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Resumo

Os microp6s de diamante de granulometria40/28 um foram sinterizados nas condi¢des de alta presso, de 6,0 a8,0 GPa, etemperaturas
de 1600 °C a 1800 °C. Com o objetivo da obtencéo de policristais compactos de resisténcia mecanica determinada. Os experimentos
foram realizados nos dispositivos de alta pressdo do tipo bigorna com concavidade toroidal, em tempos varidveis de até 80 s. Foram
obtidos compactos com diémetro de 4,5 mm e dturade 5,0 mm. Foram determinadas as dependéncias entre adensidade dos policristais
e tempo de durac&o do processo de sinterizag8o sob trés temperaturas. Estudou-se a cinética de grafitizagdo dos gréos dos compactos
sob a agéo das altas pressdes e temperaturas. Foi concluido que além de mecanismos de consolidagao j4 estabel ecidos, atua também o
mecanismo de cisalhamento parcial.

Palavras-chave: diamante policristalino, atas pressdes, sinterizacdo, mecanismos de consolidagao.

Abstract

Diamond micro-powders of 28/20 um mean particle size were sintered under conditions of high pressure of 6.0 and 7.0 GPa at
temperatures from 1600 to 1800 °C during various sintering times until 80 s, aiming to obtain polycrystalline compacts with
required strength. The experiments were carried out by using an anvil type high pressure device with toroidal concavity. It was
obtained samples with 4.5 mm diameter and 5.0 mm height. It was plotted the polycrystalline diamonds density dependency as a
function of the process duration under the above mentioned sintering conditions. Another objective was the study of the graphitization
kinetics of diamonds under the action of the sintering parameters. It was concluded that over the established consolidation

mechanisms, also acts the partial shear mechanism.

Keywords. polycrystalline diamond, high pressure, sintering, consolidation mechanisms.

INTRODUCAO

O problema da obtencdo dos materiais policristalinos de
alta qualidade, por meio da sinterizagdo dos pos finos de
diamante sem aplicacdo de ligantes ainda esta em foco. Ao
estudo do processo da sinterizacdo dos micropos de diamante
sob ac8o de altas pressdes e temperaturas, foram dedicados
algunstrabalhos[1-6]. A tarefamaisimportante deste problema
€ a consolidagdo ou melhoramento da estrutura do policristal
obtido. Entretanto, os processos reais daformagéo daestrutura
no policristal de diamante sdo bastante complicados, e
dependem de propriedades e purezas dos pos iniciais, de
parémetros do processo e das condicBes de geracdo das altas
pressOes e temperaturas. Em al guns casos, astensdes de contato
e de cisalhamento reconstroem a estrutura do compacto,
principal mente nos dispositivos de alta pressdo com camara
de compressdo formada por concavidades das bigornas [3].

E universalmente reconhecido que a deformag&o pléstica
das particulas de diamante desempenha papel principal no
processo da compactacdo dos p6s de diamante [3, 7]. Foi
mostrado que sob acdo das pressdes em torno de 8,0 G Pa, e
temperaturas de 1400 °C a 1800 °C a deformagao plastica nas
particulas de diamante, realiza-se por meio da geracdo de
discordancias, cuja densidade e mobilidade promovem
cisalhamento nas zonas de contato interparticula, e também

por meio da formag8o de maclas[1, 3].

Alguns pesquisadores relatam que o processo da obtencéo
dos policristais de diamante ocorre tanto por causa da
fragmentacdo, quanto devido a deformacgao plastica das
particulas, que pode ser representada como fluxo viscoso,
devido a acdo da temperatura e da pressdo externa [3, 8, 9].
Entretanto, em outros estudos a deformacéo pléstica das
particul as dos diamantes parece ser uma questao de discussdo
ainda em aberto [10, 11].

De fato, para o entendimento correto deste processo
complexo, é necessario ter o conhecimento sobre a cinética
da formacdo de pescogos interparticulas e crescimento de
contornos de gréo, e também a descri¢ao exata da distribuicdo
da presséo e da temperatura que atuam no sistema a ser
compactado, durante todo o decorrer do processo. E mais, o
estudo da estrutura dos policristais sinterizados sob altas
pressoes e atas temperaturas[1, 10] mostra que o processo de
consolidacédo das particulas de diamante acompanha-se pela
transformag&o diamante - gréfite.

Como foi estabelecido, no momento atual o processo da
obtencéo de policristais diamantados apresenta as seguintes
particularidades, as quais podem ser apresentadas da seguinte
forma:

- Rearranjo inicial das particulas via deslizamento mutuo,
durante a aplicacéo da pressdo externaa célulano estado frio;
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- Quebra das particulas de diamante como resultado do
aumento da presséo de contato acima de valor determinado;

- Novo rearranjo das particulas previamente quebradas e
formagdo dos contatos entre as particulas, com redugdo da
porosidade em 25-30%;

- Aparecimento de deformacdo pléastica sob acéo de dta
temperatura, coesdo entre as particulas e formagao da carcaca
rigida;

- Aparecimento das zonas de grafitizag&o, inicial mente nas
paredes dos poros, como conseqiiéncia do aumento da
temperatura (acima de ~1000 °C);

Entretanto, nos trabal hos citados, no momento atual néo é
dada atenc&o significativa & etapa inicial de compactacéo a
frio (5-10 s), nem para a segunda etapa depois do inicio do
aguecimento, sabendo que a principal reducéo da porosidade
(de 20% para 6%) ocorre neste periodo de tempo.

Esta pesquisa visa a andlise da sinterizacdo de pos de
diamante sem ligante, tentando estudar as duas etapas de
sinterizagdo (antes e apods 20 s). Também € mostrada uma
explicagcdo da cinética de densificagdo dos pds de diamante
viasinterizagéo solida sob altas pressdes e temperaturas, com
0 objetivo de verificar as particularidades j& citadas, com
aprimoramento e elucidag&o de novos dados.

EXPERIMENTAL

Os experimentos foram realizados na prensa hidréulica
especial de 630 toneladas, modelo DO138B da
Ryazantyashpressmash (Russia), utilizando como dispositivo
dealtapressio (DAP) bigornasde metal duro com concavidade
dediametro de 13,5 mmtipotoroidal [11]. O esquemado DAP
€ apresentado naFig. 1. A célulade reacdo montada dentro da
cépsuladeformével de cal citaconsiste em aquecedor cilindrico

Figura 1: Dispositivo de ata pressdo utilizado nas prensagens. Este
dispositivo é composto por duas bigornas (1 e 2), suportadas por
anéis de cintamento (3), e pela cdpsula deforméavel de calcita (4).
Dentro da cavidade da cépsula é colocado o p6 de diamante (5) e os
discos (6) que atuam como isolantes térmicos e condutores el étricos,
simultaneamente. Durante a compactacéo forma-se a gaxeta
compressiva (7).

[Figure 1: HPD used in HPHT treatments. This device is composed
of two anvils (1 and 2), supported by the multi-rings (3), and a
calcite gasket (4). Into the gasket cavity is put the diamond powder
(5) and the discs (6) that act as a thermal insulator and electrical
conductor, simultaneously. During pressing the compressive gasket
is formed (7).]
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s

Figura 2: Célula de reagao com caspsula deformavel (1), aquecedor
cilindrico de grafite (2), discos isolantes de Al,O, (3), e p6 de
diamante (4).

[Figure 2: Reaction cell with calcite gasket (1), graphite cylinder
heater (2), AlLO, insulating discs (3), and diamond powder (4).]

degrafite, amostrade diamante em pé, e duastampasisolantes
deAl,Q,, conforme mostra Fig. 2.

Para os estudos foi empregado p6 de diamante de
granulometria 40/28 um, sintetizados no sistema Mn-Ni-C,
sob presséo de 4,7-4,9 GPa e temperatura de 1230-1290 °C
[12]. A morfologia cubo-octaedral foi predominante. Antesdas
sinterizagdes, o po foi submetido a um tratamento
termoquimico. O po6 foi selecionado em trés grupos
granulométricos: comum, sem defeitos superficiais, e
defeituosos. Os ultimos dois grupos foram selecionados
manual mente usando microscopio o6tico Zeiss Neophot 32. O
segundo grupo é composto por cristai sinteiri¢os com peguenos
defeitos superficiais. O terceiro grupo apresenta gréos de
superficies totalmente defeituosas. Os cristais sem defeitos
ocuparam 13-15% do volume total, cristais comuns 48-53%,
e 0 resto sdo defeituosos.

Depois da montagem da cépsula, a densidade do p6 de
diamante foi calculada a partir da medida de sua massa, e de
suas dimensdes geométricas. A densidade para o po inicial
variade 1,589 g/cm?® para cristais com defeitos estruturais, até
1,688 g/lcm?® para cristais sem defeitos.

A pressdo, a corrente elétrica de aquecimento, e o tempo
foram registrados por métodos apresentados no trabalho [13],
gue também serviu para a calibracdo do DAP em funcdo da
pressdo e temperatura.

Cada grupo foi submetido as pressdes de compactacéo a
frio de 0,0, 6,0 € 8,0 GPa durante 10 s. ApGs a compactacdo a
frio, cadacompacto foi esmagado manual mente para posterior
separacdo granulométrica por peneiramento, visando
quantificar oteor de particulas quebradas eanaisar ainfluéncia
das altas pressdes nas distribui¢tes granulométricas.

Cada grupo foi tratado termobaricamente sob as pressdes
de 6,0, 7,0 e 8,0 GPa e temperaturas de 1600 °C, 1700 °C e
1800 °C durante 5-80 s.

Depois da sinterizac&o, os compactos obtidos foram
submetidosalimpezaeremocéo derestosde cipsulaegréfite.
As dimensdes dos compactos obtidos foram: didmetro de 4,5
mm e altura de 5,0 mm. A densidade dos sinterizados foi
determinada via pesagem hidrostaticaem &gua. Considerando
a agua absorvida, foi determinada a porosidade aberta. O
intervalo de medida de confianca foi de +0,015 g/cm?. As
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amostras foram retificadas com auxilio de discos planos de
diamante da De Beers. A microdureza Knoop foi determinada
sob carga de 4,9 N no indentador de diamante.

RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Efeitos da pressao e das imperfei¢es dos diamantes
na fragmentacdo de gréos

Nas Figs. 3, 4 e 5 s8o apresentadas as distribuic¢des
granulométricas dos trés tipos de compactos, apds a aplicacdo
das pressdes de 0,0, 6,0 € 8,0 GPa.

A aplicacdo das altas pressdes a frio levou ao aumento da
densidade até o valor méximo de 2,49 g/cm?®. Os compactos
obtidosapartir dos cristai s defeituosos depois do esmagamento
apresentaram suas particulas em forma de drusas, formadas
pelauni&o de fragmentos dos cristais fragmentados. Por isto a
sua distribuicdo granulométrica final ap6s a aplicagéo da
pressdo é diferente dos outros compactos — sobretudo apos a
aplicacdo de 8,0 GPa.

Na etapa de compactacdo afrio, o processo do aumento da
densidade realiza-se tanto por causa dos rearranjos entre as
particulas, bem como devido afragmentacdo fragil doscristais.
No trabalho [14] foi mostrado que os pds de diamante
diminuiram as suas dimensdes em 7 a 10 vezes sob a acdo de
alta pressdo, e mais, que as dimensdes finais das particulas
ndo dependem do grau de perfeicdo do diamante. Neste
trabalho pode ser constatado que esta afirmacéo é valida
somente para os compactosfeitos de po de cristai s defeituosos.
Os compactos feitos de cristais perfeitos apresentaram uma
diminuicdo menor que 2 vezes na granulometria. A andlise
complementar confirma os dados cientificos, que o processo
da compactacéo realiza-se tanto por contado rearranjo matuo
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Figura 3: Distribuicdo de tamanho de particula para o grupo
granulométrico comum de pé de diamante, para trés pressdes de
compactacdo, sob temperatura ambiente.

[Figure 3: Particle size distribution of the common diamond crystal
powder group, for three compacting pressures, at roomtemperature.]
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Figura 4: Distribuicdo de tamanho de particula para o grupo
granulométrico de p6 de diamante perfeito, para trés pressoes de
compactacdo, sob temperatura ambiente.

[Figure 4: Particle size distribution of the perfect diamond crystal
powder group, for three compacting pressures, at room
temperature.]
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Figura 5: Distribuicdo de tamanho de particula para o grupo
granulométrico de pd de diamante imperfeito, para trés pressdes de
compactacdo, sob temperatura ambiente.

[Figure5: Particle size distribution of theimperfect diamond crystal
powder group, for three compacting pressures, at roomtemperature.]

das particulas, quanto devido a posterior quebradas particulas.

Conforme pode ser visto dos gréficos, fragmentam-se apenas
as particulas cujos tamanhos médios sdo de 40 um. Para cada
composicao, a quantidade destas particulas foi diminuida em
25% para o grupo de cristais perfeitos, em 31% parao grupo de
p6 comum, e em 42% para o grupo de cristais defeituosos —
entre eles aparecem as drusas (quase 26% do volume).

Se porosidade diminuiu em quase 30%, entdo pode ser
concluido que nesta etapa, a consolidacédo que ocorreu para o
pé6 de cristais defeituosos deve-se, em 1/3, ao rearranjo das
particulas, e em 2/3 afragmentacdo. Vale ainda observar que,
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asretasqueinterpolam ostrés pontos de maximo de cadacurva
monomodal das Figs. 3-5, apresentam aproximadamente as
mesmasinclinagdes, correspondendo aum angulo de 37°. Isto
evidenciaque paratodos osgruposde po de diamantes ocorreu
0s mesmos efeitos da fragmentacdo das particulas. Contudo
cabe salientar que ainfluéncia de cada efeito € distinta para
cada po, e depende marcantemente do teor de defeitos
estruturais que 0 mesmo venha a apresentar.

E necessério ressaltar que, como foi dito em[7], o rearranjo
das particulas exige ndo apenas aguma mudanca na forma
das particulas movimentadas, mas também a superacéo dos
obstéacul os — elementos de relevo, localizados nas superficies
de contato ao longo das quais realiza-se o rearranjo.

ApGs a compactacdo a frio 0s compactos ndo resistem a
qualquer carga aplicada. Isto significa que até a pressdo de
8,0 GPa néo ocorre deformacgao pléstica significativa das
particulas. E evidente que as particulas do p6 comprimido de
diamante ficam em estado de tensdo muito complexo. Para
alguns gréos é caracteristico o gradiente elevado de tensdes
internas. Por este fato, antes do aguecimento, parte do gréo de
diamante pode ficar, do ponto de vista de presséo de contato,
naregido de estabilidade termodinamicado diamante eaoutra
parte naregido de estabilidade termodinémica da grafite.

Enfim, a formac&o dos policristais de pd de diamante na
etapa de compactagéo a frio caracteriza-se pela porosidade
geral dos compactos, a qual € determinada pelo grau de
fragmentacdo dos pos, pelas elevadas forgas de atrito durante
o rearranjo das particulas.

Cabe ressaltar que sob compresséo a frio, nem todas as
particul as de diamante fragmentam-se, principal mente aquelas
gue ficam cobertas pelo nanopd de particulas totalmente
destruidas. Como € bem conhecido, o limite da resisténcia a
compressdo dos monocristais de diamante de formaregular é
da ordem de 100 GPa[15]. No trabalho [16] foi dito que sob
as condicOes de sinterizacdo as pressbes de contato
interparticular podem atingir o valor de 130 GPa. Assim, fica
explicado o fato de que apenas uma pequena parte dos gréos
s80 destruidos, pois nos pontos de contato o estado de tensdo
€ da mesma ordem da resisténcia dos graos de diamante.

3.2 Cinética das sinterizagdes

NasFigs. 6 a8 sdo apresentadas as cinéticas de sinterizagéo
dos pds de diamante sob pressdo de 8,0 GPa e diferentes
temperaturas. No seu caréter, adependéncia entre adensidade
e 0 tempo de sinterizagdo, ndo € tdo dependente das
distribui¢des granulométricas. Naprimeiraetapa, nos primeiros
10-15s, ocorre um aumento acentuado da densidade. Na
segunda etapa, sob mudanca néo significativa da densidade,
ocorrem 0s processos de reconstrucéo sub-estrutural. O
mecani smo béasico aparentemente é a deformacao plastica das
particulas nas condigdes ndo hidrostéticas. Mas o papel de
outros mecanismos possivels de transferéncia de massa para
aszonas de contato interparti cul ares, e formacdo e crescimento
de pescocos, e também os processos de interacao quimicacom
inclusdes superficiais, as quais podem aumentar a taxa de
difus8o atbmica, ainda n&o foram estudados em detal hes.

A andlise do comportamento das curvas apresentadas nas
Figs. 6-8 oferece apossibilidade de afirmar que atemperatura
e tempo influenciam significativamente a densidade do
compacto, ndo falando sobre as propriedades mecanicas do
po inicia e seu teor de defeitos. A densidade maxima foi
atingida sob a aplicac&o de temperatura superior a 1600 °C, e
pressdo maxima de 8,0 GPa, em tempos ndo superiores a 15-
25 s. Isto ndo significa que foi alcancada a densidade de
saturacdo do policristal —livre de porosidade. Algunstraba hos
relatam que a densidade dos policristais sinterizados néo
ultrapassa a faixa 3,07-3,25 g/cm? [4] em comparagdo com a
densidade do cristal [3, 5].

Das Figs. 6 a8, ficaclaroquemaioresdensificagbessfo obtidas
para 0 po de diamantes imperfeitos, em toda a extenséo de
temperaturas e tempos de sinterizaco. |sto pode ser aribuido a0
maior empacotamento das particulas, onde as menores ocuparam
posigoes intersticiais, reduzindo a porosidade, o que foi discutido
anteriormente. Pode ser observado que a base dos processos que
conduzem a sinterizac&o das particulas, é atendéncia do sstema
a0 estado de minima energia [17]. As particulas fragmentadas
gpresentam maior possibilidade de sejuntarem mediante apresséo
etemperatura, pois as superficies s renovadas.

Foi determinado que sob as temperaturas acima de 1600 °C
e apos 20-30 s, ocorre a reducdo da espessura da gaxeta
deformada, no dispositivo de altapresséo. | sto é provocado pelo
aguecimento das bigornas, o que altera as condic¢des de
deformagdo da gaxeta. Como resultado da aproximacdo das
bigornas, ocorre a deformagéo axial dos compactos dentro da
camara de compressdo, 0 que causa 0 surgimento de
microtrincas, e redugdo da densidade, principalmente para o
grupo de p6 com cristais perfeitos (Fig. 7).

A diminuicdo da densidade com o tempo para 0s
parametros P=8,0 GPa e T=1800 °C est& ligada, além dos
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Figura6: Dependénciaentre adensidade do policristal e o tempo de
sinterizagdo para o grupo granulométrico comum de p6 de diamante,
sob pressé@o de 8,0 GPa e trés temperaturas de sinterizag&o.
[Figure 6: Dependence of poly-crystal density on sintering time for
common diamond crystal powder group, under pressure of 8.0 GPa
and three sintering temperatures.]
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Figura 7. Dependéncia entre a densidade do policristal e o tempo
de sinterizac8o para o grupo granulométrico de p6 de diamante
perfeito, sob pressdo de 8,0 GPa e trés temperaturas de sinterizag&o.
[Figure 7: Dependence of poly-crystal density on sintering time
for perfect diamond crystal powder group, under pressure of
8.0 GPa and three sintering temperatures.]

compactos apresentarem as menores densificacdes até os
20 s de sinterizagc8o, deixando uma porosidade residual,
aumentando a area de superficie especifica livre, onde se
inicia a grafitizagdo, como ja é bem conhecido. Por outro
lado, o efeito da queda da densidade para o pé com defeitos
€ quase desprezivel, face a elevada densificacéo atingida
nos primeiros 20 s de sinterizac&o.

O cardter da mudanca da densidade sob a temperatura
constante de 1700 °C e pressao e tempo variaveis, para o
grupo de pé de diamante comum, € apresentada na Fig. 9.
Pode ser visto que a densidade aumenta com o aumento de
pressdo e tempo de sinterizagdo, mas ndo de formauniforme.
E interessante notar que a densidade méxima nestas
condic¢Bes esta na faixa 3,05-3,10 g/cm?® para os diferentes
parametros. O aumento do tempo de sinterizacdo sob a
pressdo de ordem de 8,0 GPa quase ndo muda nada na
densidade, mas muda a cinética de densificagao.

3.3 Influéncia da cinética de sinterizagdo na microdureza
dos compactos
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Figura8: Dependénciaentre adensidade do policristal e o tempo de
sinterizagéo para o grupo granulométrico de p6é de diamante
imperfeito, sob presséo de 8,0 GPa e trés temperaturas de
sinterizagao.

[Figure 8: Dependence of poly-crystal density on sintering time for
imperfect diamond crystal powder group, under pressure of 8.0 GPa
and three sintering temperatures.]

fatoresja citados, com outras influéncias. A analise de fase
prévia dos policristais mostrou a presenca de grafite. Isto é
um forte indicativo que a diminui¢cdo da densidade dos
policristais ocorre também por contadagrafitizacéo parcial
dos diamantes, sendo que com o aumento da temperatura e
do tempo de sinterizacéo esta diferenca aumenta. Pode-se
também observar nas Figs. 6 a8 que o efeito dagrafitizacéo,
caracterizada pela queda de densidade apds os 20 s de
sinterizacdo, é mais pronunciado para o grupo de p6 de
diamantes perfeitos. Isto é explicado pelo fato destes

v— 10s|
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Pressdo (GPa)

6,0 6,5

Figura 9: Dependéncia entre densidade e pressdo, sob temperatura
constante de 1700 °C e quatro tempos de sinterizagao.

[Figure 9: Dependence of density on pressure, under the constant
temperature of 1700 °Cand four sintering times.]

O estudo da microdureza dos compactos obtidos A 1700 °C
(Tabela I) confirma também que o tempo e temperatura
influenciam sobre a densidade e, consequentemente, na
qualidade do policristal. Observa-se que a microdureza e,
consequentemente outras propriedades mecéani cas crescem com
0 tempo, até 25-30 s, e depois diminuem para ambos métodos
de medic&o de microdureza.

3.4 Alguns comentarios sobre o estado de tensdo

No caso do estado tridimensional de tensdo-deformagéo,
entram em acdo as grandezas invariantes dos tensores das
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Tabela | - Microdureza dos policristais de diamante,
sinterizados a 1700 °C.

[Table 1 - Diamonds poly-crystals micro-hardness, sintered at
1700 °C.]

Par@metros Microdureza, GPa
P (GPa) x t (s) (carga do indentador, H=4,9 N)
Knoop Vickers
1 7,0x 10 27,13 27,10
2 7,0x 30 28,22 27,98
3 7,0x 50 28,28 27,95
4 7,0x 80 28,26 28,01
5 8,0x 10 29,82 29,86
6 8,0x 30 31,81 38,51
7 8,0x 50 31,50 37,20
8 8,0x 80 30,12 31,08

tensBes, deformacdes e velocidades da deformacéo, as quais
na passagem ao caso simples de cisalhamento puro,
transformariam-se respectivamenteem (T, [y, | e |y,

Como é conhecido, os deslizamentos méximos concentram-
se perto da superficie do poro, ao passo em que a presséo €
minima— devido aausénciade contato interparticula. Isto ndo
indica que houve fechamento completo de poro. O aumento
na pressdo de contato entre as particulas possibilita o
surgimento do mecanismo de fluéncia [17]. A presenca de
alguns obstaculos superficiais criam limites para a
movimentacdo das discordancias de fronteira, que geram a
fluéncia, mediante incremento de pressdo superior a
determinado limite. | sto pode estar ligado com o aparecimento
posterior dos mecanismos de difusdo de vacancias sobre as
fronteiras das particulas [8, 17]. Mas a fragmentag&o
simultanea de alguma parte das particulas durante a
compactacéo a frio e aplicacdo do aquecimento, leva a
conclusdo que nas condig¢des de sinterizagdo termobérica dos
pos de diamante, prevalece a difusdo volumétrica.

Outra questdo a ser discutida esté ligada com o limite de
escoamento do diamante. No trabalho [18] observa-se que no
intervalo de 1500 °C a 1750 °C, a tensfo de escoamento do
diamante € 0,8-0,9 GPa. Em [7], este valor é de 1,3 GPa. Se
tomarmos a tensdo média do escoamento como cerca de 1,0
GPa, amesma corresponde também ao resultado experimental
de 1,0 GPa [8]. Mas é necessé&rio considerar também que a
tensdo verdadeira de escoamento é determinada pelo teor de
defeitos do cristal. O carregamento de determinada particula
do compacto em separado também ndo €igual ao carregamento
de uma outra particula qual quer do mesmo compacto. E claro
gue a particulatem que estar em equilibrio, do ponto de vista
das forcas nela aplicadas. Isto ndo significa igualdade de
condi¢des de carregamento em cada ponto da superficie. Pode
se esperar que a parte central da particula possa estar nas
condicdes de carregamento hidrostético de compresséo.

Também deve ser lembrado que cada particula de diamante,
além dos defeitos estruturais, também apresenta planos
preferenciais de deslizamento. Todas estas consideraces,
juntas com apresencade gradiente de pressao dentro dacamara
de compressdo do DAP, justificam que é impossivel criar
condic¢des favordveis para a deformagéo pléstica de todos os
cristais em todo o volume do compacto. Além disto, os dados
dos trabalhos [1, 7] sugerem que a maior contribuicéo a
diminui¢cdo da porosidade do compacto é dada pela
temperatura, e ndo pela pressdo. Isto favorece o mecanismo
de difusdo, em especial, nas regides de superficies renovadas.
Tal fato pode estar ligado com efeitos de outra natureza que
ndo seja a fluéncia, ou a deformagdo pléstica, pois algumas
particulas, antes da fragmentag&o, e outras apds, apresentam
superficiesplanas, emais, as superficies externasnéo sdo livres
de impurezas.

Nos diamantes sintéticos a impureza principal € metal
catalisador-solvente, oriundo do processo de sintese. Estas
inclusdes localizam-se principalmente nos planos (111), e
provocam o surgimento de discordancias em hélice nadirecéo
<111>. As particulas menos perfeitas contém até 5% de
catalisadores-solventes, distribuidos caoticamente noscristais,
sob formadeinclusdes volumétricas ou em maclas segregadas
nas fronteiras. Nos diamantes sintéticos também ocorrem
elevadas densidades de falhas de empilhamento. A
fragmentac&o por compressao ocorre primeiro no plano (110),
e raramente no plano (112). Desta forma, € de se esperar que
as energias dos defeitos, tais como discordancias, falhas de
empilhamento, maclas de deformacédo e vacéncias sao
utilizadas no processo de aceleracdo do difusdo atbmica. Os
teores remanescentes de alguns tipos de catalisadores do
processo de sintese dos diamantes, podem contribuir para a
ativacéo da sinterizagdo em temperaturas elevadas, ora
promovendo um curto-circuito no caminho da difusdo, ora
gerando defeitos pontuais ou lineares que aceleram a difusdo.

CONCLUSOES

Ficou confirmado que a formac&o de policristais a partir
de micropd de diamante, sob a acé@o de altas pressoes e
temperaturas, realiza-se em duas etapas:

- A diminuicdo brusca da porosidade sob pressdo durante
pequeno intervalo de tempo, que ocorre por deslocamento
mutuo das particulas entre si, acompanhada pel afragmentacéo
frégil das particulas e adaptacao das particul as sem deformagéo
plastica;

- A deformag@o pléstica das particulas comega depois do
inicio do aguecimento, promovendo o aumento da densidade
durante 15-20 s, devido ao movimento das discordancias da
etapa anterior, que estdo em ata densidade e a geragcéo das
altas pressdes de contato.

A fragmentagdo fragil das particulas na primeira etapa
depende somente do nivel da pressdo, e do grau de perfeicdo
dosmicrocristais. Asregras damudancadagranulometrianesta
etapa € a mesma para todos 0s grupos de diamantes, nas
condicdes do estudo.

O aumento da densidade na segunda etapa, em torno de 20



157 O. Osipov et al. / Ceramica 49 (2003) 151-157

s, € acompanhada pela fluéncia das particulas de diamante,
sob o carregamento nado-hidrostatico. Este mecanismo muda
totalmente o estado tensdo-deformac&o durante a sinterizag&o
e areducdo dos poros comega por causa da fluéncia.

A influéncia das impurezas superficiais dos microcristais,
sob acdo de altas presses e alta temperatura nas superficies
de contato € significativa, pois cria as condic¢des de
reestruturacdo das camadas de microdiamantes entre as
particulasinteiras, juntamente com asligagdes anivel atdmico.

Os contatos entre as novas superficies que surgem durante
afragmentacdo desempenham papel significante naformagéo
do policristal, devido ao surgimento das energias superficiais
gue promovem as ligagdes atbmicas, sob a agdo de atas
pressoes e temperaturas.
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