pelo ligante a capsula ndo é o fator principal a ser considerado na
escolha da resina. O ligante deve contribuir com a resisténcia mecanica da capsula
durante a montagem da mistura reativa, pois a capsula tem que ter alguma
resisténcia, sendo a pressdo de nontagem da mistura reativa causa trincas em
toda secdo longitudinal da capsula, que tornam-se concentradores de tensao.

Durante a aplicacdo da alta pressdo (na fase do aumento nos estagios iniciais), o
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ligante deve proporcionar a capsula uma resisténcia mecanica determinada (que
nao pode ser nem muito alta e nem muito baixa), para garantir uma boa formacao
de gaxeta a partir da deformacdo elasto-plastica da periferia da capsula. Ja sob
pressbes mais elevadas e sob altas temperaturas, a resisténcia mecéanica da
capsula deve-se ao tipo, tamanho (granulometria) e morfologia do p6é do material
ceramico empregado. A influéncia do ligante nessa etapa ndo é mais benéfica, pois

esta relacionada somente com a carbonizagéo.

Da analise dos experimentos sobre a quantidade de ligante pode-se concluir que o
uso de resina como ligante na mistura estd condicionada a uma quantidade
otimizada que fornece melhor desempenho durante o0 processo de
sintese/sinterizacdo, menor possibilidade de carbonizacdo, menor possibilidade de
explosdao durante o alivio de pressdo (descarregamento), maior durabilidade das

matrizes de compactacao usadas na fabricacdo das capsulas e maior vida atil dos
DAP.

Algumas conclusdes do estudo da temperatura de pré-secagem foram:
= A fabricacdo de capsulas sem o uso da pré-secagem foi inviavel
devido ao excessivo desgaste da matriz de compactacdo, causado
pelo atrito entre a pasta, formada pelo material ceramico de elevada
umidade, e as superficies metalicas deslizantes da matriz;
= Cada resina, e po ceramico, tém a sua temperatura de pré-secagem
adequada, mas uma otimizacdo em relacdo a desgaste da matriz
versus temperatura de secagem, considerando ainda a quantidade de
resina e o tipo de pd ceramico utilizado, se torna racional para a

diminuic&o dos custos de fabricacdo das capsulas;

A experiéncia com a temperatura de secagem demonstrou que a faixa de para a
sinterizagdo varia entre 120°C a 160°C, dependendo da temperatura de pré-

secagem, considerando a resina de alcool polivinilico;

Em relagcdo ao rendimento do processo, para 100MPa de pressao hidraulica
(equivalente @ 5,0GPa de pressdao na camara), a quantidade de diamantes

formados utilizando as cépsulas nacionais foram visivelmente superiores as
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capsulas importadas. As explicacbes para este fato devem estar elacionadas a
dois importantes fatores: 1 — A cpsula nacional apresenta, no seu interior, uma
distribuicdo de alta pressdo mais uniforme que a capsula importada, para um
mesmo nivel de presséo hidraulica. 2 — A carboniza¢do da capsula nacional ocorre
de tal forma que funciona como um “tubo aquecedor” de espessura fina, causando
um aquecimento mais uniforme da mistura submetida a alta pressao. As capsulas
nacionais permitiram realizar a sintese dos p6s de diamantes com produtividade de
30 quilates por operacdo, resultado superior ao das capsulas russas,

aproximadamente 20 quilates por operacgao.
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(desenho RBEMD-15-01-401> dave ser fetlo de acordo com a kigorna = -
(desenho BBMD-15-01-201) até se okter o dmenso ‘F*. 3 |BBMD-15-01-401 | Anel Interno |2 |0.34Kg| Ago VW-3
15 - Prensar simutdneamenie o nnel hterno (desenhp
BBMD-15-01-401) Juhto coh u kigorhn <desenha BBMD-15—(01-E0D ho 2 |BBMD-15-D2-402 |Anel Intermediario| 2 |0.63Kg |Ago AISI-4140
bloco de ankis (BBMD-15-02-001CONJ).
2 — Aquecer o conjunto até PO0°C e debxar resfrir ao forno 1 |BBMD-15-02-401 Anel externo 2 |143Kg [Ago AISI-4140
3 — Acpbamento flnal ten aue ser fefto conforne este desenho, N°® Codigo Descrigéo Qt.| Peso Material
4 - DimensBes con asteriscos sdo para referéncle Ctga,
Rev.Folha | N° do Doc | Rukrica] Data| BBMD-13-01-001CONJ
[Desenhista | victor Crespo Py
Revisor GS.Babrovritchi w_@O rhao de
Folhai I | Folhas' 1| Serle | Peso | Esc, [ o= tS™ [AMRamalho Bridgman
UENF » 0D Setor|qs BabrovHtchl ey
=3 5,12kg| 1!1 ok LavAv [r sanchez
CCT/LAMAV D. do CCT [HR.Paesr.
2 3 4 5 _ 3
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8§
m\u
1.6 &
_Nl_h_ 1. A superfticie “C" deve ser
trabolhada de acordo com a peca B
% % ) BBMD-15-01-401 até se obter o
e I N I S I B tamanho "D
0 5 § 2 2. DimensBes entre parénteses
~ sertio alcancoadas depols da I
montagem, conforme o desenho BB
MD—15-01-001CONJ.
3. ¥ Dimensdo para referéncia.
C

1 |BIMD-15-02-401| Anel exterho 2 |1.45Kg|Aco AISI-4140

BBMD-15-01-401
2 |BBMD-15-02-402|Anel IntermediGrio| 2 |0.63Kg|Ago ALSI-4140

N° Codigo Descrigao Qt. | Peso | Material
Cddiga
Rev.[Folha | N* db Doc. [Rubrica| Data| BBMD—13-02-001CONJ
Desenhlista | Victar Crespo D _U
gl-yiq o| n T
Sue D Revisor GS.Bobrovnitchi w ﬁ O_ _
Folhat 1 [Folhast 1 | Série | Peso |Esc. ?“ﬂ_mﬂp AMRamatho Cco e aneis
C. do Setor|ssRobrovnitchil
sz_” p m‘om_AD H_.“_. Cola LAMAV [Ruken Senchéz -
CCT/LAMAV 1. do CCT |H.RPaesJr.
2 3 _ z 5 6
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102-20-G1-andd

1,6
20,2%
[~
A
N
)
2
%
\0
—_ p— 0 =
g !
/ 7WL
2ex
1- DimensBes entre parénteses serdo
alcangodas depois do montagem,
conforme o odesenho BBMD-15-01-00LCONJ.
2- % DimensBes para referéncia, £
%
Detalhe A 9
Escs 4l
codigo
BEMD-15-01-201
TTia Sérle| Peso | Esc.
Rev.|Folha| N do Joc. [Rubrica|Data ,
Desenhista | Victar craspo B|QOPNQ 2.7kg il
Revisor G Bokaravaltchul
ProJetista [AMRanalho Folho: |Folhasi
C. do Setor|gs.Ackrovnitchif Moteriab UENF
Coka LAMAV |G S Rokravnitchll WC 94z _|_ 6% CO
D, da CCT |HRPoesI CCT/LAMAV
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10¥-10-GT1-TWdd

A |o.06

€]

F
/ 3,825

BBMD-15-01-201

1°34'33"
<

1- Fozer tratomento térmico para okter o dureza entre 48-52 Rc.

®7055¢
(#55%)
B4 4342%

Y

\

30°
__/ -—
Detalhe A
19.8 /d Escalo 411
20.2 EC

£2—- A superficle ‘E” deve ser reftificada de acordo com a pega
BBMD-13-01-201 até se obter o tamanho “F“.

3— Dimens8o entre parentesls ser&oc alcangadas depols da montagem,

conforme o desenho BBMD-13-01-001CONJ.
4— * Dimens8o para refereéncla.

7 (V)

I

0.4%

Codipa’
BEMD—-15-01-401
Trdn Sérile| Peso |Esc.
ReV.|Folha| N° do Doc. |Rubkrica|Data
lesenhista | Victer crecho Anel Interno |P 0,34Kg| 211
Revisor G.S.Bokravnhchi
ProJetista [AMRamalho Folha:1l|Folhas: 1
C. do Setor|gs.AckravnHchil Foterial UENF
Cdo LAMAV [R Sanchez A O \/\/\/_3
D. do CCT [H.R.PaesJr. g CCT/LAMAV




174

205 —20-G1-aWeg o5 <V>

19,8

1,E</ \

1°5‘4 '334

L°54/55.

—»

I
®68,75:%

®100%,
I
1
|
|

1,§/

Conlicidade 1115% /

1-Fazer tratamento térmico para obter dureza entre 48-32 RcC
2-Dimenstes entre parentesis serfo alcangadas depols da usihoagem das
pecas BBMD-19-02-40L e BBMD-13-02-402, conforme desenho
BBAR-15-02-CONJ.

3- X Dimensdo paro referéncia.

~ BBMD-15-02-402

Trhio Sérle| Peso|Esc.
Rev.|Folha] N* do Dor. |Rubrica|Data Anel
Desenhista | victor Grespo L , P 0,63Kg| 1:1
Revisor |assabrowichi Intermediario
Projetista | AMRamalho Folhotl|Folhast 1
C. do Se+tor|LS.BabrovnHchi Naterkt
e e AIST 4140 | corrmmy

D. to CCT HR.PaesJr,
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204—-20-CS1-UWEE o5 <w

19,8
]
& Le/ \
N
2 .
&
>
0
qﬂ
- T
29 N
o - 1N
= o
8 O
8
16
ANl

Conlcidade 1115% /

1-Fazer tratamento térmico para obter dureza entre 48-32 Rc.
2-Dimenstes entre parentesis sero alcangadas depois do usihagem das

pecas BBMD-19-02-401 e BBMD-15-02—-402, conforme desenho
BBAR-15-02-CONJ.

3—- % Dimensdo para referéncia.

Cdigo'
BEMD-15-02-402

Trbula Sérle| Peso |Esc.
Rev:|Folha| N* do Doc. | Rubrica|Data
Iesenhista | Victor Crespa An e l . P 0,63Kg| 1:1
Revisor | sBobrovrfichl Intermediario
Projetista | AMRamalho Folhotl|F olhost L
% st " AIS[ 414g | UENF
D. do CCT |HR.PoesJr. CCT/LAMAV
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_ 2 3 4 5 _ 6
B
TN
\ e v
&
NS &)
= w0 “M.
M ~
(=]
iR
T
8
@& % s
T 1 N 11 _ o
B o
¥ &
§ 1. Fazer trntamento 1érmico para obter oureza entre 40.44Rc
2. A superficle ‘A deve ser tranbalhnda segundo a pega
BBMD-15-02-402 até& obter o tamarnho “B’. As pagos formam
wo_:mm e deven ser testodns em conjunto.
, ¥ Dmensdo para referéncila,
4, Dimehs3es ehtre poré&hteses sekda alcahgndas depols do
16 montagem, conforme o desenho BBND-15-01-001CONJ
/
Cidiga,
. \ Rev.Folha[N® do Toc |Rukrical Data | BBMD-15-02—-401
vﬂwumM oﬂmumm Desenhisto | Victor Creapo P
el Revisor GS.Bobrovnltchi
Folho! 1 Folhast 1| Série | Peso | Esc. Frof=ts+a | AMRamalho Anel Externo
UENF €. do Se=tor|GS.Bobrovnitchi ey
P 1,45Kg| 111 oo LaMAV [R sonchaz
CCT/LAMAV B do T TWRPaes AIST 4140
T _ 2 3 z 5 _ 6
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1x45°
10#-10-CI1-803S 2,
Y B
= S
-
[ ——

Dimensties néo especificadas
usar tolerdncla 0,2mm M4

= SCDB-15-01-401

Série| Peso |Esc,

Titulo
Rev.|Folha| N* do Doc. |Rubrica|Data
Desenhista | victar craspa Anel suporte superior (P 2.68Kg| 1:1
Revisor G.S.Bobrovnitch|
ProJjetista [AMRoamalho Folhotl|F olhast1
C. do Setor|GS.Bobrovnitchi Moberial
UENF

Caa LaNav_[R, Sonchéz AIST 1020 CCT/LAMAV

D. to CCT |H.R.Poeer.
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1x45°
EQ0Y-10—-CT-d03S
2,
ol 8a
g 1
ol
A R
Dimenses nbéo especificadas
usar tolerdncla x0,2mm 10
Colpa’
SCDB-15-01-403
Truln Série| Peso |Esc.
Rev.|Falha| N° do Doc. |Rubrica|Data
Desenhista | Victor trecpo Anel Suporte Inferior (P 2,70Kg 1:]_
Revisar G.S BokravnHchil
ProJjetista [ AMRamalho Folhatl|Folhast 1
C. do Setar|gs3Bokrawitdhil Maverial
TYETYATEReS AIST 1020 | wiy,
D. do CCT | HRPaesr. CCT/LAMAV
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Dimenses nbéo especificadas
usar tolerdncla de *0,2mm

20¥-10-C1-4d3s <7/
+0,L
$21035 1x45°
! !
V] |
B |
% | ) 3
% | ¥
1x45° f 160
N
Vista simplificada
de B
A
A A

Coofpa’

SCDB-015-01-40¢2

Triulo

Série| Peso |Esc.

ReVv.|Folha| N° to Doc. |Rubrica|Data

Desenhista | Victor crespo ANEL GU I A P 2,73Kg 1:8
Revisar G.S BokravnHchil

ProJetista | AMRamalho Folhail|Folhos 1

C. do Set

= o s e T AIST 1020 | JUENF

ID. do CCT | HR.PaesJr. CCT/LAMAV
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Y0¥ —-10-GI-HT3S

Dimenses néo especificadas
usar tolerdncla de 0,2mm

$2102448
135,508

19

Coupaer
SCDB-15-01-404
Trla Série| Peso |Esc.
ReVv.|Folha| N° to Doc. |Rubrica|Data
Desenhista | Victor crespo A N E |_ B A S E P 2,40Kg 1:]_
Revisar G.S BokravnHchil
ProJetista | AMRamalho Folhail|fFolhos 1
C. do Setar|gsBok Hechll Muterial
oo v [B Suncr AISI 1020 VENF
[D. do CCT HR.Paes.Jr.




182

FNO3J100-10-403d

2150
%40
2
. {5‘5& °
N
™)
o
n
®26
]
T] > v,'f.. 'a
S ) \
Q \j
)
o i
\
830
4 DCDB-01-404 Bucha de Desmonte Ago AISI 4140 0,2 kg 1
3 DCDB-04-403 Pistao Inferior Ago AISI 4140 0,2 kg 1
2 DCDB-01-402 Recipiente Aco AISI 4140 16,7 Kg 1
1 DCDB-04-40L Pistdo Superior Aco AISI 4140 10,4 kg 1
N CADIGO DESCRICAD MATERIAL PESO | QUANT.
“ DCDB-01-001CONJ
- — e Truls Dispositivo de Série| Peso |Esc.
ev.Jfohol N Bo Joc |RubritatBate) compactacdo de discos
Desenhista | Victor crespo Bi ol P 7.5Kg 1:]_
Revisar G.S BokravnHchil para QBS Idlgor‘no.s <
ProJetista | AMRamalho ricgman FolhailfFolhos 1
C do SetarGsBokravnHchil Muterial
C.bo LAMAV  [Ruben SonchEs UENF
[D. do CCT HR.Paes.Jr. CCT/LAMAV
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10¥-10-4030

ViV

73
d§k
67
52
¥
T ;7/ LS/
n o0
o ) kS $
\ 2 Q §
g f}
X . A’>\6 >
70,04] 70,02
1x45°

Detalhe A
Escala 31

\ Nesta superficie
ndo admfte-se furo.

Obs.: Tolerdncias ndo Indicacdos sao *0,2mm
Temperor e revenlr entre 44-48Rc

- DCDB-01-401
Trula Série| Peso |Esc.
ReV.|Folha| N° to Doc. |Rubrica|Data
Desenhista | Victor trespo Pistdo Superior P 0,4 kg 1:]_
Revisar G.S Bokravntchil
Frojetista | AMRamalho Folha!l|fFolhos 1
C do Setar|gsBokrawitdhi Mabarial
C.oo LAMAV  |Ruben SonchEs A(;_O AISI 4140 UENF
D. do CCT | HR.PaesJr. CCT/LAMAV
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0¥ -10-4030d E?(%)

50

n

Y
g Re)
g A . ) . . | B
v, ] s
- ly

2x45°

1x45°

Obs.: Tolerdncias ndo Indicacdos sdo *0,2mm
Temperor e revenir entre 44-40Rc

Colpa’
DCDB-01-402

Trula Série| Peso | Esc.
Rev.|Falha| N° do Doc. |Rubrica|Data
Desenhista | Victor trecpo Recipiente P 6.7 kg 1:]_
Revisar G.S Bokravntchil
ProJetista | AMRamalho Folhatl|fFolhos! 1
C. do Setar|gsBobravnitdhii Materiat
L oo LAMAV  [Ruben SonchEa A(;_O AISI 4140 UENF
D. do CCT | HR.PaesJr. CCT/LAMAV
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€0v—-10-4090a
V()

25

10 Nesto superficie
1x45° ndo oomite—-se furo

L6
2 =5

Y3 T oY
Q o
8
" 0,02
\_1x45*
A0,04

\ \
Detalhe A
Esc. =>81

0.5

Obs.: Tolerdncias ndo Indicacdos sao *0,2mm
Temperor e revenlr entre 44-48Rc

£oupa
DCDB-01-403
Truls Série| Peso |Esc.
Rev.|[Folho| N° to Doc. |Rubrica| Data
Deserhista | Mictor brecpo Plstéo Inferlor P 0.2 kg 1:1
Revisar G.SBokravnhchill
ProJetista | AMRamalho Folhatl|Folhos 1
€. do Setar|cS3obravnHdhli Matarial
F o e [ruben Sanches Aco AISI 4140 JENF
D. do CCT | HR.PaesJr. CCT/LAMAV




186

¥0¥y-10—-8030 Ey

33

950
2403

1x435°
1x435°

Obs.: Tolerdncias ndo Indicacdos sao *0,2mm

- DCDB-01-404

Truls. Série| Peso | Esc.
Rev.|Falho| N° do Doc. |Rubrica| Data
Deserhista | Victor trecp Bucha de Desmonte [P 0.2kg | 111
Revisar G.SBokravnhchll
ProJetista | AMRamalho Folhatl|Folhos 1

C da Setar|gs3Bobravnrtcu Maverial
E.oo LAMAV  |Ruben Sanchés A(;_O AIST 4140 UENF
CCT/LAMAV

[D. @0 CCT HR.PaesJr,




187

| #51
CNODT00-T0-0£9aN ‘

o 8282 ¥’¢ 1
2x45° \<_ _
T\

)4
N\ -
| 3
21
$30.2
451
el
9151
5 | MD630-01-405 Cilindro de Apoio 157ka | AISI 4140 1
4 | MD630-01-404 Pistao Inferior 135kg | AIS14140] 1
3 | MD630-01-403 | Recipiente de Pressdo| 19:kg | AISI4140| 1
2 | MD630-01-402 Pino Likg | AlS14140] 2
1 | MD630-01-401 Pistao Supe[ior 1slkg | AIS| 4140 1
N°| CODIGO DESCRICAO PESO| MAT. |[Qt.
" MD630-01-001CONJ
e Molde para a Série_| Peso |Escala
Rev. [Folha| N° do bocumento| Rubrica | Data : =
Desenhista [ Victor Crespo ,fabrlcagao das P 9.46Kg [ 1:1
Revisor | G.S.Bobrovnitchi capsulas da prensa
Projetista | A. M. Ramalho de 630Ton Folha: 1 |Folhas: 1
e UENF
Diretor do CCT H.R.Paes Jr. CCT/LAMAV
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1
10¥-10-0E9AW EVAQYD)
72

Ao.e]
A
\b <
@
2x45°
f\“"e& B
Laxas ! 60
&0 AT002]
A
6
L4
0.3
S \ i
. ae
We
%
-
Detalhe B \ Lg PR
Esc.=>21 / Sl e
V)
S E—
é”/ £ 2.4

Obs.t A superffcle do detalhe ‘B’ deve ser acabkamento superficfal alizado
por melo de lxa flha e toleréinclas n8o Indicadas sdo +0,2 mm,

Temperar e revenir entre 44-48Rc

MD630-01-401

Truls Série| Peso [Escala
Rev.[Faha|N° do Doc|Rubrica|[Data
Deserhista | Victor Crespo Pistdo Superior [P 0.6kg | 1t]
Revisor |6.sBobrovrtchi
ProJetista | AMRamalho Folhai 1 [Folhost 1
F do Se¥or (G.5Bobrovnitchil Watariat
[ oo LAMAV R, Sanches A(;_O AISI 4140 UENF
[0. da CCT |HR.Po.es Jr. CCT/LAMAV
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[1x45°

VASYS

60°

—~—97 SEar—

82

1) Temperor e revenir entre 46-50 RC.

2) Ruant: 2
~ MD630-01-402
Trula Série | Peso [Escala
Rev.|Falho|N® do Doc|Rubrica|{Dota .
Desenhista |Victor Crespa P INOo P 0,02Kg| 2:1
Revisor [GSBobrovnitchi
Projetista | AMRamalho Folhail[Folhos 1
L da Setor [GS,Bobrovnitchi Mabarial
C. do LANAV [R, Sanches A(;_O AISI 4140 UENF
D. da CCT |HR.Paes Jr. CCT/LAMAV
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E0Y-10-0E9aW

WAV

- \ 2x45°
2,9%x43° 2,9%x30° | | g
g? o
) - o 1]
= 8
%5/ Q

(0,03

60

0,2 mm,

1> Dimens8es n&o especificadas devem ser feitas com tolerdncia de

2) Temperar e revenlr entre 40—44 HRC.

- MD630-01-403

Triulo

Sérle| Peso |Escala

Rev.|Folha|N° do Doc|Rubrica| Datal Recfpie n_te Ol o

Desenhista | AM.Ramalho N p 7,92Kg 1t1

Revicor |AMRamalho P ressfo

Pro fetista [A.MRamalha Folha. 1 |Folhas: 1

[ do Setor [gs.3abrovnrichi Vabmrkl

€. do LANAV |GSBobrovritchil AGO AIST 4140 UENF
CCT/LAMAV

D. oo CCT |HRPaes Jr.
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Y0¥ -10-0E€9aNW

#504

YAV

1x45°
6
14:%E
5 0.3 L6
:513
/7Z Sx
| e
= o u wool¥ s
B b — g e 45
S Y Q7 5 SRS
1 X/ s
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-
2.4
0,5%45°
c0
30

1> A superficle 'B' deve ter acabamento superficlal ollsado por melo de
lixa fino. e tolerdncioas ndo indicadas sao *+0,2mm
2) Temperar e revenlr entre 44-48 HRc,

Colpa’
MD630-01-404
Truls. Série| Peso | Esc.
Rev.|[Falha| N* do Doc. |[Rubrica|Data
Deserhista | Victar Craspo Pistdo Inferior |P 0,35Kg| 2
Revisor G.S BokravnHchi
ProJetista |AM.Ramalho Folhatl[Folhas 1
C da SetarnGsBobrawntchf Materiat
oo LaMAY  |R Sanches A(;_O AISI 4140 UENF
[D. do CCT HRPaesdr, CCT/LAMAV
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S0y—-10-0E9TNW

2,5x45° \ £.9x49
EE o
- - o N
n 8|

_*

4
o4 2,5x45"
40

Obs: DimensBes nlo especificadas devem ser feltas com toleréncia de 0.2
mm .

Conlpa’

MD630-01-402

Truls Série| Peso [Escala

Rev.|Faha/N® do Doc.[Rubrica|Data
Deserhista | Victor Crospa Cilindro de Apoio |P 0.57Kg| P11

Revisor |6.sBobrovrtchi

Projetista | AM.Ramalho Folha! 1 [Folhas! 1
[ do Se%or G.5Bobrovnitchi bt UENF

[ oo LAMAV R, Sanches A(;_O AISI 4140
CCT/LAMAV

D. da CCT |HR.Po.es Jr.
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D6
s
#97,9
2
; : /_ Detalhe A
Esc. 41
o7 3
4
~ .
N
O 5
\0
©
NNIE
<
n o
=)
: SN
? ' \ o
2
/_7
—— 00—
]
d O
@180
7 MD2500-01-407 Bloco de Apolo 11,3Kg AISI-1020 1
6 MD23500-01-406 Reciplente de Pressfo | 16,4Kg AISI-4140 1
5 MD2500-01-405 Pistao Superior 1,6Kg AISI-4140 1
4 MD2500-01-404 Pisté&o Inferfor 0,5Kg AISI-4140 1
3 MD2500-01-403 Piho 0,75Kg AISI—4140 2
2 MD2300-01-402 Pistdo 2 LIKg AISI-1020 1
1 MD23500—-01-401 Pistdo 1 1,6Kg AISI-1020 1
N° Cadigo Descricto Peso Mat, Rt.
Cdigo
MD2500-01-001CONJ
Truln. Série| Peso |Esc.
Rev.[Foha| N° do Doc. |Rubrica|Data| Molde para fabricagdo
Deserhista | ictor orespo das clpsulas da prensalP 33,25kg| :p
Revisar  |Gsdokrawnitchil de 2500 Ton.
ProJetista | AMRanalho FolhailfFolhos! 1
C. do Setor|gsBokravnitchil Mobarial
C oo LAMAV R Sanches AISI 4140 UENF
D. do CCT | HRPaesJr. CCT/LAMAV




194

10v—-10-00S2aN a\,7

73
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2x45°
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Tolerdncios ndo indicadas igual o 0,Imm

= MD2500-01-401

— Sérle| Peso |Esc.
RevV.|Folha| N* db Doc. |Rubrica | Do.ta . ~
Desenhista | Victar craspa P | S —t Q O ]_ P LeKg 1)5 Il
Revisor G.S.Bobrovritchi|
Projetista |AMRomalha Folhatl|Folhast 1
C do Se<or|GsBobrovntchi Moterkl
Codo LAMAV |R. Sanches A (; O ]_ O 8 O CCH’?LI\A]L_AV

D. do CCT |H.RPoeer.
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60
2x45° 10 Ny
Y |
| Lx45°
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™ s oo @
s g
N
30
65

Tolerdmncias ndo indicadas valem £0,5mm,

Conipa

MDe2500-0

1-40¢

D. do CCT

—— Sérle| Peso |Esc,

Rev.|Falha| N* do Doc. |Rubrica|Data . ~
[Desenhista | Victor Crecpa P | S —t Q O 8 P 1IKg 1)5t1
Revisar G.S BokravnHchil
Projetista | AMRamalho Folhail|[Folhos 1
C do Setar|Gs3obravnrtcdu aserial
C.bo LAMAV |R Sanches A ]_0 80 UENF

¢O CCT/LAMAYV

HR.PaesJr,
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£0%7-10—-00S2aW ;7 <1,6 )

<
/

¢30—0,(IE5

138

Tolerénclas nto Indicadas Igual a £0,05mm

Tratamento térmico 44—-48 HRcC
RQuants 2 pecas.

Codipa
MD2500-01-403
o Série| Peso |Esc.
Rev.|Falha| N* do Doc. |Rubrica|Data .
Desenhista | Victor Drecpo P |m O P 0.76Kg 1I1
Revisar G.S Bokravnchil
Projetista | AMRamalho Folhatl[Folhos! 1
C do SetanGsBobravnrtchui Haterial
C.bo LAMAV |R Sanches A(;o 4]_40 UENF
[D. do CCT HRPaesJr. ceT/LAnay
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Y0¥ —-10-00ScSaN as
Detalhe B \/ <\/)

’d

Detoalhe C C
3,3

4,835

N\
$ %
S/ \
3
»; A
S Y
ny . Y=
=4 25| 2o 2el )3 3| 75 2
|°\Jl__—‘°__nl_—— £ R ol 0 n 4—B
'8 8 9 o Bl ol
= s| s s s| 8| 8| ©
N
& 4,8:%"
20 -
3/ 8,3nf
40

1. Tratamento térmico 44-48 HRC;

2. Tolertnclos ndo Indicadas valem £0,1mm

3. Acakemto da Superficle “B“ deve ser allsado
com llxa +lna.,

- MD2500-01-404

Truls. Série| Peso | Esc.
Rev.|Falho| N° do Doc. |Rubrica|Data
Desenhista | Mctor crocpo Pistdo Inferior |p 0.5Kg (1,511
Revisor G.SBokravnHchi
ProJetisto | AMRamalho Folhatl|fFolhos! 1
C da Setar|GcS3obravnrtchi Maberial

UENF

Foo LAMAY R Sanches
ID. do CCT | HR.PaesJr. A I SI 4 ]- 4 U CCT/LAMAV
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SO0v—-10-00Gcan

¥
B
N o~
Rl Y
< { \
o
= \
K I~
Q q 8. o S
= 3 £3 2ol .\33(7(%s B
~ — 0 i\ 53 NI le—B
1 Q \0 = =N
o ) ™ ™ < |(D|w
| 1S s s |8(s|D
16
AN
J 4,829
& oY)
b 8;30.0‘
A
100
?57 957.,5 De+talhe B Detolhe C
d
C
3.3
4,85}
Detalhe A
% Esc. 51 ~—

1. Tratamento térmico 44-48 HRC;

2. Toleréncfas nao fndicadas valem =0,1mm

3. Acobamento da superfice 'B' deve ser alisado
com lixa Flno.,

Coipa
MD2500-01-405
Trla Série| Peso | Esc.
Rev.|Falha| N° do Doc. |Rubrica|Data P i S ‘t do
[Desenhista | Victor Crecpa , P 1.6Kg 1|1
Revisar G.S Bokravnichil S u p eri1or
Projetista | AMRamalho FolhatlfFolhos! 1
C da Setar|gsBok rtch Muserial
e o s s ATST 4140 | N
D. do CCT | HR.Paesdr. CCT/LAMAV
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907 —-10-00GcaN

140

710,04

3x15°

2x45°

—
[6)]

10 06
0

$57,5

#1950

Tratamento térmico 44-48 RC.
Tolerénclias nto Iindicadas valem *0,1mm.

Conipa
MDPo500-01-406
Trula. Série| Peso |Esc.
Rev.|[Falha| N°* do Doc. |Rubrica|Data Y]
Desenhista | Victor Crespo R ecl p en —t~e d < P 16,4Kg(1:0,75
Revisar  |Gsdokrawtchil P ressoao
ProJetista | AMRamalho FolhailfFolhos 1
C. do Set
£ o s e T AIST 4140 | JJUENF
D. do CCT | HR.PaesdJr. CCT/LAMAV
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L0%~10-00S2TN 2.5
\D
& S
V\
1x45°
5 . SN -1 -
N SR

80

Tolerdncias ndo indicadas valem x0,5mm.

£oupa
MD2500-01-407/
Truls Série| Peso |Esc.
Rev.|Falho| N° to Doc. |Rubrica| Data .
Desenhis+ta | Victor trespo Bloco de Apoio |p 11,3Kg [1t1,5
Revisar G.SBokravnhchill
ProJetista | AMRamalho Folhail[Folhos! 1
C do Setar GsBowravnrtchi Muterial
F.oo LAMAYV R Sanches Ago 1080 UENF
D. do CCT | HR.PaesJr. CCT/LAMAV
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FNO3700-10-00S2d0a0a

83

(-

24

(
60

7

u
3 m_//éj
[Te,
>\ ™
4 i
(8
] 230
s — #58
$120
7 DCDP2300-01-407 Contra—-Pino Aco AIST 4140 | 0,02Kg 1
6 DCDP2500-01-406 Pino Aco AISI 4140 | 0,04Kg 1
5 DCDP2500-01-405 Pastilha Aco AIST 1020 | 0,02Kg 1
4 DCDP2300-01—-404 Base Ago AIST 1020 | 0,24Kg 1
3 DCDP2500-01-403 Pistdo Inferlor Ago AISI 4140 | 0,40Kg 1
2 DCDP2300-01-402 Recipiente Agco AIST 4140 | 5,0Kg 1
1 DCDP2500—01-401 Plstéo Ago AISI 4140 | 0,5IKg 1
N CcapiacO DESCRIGAD MATERIAL PESO RUANT.
- DCDP2500-01-001CONJ
Trtiar DiSpOSi‘tiVO de Série| Peso | Esc.
Rev,|Folha| N' do Doc. |Rubrica|Data »
compactagdo dos
D hista |Victor Cra \ 6,23K !
Resen = = discos de P 9 111
evisor G-S\Bokarov nitchl + _
Pro Jetista |AM.Romalho protecao. Folhatl[Folhas! 1

C. Do Setor|s s Rokravnitchi

Muteriak

Coa LAMAV |Ruben Sanchés

D. do CCT [HRFPaesJr.

UENF

CCT/LAMAV
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10¥-10-0052403d
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$303E2

0,3x45¢ /
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[
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I
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= | 1/
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R 9
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-

Ea

20

@l ,02
'Po %
) >
Q_
B {
/ g
o
a
Detalhe I
Escalp=> 41
Temperar e revenir entre 44-50Rc.
" DCDP2500-01-401
T Série| Peso |Esc,
Rev.|Folha| N* ca Doc, [Rukrica| Data N
Deserhista | Victor Crespo PISTALO P 0,51Kg 8 :]_
Revisor LS Babrovnitchli
ProJetista [AMRanalho Folha!ifFolhas 1
C- do Setar|[.sBabrovnitchi Materfal
C.o LAMAV  [Ruben Sanchbes AISI—4140 UENF
D do CCT [HR.PoesJr. CCT/LAMAV
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20¥-10-0052d403d

vV (/D

&0
2x45° 2x45°
]
0,08
1x45°
;L @
- P 5 35
o — — b I
Y (0]
n
2 6 1ase S| 8
B
d X E
54
65

Temperar e revenir entre 44-40Rc

~ DCDP2500-01-402

THuo Série | Peso | Esc.
Rev.|Foha| N° do Doc. [Rubrica| Data .
De senhista | victor cresmn Recipiente |P siokg | 111
Revisor G.5.Bokiravnrichi
Projetisto | AMRanalho Folhat1|F olhost L

C. dp Setar

e rEskeromta T AISI=4140 UENF

. do cCT | HRPoesJr. CCT/LAMAV
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£0¥-10-00S24d0daa
V)

)
Lx45°
A
1,6
B o B
| o L6 8 ¥
Q Y LSy a
%///
o)
\p 0,07
g
20
10,07
a 35.42

Temperar e revenir entre 44-40 Rc.

[ZESN
DCDP2500-01-403
Trtwor Sérfe| Peso |Esc.
Rev.|Folha|[ N* do Doc. | Rukrica |Dota PIS Ta |:|
Desenhista [ Victor Craspo P 0,40Kg 8:1
Revisor G S Robrovnitchl INFERIDR
Praletista |AMRomalho Folha!'l|fFolhast 1
L. do Setor|cszobrovntcnl Haterfal
oo Lavv_[Ruben Senches AISI-4140 UENF
D do CCT  [HRPaesJr. CCT/LAMAV
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¥0-10-00Scddod

378

v
u

33
- N o]
0 o)
Q B
1x45° 1x45"
1x45°
~ DCDP2500-01-404
Tlhuk Sérle| Peso |Esc,
Rev.Falha| N* do Ioe. |Rubrca |Data
Hesenhista | Victor Crespo BAS E P 0.2 4KQ 8 :]_
Revisor G.S BoarovaHchil
ProJetista [AMRamalho | Folhat ifFolhas! 1
C. do SetDr|cSBokravnHchil Meteriah
T AISI-1020 UENF
b, o CCT |I+.R.Paeer~. CCT/LAMAV
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S0¥-10-00Geddoa

»30-!

" DCDP2500-01-405

Trtor Sérle| Peso [Esc.
ReV.|Folha| N° do Doc. |Rubrica |Doto
Tesennista | Victer Crespo Pastilha H | |ooexe| 31
Revisor GSJHokravnttchil
Pro Jetista |AMRonalho FolhoillFolhas 1
C do Setar|gsackravnricm Nerbar-al
Cao Ly b Senchs AISI-1020 UENF

CCT/LAMAV

D. do CCT |H.R.PaesJr.
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90¥-10-00524d30

ASS

2934k

% 0,5x45°
4 s
g
S5 b
835 = %

Temperar e revenir entre 44-40Rc.

~ DCDP2500-01-406

D do CCT  [HRPResJr.

THoua Série| Peso |Esc,
Rev.|Falha| N°* do Doc. |Rubrica |Data
[Desenhista | Vickor Craspa P i No P 0.04Kg ]. I ].
Revisor G S Rokrovnitchi
Projetista |A MRamalho Folhatl|Folhas! 1
C. do Setor|csBovrovntcm Vaturml
e o e AISI-4140 JENF

CCT/LAMAV
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£0v-10-0052d03d
V(D

—
N

3938

351

Temperar e revenir entre 44-40Rc.

Cadigo

Tiuor Série| Peso | Esc.
Rev.[Falha| N* do Doc. [Rubkrica|Data
Desenhista |victor crespo Contra-Pino [F | |002ke| 3]
Revisor S Bokravnltchil
Projetista |AMRamalho Folhatl[Folhast 1
[ oo Setor|gsmpkrovnitchi Madeer il
o WY [rben surcrés AISI-4140 UENF

CCT/LAMAV

. oo CCT  [HRPaesJr,
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239

®135

9 MCM2500-01-409 Seml-Bucha AISI-1020 2

8 MCM2500-01-408 Corpo AISI-4140 1

7 MCM2500-01-407 Plstso Inferlor AISI-1020 1

6 MCM2500-01-406 Semi—Anel AISI-1020 2

5 MCM23500-01-405 Cilindro AISI-4140 1

4 MCM2500-01-404 Plstdo Superior AISI-4140 1

3 MCM2300-01-403 Anel AISI-1020 1

[ MCM2300-01—-402 Bucha AISI-4140 1

1 MCM2500-01-401 Fixador AISI-4140 1

N° Cacdligo Descrigéo Peso Mat. ot.

CAdgo
MCM2500-01-001CONJ
TThaio Sérle| Peso |Esc.

Rev.|[Falhe| N* do Doc. [Rubrica |Data Mc;’lild?t pur‘l}l? Cc_)trl*poC‘tQCCtO clo.
Desenhista | Victar Creapo cépZult:xr\SQ doec::)r‘::saazlz %gﬂﬂ P 1.2
Revisor GS.Bobravntchi Ton.
ProJetista | AMRaralho Folhatl|Folhas 1
C. oo Setur|ESBobhravntchi Nateriu
Cdo LAMAV [R sonches A:[ S ]: 4 1 4 0 CE[?L,\A]MFAV
D. do CCT |H.RPaesJr,
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1,6
20¥—T0-00S2WIN <\/>

+0,012
2x43° p10 U:UUQ Fozer esse furo de
acordo coma pega MCM-00-408
g
iz
<
A
\%-d‘
a8
(9] n < oo
Y8 — RS
s s & e fr-;
1Y
2,3
3
5,2
18
2> 2‘ 7.6
0,02 26
A 40
OBS:
1-Demais dimensdes nédo especificadas usar tolerancia de =0,1mm.
Cadgo
MCM2200-01-401
T Sérfe| Peso |Esc,
Rev.|Folha| N* o Doc. |Rubrica |Data.
Deserhista :o;l;n R UR; l—_ i X QO OIOY\ P U;gKQ 8:1
Revisor .MRamalho
Projetista | ESRobrovnichi Folha:l|[Folhast 1
C. do Setor|fSHck Hchil Nuterfau
Cdo LAMAV R mn:evzn AISI_414O UENF
D. do CCT |H.R.PaesJr. CCT/LAMAV
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Foazer furo de acorco com 2,5
20-10-00GSNIW o peca MCM-00-409 ¢<V>
+0,012
93" 9’000 /0,02
7,9
28]
oo
_ _ _ + + o
o N
s 0]
)
a
+0,1
>0 00
/0.0

OBS:
I-Demais dimensf6es nado indicadas usar tolerancia de +=0,05mm.

= MCM2S500-01-40p

Tt Série| Peso |Esc.
ReV:|Folha| N° do Doc. |Rubrico|Data
Desenhsta |Cartan R R Buc h Q [ 0,55Kg| 211
Revisor AMRamalho
Pro Jetlsta |G Babrovnitchil Folhail|F olhos 1
C do Setor{GS.BabrownHchll Hateral
Coa LANAV [R Sanchaz A:[ S :[ _ 4 1 4 O CCH’?L[\AJ;_AV

[D. do CCT HR.Paesdr.
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E0t—-10-00S2WIN

7,2

5,2

3,3

V)

837,28

NE
N

#4355
951

?55,4

135
08

+0
958,21

)

Demais dimensdes ndo especificadas usar tolerdncia de *0,1mm

[D. do CCT HRPaesdr,

OBS
Codior
MCM2200-01-403
Trtuos Série| Peso |Esce
Rewv.|Folha| N°* do Doc. [Rubricoa|Data
[Decenhicta |Carlan R R P 0 OSKQ 3:1
Revisor AMRanmalho A n @ L '
Pro fetsta (GS,Bobrovnitchlil Folhatl|Folhas! 1
C. do Setar|GsBobrovnhchll Huterat
oo AV R sorcres ATSI-1020 cggﬂﬁw
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¥07—10-00SIWIW 2,3 <w

+0,5
30 0%
S
1,6 0,4%45 1x45°
A
Q
oY
Q9
TP | _ _ 3
2 S
(9]
8
o
P02 A0.02

OBS:

1-Tratamento térmico para atingir dureza entre 52-56HRc
2-Demais dimensdes nédo especificadas usar tolerdncia de +*0.1mm

Cadgn
MCM2200—-01-404

e Sérle| Peso |Esc.
Rev.[Folha| N° do Dot. |Rubrica|Data
Deaerhista | Carlon R R Plstdo Supeﬂoy\ P 0.16Kg| 4:1
Revisar A.MRanalho
Prajetista [EsBckravnichi Folha:l|[Folhast 1
T T ATSI-4140 UENF
D. do CCT [H.RPaesJr. CCT/LAMAV
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VV)

1-Tratamento térmico para atinglr durezo entre 46-30HRC
2-Demals dimens@es ndo especificadas usar tolerdnclia cde 0,lmm

S07-10-00S2WIW
0,08
{ . 92,5
6 74,5
2
S 14
as.
— LY
Mo
a8 ot
@ g ¢° 4 al o 33
s S| @ = - oA 5
o 2 25 =
: VA :
1x45°
Y 1x45°
& /
) 25
1x45° \ 0,9x49
28
0BS:

" MCM2500-01-405
Trads Sérle| Peso | Esc.
Rev.|[Foha| N* do Doc. |Rubrica|Daota
Desenhista [Carion R R o P 7.6Kg| 1:1
Revisor AM.Ranalho C | L I OI O '
Projetista [asgomravarcng Folhat|[Folhas: 1
C. do SetaonES.Bo i Moberiol
Cdo LAMAV R_,su:::fv: = AISI_414O UENF
D oo CCT |H.RFuszr‘. CCT/LAMAV
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90%—-10—-00S2WINW 2.5 <¢>
10
B A
&, =~
o
| — R X/Q\
3 i &
n - - ~ \
1,25 9 R . ~ .
N\
/ \ \ \
el _ _ _ \
NP/ / /
\ / / /
N . //
/ / %
Y=
1x45°
Corte A-A 65,5 4
Obs' Demais dimensdes n&do especificadas usar tolerancia de +0,1mm
Codiore
MCM2200-01-406
Trtuio Sérile| Peso |Esc.
ReV:|Folha| N° dp Doc. |Rubrica|Data
[Desanhfs+ta | Carlan R. R S‘eml—Anel P 0,2Kg 1:1
Revisor AMRanmalho
ProJjetisto [gs.BabrownHchil Folhail|F olhas: 1
C. do Setor{Gs Babrowntchll Materkl
UENF
Ccoa LANAV |R Sanchez _
D do CCT | HR.Paesdr AISI 1080 CCT/LAMAV
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2,3
£07—-10—-00S2WIN <\/>

e7

Corte A-A

117

@/ 82 15
D,

0,63

02
04
e

)
’)

I
| M1Q
®29

-0
929,8_

|

|
o<

0,4%45° \ 15 30 3
7]0,02 4_{A
A
OBS:

1-Tratamento térmico para atingir dureza entre 52-56HRC
2-Dimensées nAo especificadas usar tolerancia +0,1mm

~ MCMP500-01-407

Sérle| Peso | Esc.,

Rev.|Folha| N° do Dac. |Rubrica| Data
Doconhista | Corn R & Pistao Inferior [P| | |v68Ke| 11

Revisar AMRamalha
ProJatista [gsB00rovnitch Folhail|F olhas 1

C. da Setor|gsBok | Mo terdal!
v UENF

Cdo LAMAV_ [R. SunchEz AISI‘414O CCT/LAMAV

D. do CCT  [HRPoesJn
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80 —-10—00SCWIN

V)

/0.1

98
3,10 73
14
\D__
=]
10 005

n

o

35

- [A.03
Jis
¥ >l 0
o — — — (=Nt
s § ¥ 5 5 iy
— —
§' 2
) | ix45°
(=]
1x45°
A1
/ 7
axtse /. N\_ix45°
OBS:

I-Tratamento térmico para atingir dureza entre 40-44HRC
2-Demais dimensdes ndo especificadas usar tolerdncia de 0,05mm

Codiorr
MCM-2500-01-408
Trtuie Sérle| Peso | Esc:
Revi|Folha[ N* do Doc. |Rubrica|Data
[Desenhicta |Carlan R R C O |/\ p O P SKQ 1:1
Revisor AM.Ramalho
Pro fetsta (GS,Bobrovnitchlil Folhatl|Folhas! 1
C. do Setar|Gs.Bobrovnichll Nuterfal
Cola LANAV Rsam:évz" AISI_414O UENF
D, do CCT | HRPoeslr. CCT/LAMAV
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60t—-10-00S2WINW

+0,012
%5 0’000

1x45°
[qY]
7 o B
< _ _ ol IS
) ~
N>~ MA‘
1x45°

OBS: Demals dimens8es n&o especlficadas usar toleréncla de =0,imm.

[D. da CCT HR.PaesJr,

Coclge
MCMe300-01-409

THoute Sérle| Peso |Esc.
Rev.[Folha| N* do Doc. |Rubrica|Data
[Desenhista :n;lan R.dRI'.] S emn | — B uc h& P 1,1Kg 1 :1
Revisor MRam [o]
ProJetista |GSBokrovritcHi Folhatl|Folhas 1
C. du Se+tor|GSBokrovritchi Hoteriall

UENF

Colo LAMAV |R Sanchez AISI_IOEO COT/LAMAY
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32 2,5
L
i
20+0,1
,9
n SOl
o
™
—
A
+0,05
> 000 7
20
&
|/
|| Corte A-A
2
OBS! Demalis dimens8es ndo especificadas usar toleréncia de +0,1mm
Codiorr
MCM2200-01-410
Truios Série| Peso |Esc.
ReV.|Folha| N° dp Doc. |Rubrice|Data
Decanhista |Carlan R. R Fechadu}/ﬂa P 3:]_
Revisor AMRanalho
Pro Jetsta GS Babrownitchil Folhatl|Folhas 1
C. do Seton GS DabrownHchi Natoral U EN F
Ccoa LANAV |R Sanchez _
D. do CCT | HRPaesJr A I S I ]-O 8 0 CCT/LAMAV
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14

12

;

f
+0,018
#S19.012

V)

OBS:

1-Demais dimensdes ndo especificadas

usar tolerancia de #=0,1mm.

C. do Sator|GSBobrovnitchil

C.do LAMAV |R, Sunchéz

D. do CCT  [HRPaesJIr.

= MCM2500-01-411
THulo Série| Peso | Esc.
Rewv.|Folha| N° do Dac. |Rubrica|Data
Necenhistaq |Cartan R R. Pino_l P 0,003Kg 6:1
Revisor A.M.Ramalha
ProJetista [gs300rovnitchi Folhail|F olhas: 1
Natorial

ALSI-4140

UENF

CCT/LAMAV
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OBS:

16

0,9%45°

+0,18
+0,12

1-Demais dimensfes ndo especificadas usar tolerdncia de #0,1mm.

cadgn
MCM22300-01-412
TThio Sérle| Peso |Esc.
Rev.|Folha| N° do Doc. |Rubrica|Data
Deserfista | Carlon R R P i NnNo— 8 P 0,002Kg 6 :1
Revisar A.MRanalho
Prajetista |GsRokravnichil Folha!l|[Folhast 1
e T AISLal40 | LUENE
D. do CCT | HRPoesJr CCT/LAMAV




