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Resumo

Na produc® de filmes finos para apicacoes tri-
bolégicas é fundamenthgarartir uma adesao a substrato
capaz de suporta as ekwvadas sdicitacbes termo-
mecdinicas a que o tribo-sistena fica sujéto. No caso co-
creto des filmes de diamante CVD a adesddica compo-
meida pela tensdes térmicas oritadas peb desajuste
entre o baixo vala do codiciente de epans® térmica que
o diamane apreserd (a~0.8XL0°K™) e o dos substratos
convencimais, cono no ca® do WC-Co ¢~5.5x0°K™).
O nitreto de glicio apresenta€ conbo uma exelente
0pGaQ uma vez que o resedivo vala de a (~2.9X.0°K™)
se aproxima mak ao do diamanteEse ceramio é ca-
rentemerg uilizado como padha e corte assim como
conponené adivo de sistema tribologiccs nao lubifica-
dos.

Nese trabaho sdo rebzados estidos e nucle-
¢ao e crescimemtt de dianante C\D em corpéstos cera-
mics SiN4/SiCys00, A adicdo e ST a matrz de SiN,
confere-lfe uma maia afinidade quimica capa ¢k pro-
move a adedo através e ligacdes directas catbono-
carbona A deposiéo das filmes e diamante fez-senum
reacta comercid de micioonda a patir de misturas
gasosa & H,/CH,;. As amostras fona sujétas a pré-
tratamenta didintos a) riscagan compé ce diamante b)
agitacdo utra-sonica em suspenséide dianante c¢) ata-
gue can plasna de CF; d) ataqe quimio acida A do-
serva@o en MEV revebu ge s conpéstos de SiN,/SiC
promovem una ekvada densidad ce nucleacéo Tests de
indentac@ Brale mostraran boa adesédo daa auséncia
de delammacdo do filme b cargas de 588N o0 que a
caracterizaéio RAMAN faza preve pelo facto dopico do
diamante (1.33 cm') apareca sem desw apreciavel
relativamene ao vala caracterigico (1.332 crif). Foi
ainda observado qu s acabament supefficiais que
envoleram ac¢é mednica can particulas de dianante
apresentan maiores dengilades e nucleac® e crest¢
menb doque cs akques quimicos imedigadcs nese tra-
balho.
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Abstract

An excdlent film-substrae adheson is a bast re-
quiremen for the produdion dof thin films fa tribological
appications whee vey high thermal-nechanicd loading
is atained For CVD diamord coated materialsthe adre-
sion is relatel to the therma stresses originated by the
mismatt betveen the thermé expanson codficient of the
diamond film (@~0.8X10°K™) and tha of the convetional
substrates WC-® (a~5.5xL0°K™). Slicon ritride is here
presentd as a viabk option, becaug the respdove value
of o ~2.940°K™ is closer 6 the one d diammd. This
ceramt is currerly usa@ as a cuting tod materid and
also as an adive conponen of tribologicd systers with-
out lubrication.

In this work SiEN4/ SIC (o.509%) CEramc conpostes
were use for CVD dianond nucledion ard growth e-
periments The addtion o SIC particles o SgN, matrix
provides a bedter chemica affinity to diamond beirg ca-
pable © promoe a high adhesin throughot dired car-
bon-cabon bonding The depostion was carried ou in a
commercid microwave reacto using gaseos mixtures of
H,/CH,;. Sample wee pre-treatd with diginct tech-
nigues a) scratching wth diamond dustb) ultrasonic
bath in diamoml suspensiagnc) chemicdetching with CF,
plasma and d) hot chemical etchig wth acids SEM
analyss $iowel tha the SiN,/SIC conpostes acheved
the highes nucledion dengty. Adheson tess with Brale
indentdion proved the very goad adhesion ¥ the absence
of film delammation unde a load o 588N as anticipated
by RAMAN dharacterisdion. In thee experimentsthe
shift of the diamonl pe& (1333 cm) occured without
appreciable devidion to the characteriic one d natural
diamond (1.332 cm). It was al® obseved tha the me-
chanicd pre-treatmerd ushg diamond paicles were
more dficient than the chemich etching pracedures in
promding nuclegion and growh of diamad.
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1. Introduzao

A compreensd dcs mecanisms e @ntrolam o
procesn de degosicdo de diamare C/D sobre diversos
materias ten fomentalo grana interess cientifico Este
proces é complex pols envole a interacgd do suls-
trato can o meb reactivo gasos@ o controk de mecasi
mos concorentes na& etapas @ nucleacéd e crescimento
do filme.

A preseiga de segnda fase e impureza no
substrad interfee o desavolvimenb do filme tornamo
a compreengidcs praessos @ nuclkeac® e adesa pouco
clara para a grande maioritos substratoseramicos® O
uso de substrate que n® sejan de diamanteou de mae-
riais qe n® tenhan afinidace quimica para diamante,
exige un pré-tratameiat superficial de nodo a promover
a criac® de zons readivas pam a formacad de nucleos
primarios gLe servir® de semente pan o crescimento dos
filmes. Todavig sabe-s que materiai formalores ce ca-
bonetostais cono o Si Mo, e Ti, exiben taxa e nuclea-
¢& uma a dua ordens d grandeza superiara dos suls-
tratos n# formadore ce cabonetod*. As espessuras sle
tas camads varian des@ vari angstns ag algurs mi-
crémetros. O caboro é adsorwlo inicialmene na supeff
cie do substratpresutando ra formacé de um catboneto
estavel.

A nuclkeac® de diamante oagoe quawo a cor-
centraca de caboro na superficie aumeataté a satar
¢da A determirac® da densidade elnucleac® de dia-
mane obre Ti, Nb, Ta, Mo e W mostrai diferergas reb-
cionada can a difusividadedo calbono na resgdivos
substrato®. O perbdo e incubacé pam a nucleacd é
mais curb ncs metas que alcancen mak rapidamemr a
supersatuacé® de carlono na sua supéicie.

A formacg® das intercamadaé un praceso rap-
do poks 0 meb é muib readivo, a0 pasD e anuclkeacdo
de diamante m substrate n@® carburigens reque um
periodo de incubacé longo. Nese perbdo e incubacao
observa-sede una maneira geraluma saturagd superif
cial de caboro e consequert formacé de conpostos
intermédic precursore da fase diamanteque funcionam
cono uma bareira dfusiva parao carborm em excesso.

A opcdo pa substrate cerdmice ce natureza
carburigen a base deitneto de slicio paa a deosiéo de
diamane CVD, conditui uma dternativa as substratos
convencionas e WC(Co) paticularmené par apicacdes
cono ferramené de corte a indUstra de transformagade
materias abrasive n® ferrosos O SkN, apreserg um
valor de coeficiente @ expansd térmca (2,940°K™)°
proximo do vala do diamare (0,8X.0°K™)’, minimizardo
as tensbes @l origan térmca que ocoem durané o pro-
ceso de arefecimento.

Os ceramice & SgN, sé sinterzados can um
sistena e adtivos n® graftizante a0 contrario doque
aconece con a fag ligante mbdto dos substratosanven-
cionas de metdduro. Na literaturg s@® ecassc 0s trab-
Ihos ge &ordan a deosiéo de filmes e diamantecbre
os materiaiseramicosem esgcid no SN, ®*2 Todavia,
mesno ndo sendo abordado rpestwos protindos este
materid demonsta excelente ades&o filme de diamante,
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além de comercialmemt seren encontrdos o mercado
ferramenta e artefacte e SgN, remberts dest tipo.
Alguns trabalhe mostraren que a presencaedfass =
CL(;lnéjfézrias m materih de basepode interferr no praces
S0

Conmo exemplo é referdo que cs graos d dia-
mane cresce preferencialmeetna regides antes ocap
das por materid vitreo ou directamere ©bre estd'?
Neske traballo depoggaram-& filmes de diamante abre
substrats conpostos ce SiN4/SiC, avdiando-® ¢ faco-
res microestruturais msi relevantes paro estudo das
etapa e nucleac® e crescimentocono o pré-tratamento
superficial a presencaealfases intergranularee de incl-
sOes e cabonetos.

O interese deste estio prende-s can o faco de
se sabe que factors cono a morfologiados grés cresc
dos o gras de homogeneidad@ presenca de ddties e a
adesa do filme a substratpest® intimament ligados a
natuezaquimica e @ estado fisico & superficé do suls-
trato bam cono ao se conportamend no meb reactivo.

2. Pracediment Experimental

Foram produzides substratos densasbase dein
treto de slicio peb método @ sinterizagd sen press® a
175CC durané 1 homa b atmosfea de azoto Como
matéra prima de basetilizou-se a-SizN, (H.C. STARCK
M11) de elevad grau & purezaCono agents ce densii-
cac® usou-8 7,06 en pe® deY,0O; (H.C. STARCK C) e
3, em pe® deAl,O; (ALCOA Al16SG) Patindo da
mesna bag de adivacadq foram produzides conpdstos
de SiN4/SIC, utili zardo- SC (H.C. STARCK A10) em
proporc¢des massias ce 10% e 50%.

As superficieslo ceramio de ritreto de slicio fo-
ram primeiramerg rectificada can pasd de diamante
15um e seguidament@odlidas can suspensd de dlica
coloidd a 1@ em volume a fim de seobte um estao
superficid padr® pama tdos s pré-tratament subs-
guentes Posteriormente, &#param-8 cin@ pré-
trataments distintos a superficis pdidas a) abrasa com
p6 e diamarg (riscagen manual) b) seneadua via k&
nho utra-séni® cam suspeng@ide diamantel pm (25ml
hexam paal g pé ¢ diamante)c) ataqe durantel0 min
em plasna de CE d) ataqe quimi® acido (4:2:1
H,0,:HNOs:HF en ebuicd durané 1 hora) Todas as
etapa b pré-tratament foran seguida de limpeza em
banho utra-sénio can etandanidro.

Pam avdiac®d dss taxas d nuclkac® e crest
menb dcs filmes foram feitas deposicde por perialos de
10 minuts e 6 horas resgdivamente As deosicdes
foram conduzida em reacto comercihde Plasm de M-
croond& operamo a 2,4 GHz - ASTEX PDS 18. Os
ensaig foram todos redizados ©b & mesma condicdes,
as quas foram optimizada pam a espgsua e dimensdes
das amostra usada cono substrate (poténca 255
KWaitts, press@ totd de 90 Tar e fluxo gasoso WCH,; —
400/24 sccm) Os filmes ohtidos foran caracterizdos
mecanicameat para avigar o nivd de adesa utilizando-se
0 método @ indentacé cam core Brale con carga de 294
N e 588 N A andise microestrutudafoi redizada por
microsopia electréria de varimenob HITACHI 4100S,
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terdo sido determinadaas densidadesechucleacéo a
qudidade dos filmes assim cono o desenvolviment das
fissuras pioduzida pelas indeatdes.

A qudidade dos filmese o grau das tensdes rés
duas m interface ifme/substrat foram avdiados por
espectrosopia ncro-Raman.

3. Resltados e Discissao

As caracteriscas geras dos filmes @& diamante
cono o tamanho e grdo a orientacé cristalografta a
transparénei Optica, adesé e demas piopriedades séo
determinada pelos estagios iniciaisaddeposida Pode
considerars que a etapaednucleac@ controh a etapa
seguiné de crescimeatdo filme, determinado asim as
principas piopriedade e consequentementes auturas
apicacde do filme. No entanto pala que ocorra aucles-
¢éo do filme de diamamt énecesara a criacé de nlicleos
estaveisos quais atingirdo um tamanho citico, se dese-
volvem peb fornecimenbd conthuo de espécie quimicas
caborécea presentea fase gasosa.

Num sistena de nao-eqlibrio termodinamico,
conp é o ca® do plasm reactio de H,/CH, activado por
microondas as reh¢Bes ente o substrato tilizado, as
patticules e diamante que nuclerae o meb reactivo,
determinan o tipo ce filme aobter Dest nodo, o0 praces
so de nucleac® dewe se relacionalo can vérics factores,
todos fortemerg dependengedo substrat e do tipo de
prepaacd superficid utilizado.

A. Eféto do pré-tratamento superficial

Apds a poduwgdo dos ceramics ce ritreto de slicio por
sinterza¢c® na presenca de fadiguida surg a necessa
de de trabalh® e maquinagemrectificac® e polimento
dos mesmos ao vista a seren usalos cono substratos.
Nest preparagd des substratos usane-smaterias reco-
bertes can diamantecono seras pans e mé diamard-
das Dest nodo, exise ajuma possililidade da paticu-
las ce diamarg ficaran aderentea superficiedo cerani-
co, contribuirdo postivament parao aumento dataxas
de nucleac® do diamarg CVD, sabedo-£ que quatida-
des minima e 4&toma e caboro ma forma de diamante
podem actua conp nucles estaveisEse ndcleosmesmo
exposts a atmosfes agraesiva do plasna de hidrogénio,
podem actua conp sementg pan o desavolvimenb de
um filme aderente de diamanggcelerado o prees de
deposcda O recur® ao pdimento can silica coloidal
durane o acabamemt dcs ceramica teve cono principal
objedivo elimina a presenca dsa paticulas e dia-
mane evtando asim a criac® de atefactos.

A deposicdo directa de diamanteabre substrate cerani-
cos e SkN4 apena can acabamemt superficih em sis
pens® coloidd de dlica reveh uma baixa densidade de
nucleacéo Fig. 1(a) Tenpos ce deposicéo longos (6 ho-
ras) Fig. 1(b), condmem a0 crescimento @ paticulas de
hahkto cubo-ocaédrio formamdo um filme descontinuo.
Um estulo anteriot® revelas a existéncia dem estagio
priméario de nucleagd can urme densidad de cerca de

29

5x10° nicleos/crh e cristdites ce dimensé aproximada
100nm seguido e um seurdo estagio € micro-
nuckeac® can meno densidad (10° nicleos/crf), em
amostra paolidas can pasa de damane lum.

@ )

Figura 1 Deposicdo de diamarg bre substrate ce SkN,
san pré-tratameiat superficial () nucleac® ap& 10 min;
(b) crescimertd apé& 6 horas.

As nanocristites, de morfologa padliédrica, car-
reponden a nicles super-dticos qie vingaram®*® Os
valores reldivamene baixs ce densidad de nucleacdo
estd®d relcionalos por um lado, com a auséne de pait
culas e diamante presente quawio o acabamemt dos
substrate é fato can pasa de diamantee por outrg ao
efagto anti-nuckane da flica coloidal A silica pertence a
class dos materias n® formadors de cabonetosinterfe-
rindo superficialmert ra difus® do caboro e o cres¢
menb do fime™,
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Figura 2 Deposizéo de diamarg ©bre substrate de SkN,
pré-tratalos can agtacé® ultra-sénta en suspensa de
diamante (a) nuckac® apd& 10 min (b) crescimerd apés
6 horas.

Os pré-tratamen® superficias can diamang de
1 um de tamanb médiq em que o substrai é sujéto a um
proces de riscagen manuhou é colocao nun banho
ultra-s6nicq congituem mébdas eficientes d incremento
da taxa denuckacéo Fig. 2(a). A amostras estdreq-
bertss por uma camada nanocristalina de diaman@
efeéto do pré-tratamentoltta-sénio reslta da combia
c& de mecanism® ce semeadura emicrofissuracab.
Deposicds ce 6 horas en substrate sujétos acs mesmos
tipos e pré-tratament resltaran no rewmbrimento total
da superficieFig. 2(b).

Os ataques quimicqsor plasna de Cke por so-
lucéo acida a quente revelarane-snuito mens ekctivos
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cono métods ce pré-tratament supeficial visardo o
aumeno da densidade deucleacgédo Fig. 3(a). Esta ©cri-
cas dteram completamegto cenardo de deposidg uma
vez que actua agressivameatbre & fass presenteD
atage por plasna de CEk dos ceramics ce ntreto de
slicio cardi a fa® SgN4 preservado a fase intergnaular.
Ese eféto é bam visivd na Fig 3(a),a qua mosta uma
microestrutua totalmente revelag@om os grados ange
dos ¢k nitreto de slicio envolvidos peh fase itreg once a
nuclkeac® de diamante éoum significativa Pa outro
lado, 0 atagqe quimi® caom acidos remove por completo
a fase intergnaular e oxidou os grés e ntreto. Nestas
amostra o diamang nuclea aleatoriamenteobre tbda a
superfice dos gréos d ritreto de slicio, cam urma dens
dace denucleac® superio ado ataqe can CF,. As irre-
gularidads tpogréafica favoecan a nuclkac® do dia
mant por condituirem zona adivas e elevada superficie
especificd®. Pam tenpos de crescimemt de 6 horas os
filmes obtidos ©bre substrate atcalos can plasna CF,
ou por ataqe acdo estendemesa bda a superficiendo
apresentatho contudo uma continuidade Fig. 3(b). O ta
manto de gr® find é muto maia do qwe o ca® das
amostra pré-tratada mecanicamente Fig. 2(b), como
resutado da meno densidad denucleac® e do cons-
quent maio grau de coalescénaidos gréos durast o
crescimento.
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Figura 3 Deposicéo de diamant bre substrate de SigN,.
(a) pré-tratalo pa ataqe reativo cam plasna CF; nucke-
acd® ap& 10 min (b) pré-tratalo pa ataqe quimio com
acidos crescimertd apé 6 horas.

B. Eféto da Fase Intergranular

A fase \trea intergranulados ceramice e n-
treto de slicio podeé reagi com a atmosfea gasoa do
meio readivo, criardo intecamada au esgcies quimcas
favoraves a dgosicdo dcs filmes e diamanteA pattici-
pacé efediva da fase intergranulao praces de depos
cdq apesade ja te sido referich pa algurs autore¥*?
nurca fd demonstrad até a data.

Trabalh® experimentaisedizados $ na presenca
de H,, revelaran dteracbes microestruturai ro material
ceramico mostrado gue o materid vitreo € bastante at
cado peh atmosfera redutaido plasmaPeh natureza das
ligaches ente cs atomos d ritreto de slicio, assin como
pela elevad establidade quimica e térmica a temperatura
de deposicdond sen de esperauma reacca téo violenta

30

dos grdos cm a fase gas@sro ambient de deostao,
comparativamesetcan o vidro intergenular.

Figura 4 Deposicdo de diamarg bre substrate ce vidro
do sistema Y,05-Si0O,-Al,03. Nucleag® apd 30 min.

Vidros reflactaric can a mesm conposi;éo re-
lativa da fae intergranulados substratoselSgN, mosta-
ram-& apte a deosicéo de diamanteconp % pode viu-
dlizar na Fig 4. No entantpa afinidade entre a fasitrea
e o diamang ro estagio d nucleacd ndo est demonstrada
nas amostras se pré-tratameiat superficial Fig. 1(a), ou
pré-tratada can CF,, esta Utimas ond o materi& vitreo
ndo foi removido, Fig. 3(a). & na amostras pré-tratadas
com suspengd utra-sdnica de diamanteFig. 2(a),0 car-
torno dos gréos d SgN, € marcdo can nicles ce di
mante Dese nodo, o papéda fase intergnaular na nuce-
ac®d do diamane € ainda uma questédpa esclaecer,
nomeadamerd acontribuicdo dos efétos da sua natureza
guimica (interaccd cam a fa® gasosa @ossikilidade de
cristdizacdd e mecérda (ancoragm de paticulas de
diamane do polimento).

C. Eféto da adic® de paticulas ce SIC a matrz de SiN,4

A inclus® de caboneb de slicio como fas de
reforgp nos ceramica ¢k ntreto de slicio € uma préca
conhecice e ben difundida sep na forma de ptculas
nanométitas au micrométreas au ainda ©b a forma de
“whiskers”, uma wez que promove mecanismes e tera-
cificac® quando inseridoat 30% em pe® de SiC° No
entantg a inclus® nese traballo de paticules de SCC teve
cono primeiro obgdivo um aumend da conductividade
térmica do substratppossililitando o incremento al tem-
peratua deopeac¢d da deposido quimca en fae vagor.
Aliado a esé factor o carboned podeé reagr cono ele-
menb nuclkane da fag diamante terdo en visa que
alguns autores revelaran a formacé de finas camadas
dese materihdurane cs primeiros estagiosaddeposicao.
As Figs 5(8 e 5(h mostran que ataxa denucleac® au-
menk can o tea de SiG sermo an anbos 0s casos sep
rior a da amosta sen pré-tratamentoFig. 1(a). Est in-
cremend do ndmero iniciade ndcles deve-e a uma
nuclkeacd preferencindo diamarg bre & paticulas de
SiC, cuja estrutura am arranjcs tetaédrice Si-C favoece
o0 estabeddmenb de liga¢des C-C cam igud geometria.
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Figura 5 Deposicdo de diamarg obre substrate de
SisN4.-SiC, sen pré-tratameiat superficid (a) nuckacao
ap6s 10 min em SkN,4.-SIiC (10%), (b) nucleac® apd 10
min em SigN,.-SiC (50%).
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Figura 5 (cont.) (c) Crescimertd ap& 6 hora en SkN,.-
SiC (50%).

Est fase é&m produb da reacca ente ¢ radcais CH, e
0s substratos ricosne silicio, estado sempe presente no
estago inicid da deosicd dodiamant&®, ou pode mesmo
se intencionalmer formaa por carburizacall, depos-
tada cono intercamad4, ou ainch pela adigé de paticu-
las, cono é o preserdg casoO SIC apresert una condg-
tividade térmica 90-160W.m".K™) superiora do SN,
(15-50W.m'.K™), fadlitando o escoamentoedcala e
promovemo condi¢de 6ptimas de dgosicda Na Fig 5(c),
observa-s a dposicéo ap& 6 hora nas condicdes jind-
cada num substrai compégo SkN4/SIC50%, evidene-
amdo um gral de reobrimenb superio ao da amostra
monditica, Fig. 1(b).

D. Adesad dos flmes de diamante €D acs substratos
ceramicos

Os ensaios &l adesad pa indentigd estéica com
pona de diamante Bralepermitem determina a carga
critica acima da quse da fractura adesda/ ra interface
filme/substrato Na Fig 6(8 apresentaeso asgcb da
indenficd® cam 294N numa amostra de $N, pré-tratada
por riscagen can diamane lum e revetida can diamante
CVD durant 6 horas As fissuras radiailaterais s& ind-
cadores do limiar da cedéncia da interfacéla Fig 6(b),
correpondent a mesna amost® ma sujéta acarga de
588 N a delaminagd do filme é extensaNos conpdstos
SisN4/10% SIC sujétos acs mesme testes Figs. 6(¢ e
6(d), resdivamene para294N e 38 N, o vala de carga
critica para a fractura o&oi atingido. No centio das ma-
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cas e indentacdoo filme de diamante apresenta-ee-
formado, sen destrugdo aparente revelago o notavel
increment da adesd cam a adi¢c® do SiG cono resilia-
do oo efato j& disctido pam o aumernt da densidade de
nucleacéo A adesa é aqu superiog a dos filmes & de-
mane em substrad de WC(Co) com um vala referido na
literatura de294 N°, e tambén melha do que aregistada
pamo SN, (306 N?%, ese dtimo vala considerao como
um restltado da baixa tenacable a fracturalo SgN,.

Obsenacdes por espectrosopia micro-Rama re-
velaran um desvb de apena lcni relgivamene @ des-
vio Rama do picocaracterico do diamarg (1332 cn)
em todas os filmes prduzids nest trabalhp mesno para
regifes proximas das indemtOes Eske resltado € um
indicador de uma excelente comgzlidade térmica entre
o diamangé e o SiN4, cOND *£ avanca ncs popostos
dese trabalho Note-£ qe m ca® do cresciment em
substrate ¢ WC(Co) o desvdo Rama do pico do di-
mane pode aingir 1.339 cnt, indicativo de um elevalo
grau de tensds residuais. Nos esgctrcs Rama adquiri-
dos nas amostrado preserd traballo ndo apacen picos
indicadores e quaisque outras forma de caboro para
além do diamante caroboramo o nd favorecimenbd da
transfornacé® em grafite cono ocare na substratos e
vencionas ¢ WC(Co).

R1ABH2 25.8kV X258

IMAT19 20.08kYV X400

(©) (d)

Figura 6 Indenticbes Brak en filmes cresalos durangé 6
horas en amostra ce SgN, (a,b) e ean amostra de SgN,.-
SiC (50%) (c,d), sujatas a carga e 2H4 N (a,9 e B8N
(b,d).

4. Conclusotes

Os materias a bag de ritreto de slicio, paticular-
menk & conpdstos can paticulas ce caboneb de slicio
s& excelents substratos qudn € visa a dposicéd CVD
de filmes aderentesaeddiamantedada a afinidade quimica
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pama o carbonga auséncia de fasdigantes grafizantes e
a compdbilidade de coeficiente e expansd térmca
entre cs dois materiais Nese traballo ficou clao que os
pré-tratament® superficiss aos substratos cadetern
nantes do praces de nuckac® e cresamenbd do filme.

Paml uma efectiva comparag&nte pré-tratamentos
mecanice aJi quimicos as amostras param de ura cal-
dicdo de pdimento cam dlica coloidal antes do pré-
tratamentogue mostral interferr negdivamene ma deng
dace denucleacédo uma vezque funcionas cono elemento
de arasb de paticulas e diamante aderidatanb ma s
perficie do ritreto de dlicio, quanb nas fases semdarias
presentes.

A riscagen e semeadura oo pasta diamantadas ou
suspensdeabrasivas & diamarg en agiacé® utra-sdnca
€ a técrsa mas eficiene para anuckacdo Os ataques
guimicos que com plasna reativo de CR, que com
misturas acida a quenteactuaran destrutivamemt bre
as fases presentes SkN, e a fag \itrea intergraular,
resgdivamente Em qualque dos cas® a densidade de
nuclkac® do diamard n® foi melhoradh ma mesmo
assim foi possivé obta um filme descontiuo ap& tenpos
longos.

A efectiva paticipac® das fases ecundaria inte-
granularestipicament vitreas € ambiguaja que fo pos-
sivd nuclea diamané directamentera amostra 100% de
vidro mas ncs ceramice sinterzados can esh fase nem
sempe seobserval degosizédo preferencianos contornos
de gréo A inclus® de paticulas e SiC pam alén de
funciona conp uma dternativa parao incremento das
propriedads mecénica do ritreto de dlicio, desempeha
um papé fundamental com elemento nuelane da fase
diamante por reforqp da afinidade quimica eo o filme e
por diminuicdo da temmratura locd a superficie.

Materias can adicds de 50% em pe® de SC rewe-
laram uma excelente adesgoomprovad por ensaic de
indenacd® estdica con core Brale onde resiram a
delamirac® sob 588N de cargae por evidenciaren um
afastament despezavé relativament @ desvio Raman
do pim caracterisco dodiamante.
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