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RESUMO
O carbeto de boro tem efeito inibidor sobre a densificagdo da matriz de alumina.
A maior densidade obtida foi de 80% da densidade tedrica. A sinterizagdo foi
conduzida nas temperaturas de 1700, 1750 e 1800°C/1 hora em atmosfera de argonio.
A caracterizagio microestrutural foi realizada por difragéo de raios X, MEV e MET. Fol
observada a formagéo de uma fase identificada por MET como sendo Al;BOs.

INTRODUGAO

Em reatores do tipo PWR (Pressurized Water
Reactor), é incorporado ao seu nucleo um conjunto de
varetas denominado de veneno queimavel (Bumable
Poison), cuja fungdo é controlar 0 excesso de reatividade
do reator, bem como uniformizar a distribuicdo de
poténcia do nicleo durante sua operagao. As varetas
s@o compostas por um empilhamento de pastilhas de
AlL,03+-B(C sinterizadas. O boro, na forma de carbeto é o
material absorvedor e a alumina o material suporte. O
boro possui dois isétopos, B'® e B'', mas somente o 8"
tem aplicagdo como absorvedor de néutrons e ocorre em
aproximadamente 14,7% em peso no B,C. A absorgdo
neutrdnica do boro ocorre pela reagdo: 8 (n, a ) LV,
que abrange toda faixa do espectro de energia dos
néutrons. A segao de choque para néutrons térmicos para

o B4C & de 600 bams. O B.C apresenta fortes ligagbes

covalentes entre os atomos de boro e carbono™ o que the
confere propriedades como: alto ponto de fusao
(~2450°C), alta dureza (30-38GPa). A preferéncia pelo
uso da alumina como material suporte se deve as suas
excelentes propriedades mecénicas, sua estabilidade
quimica em altas temperaturas, sua fresisténcia a
corros@o e aos efeitos da irradiagdo. Em engenharia
nuclear, a alumina também & empregada como isolante
térmico em varetas de elemento combustivel.

Alguns trabalhos tem sido publicados, investigando
a combinagdo desses materiais em ampla faixa de
composigcdo, aliados as suas caracteristicas e
propriedades. Jenqm observa que as propriedades
mecanicas da alumina s&o significantemente melhoradas
com a adigao do carbeto de boro, devido mecanismos de
interag@o trinca-particula?. Lee™ conclui que a adigao da
alumina auxilia na densificagdo do carbeto de boro.
Também é observado que a reagao entre 0 B,C e a Al;03
forma uma fase identificada por difragcéo de raios-x como
sendo AlB;;C,. Entretanto, o B,  apresenta forte
tendéncia a oxidar e provocar a formagao de 6xido de
boro volatil (B,05), na superficie das particulas de B.C, 0
qual apresenta ponto de fusdo de 600°C. Durante a
sinterizag&o ha formagdo de fase liquida® auxiliando, ou
dificultando o processo de densificagao™, e contribuir
para a formag#o de novas fases. Radford também sugere

algumas reagOes entre a alumina e o carbeto de boro
com as respectivas energias livres, mas n&o comenta se
detectou alguma fase formada. Observando-se o
diagrama de fases do sistema Al-B-C® tem-se os
compostos que podem ser formados entre 1800 e 2200 K,
como: AlB,, ; AlsC3; AlgB4C- e AlB,. No caso do compésito
Al 0s:-B,C, tem-se um elemento a mais, 0 oxigénio, que
pode contribuir para a formagao de outros compostos
como: Al;BO ; Al;BOs, AIR2OC, entre outros. Este trabalho
visa dar continuidade ao estudo de sinterizagdo do
composito ceramico AlOs-B,C™®, avaliando-se o efeito do
B4C na densificagdo da matriz de alumina, e na formag&o
de novas fases.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para a preparagdo das amostras utilizou-se
alumina A 16-SG da ALCOA e dois pés de carbeto de
boro da Elektroschmeltzwerk Kempten GmBH com
diferentes faixas granulométricas, denominados de p6 A
(44-53 um) e pd B (< 44 um).A caracterizag&o quimica
das matérias primas foi realizada pela técnica de
espectroscopia semi-quantitativa observando-se alto grau
de pureza.Para a caracteriza¢éo fisica determinou-se a
densidade real pelo método de picnometria, area de
superficie especifica pelo método de adsorgdo gasosa
(BET) e tamanho de particula.

Uma série de misturas foram preparadas nas
concentragdes de 1, 2,5 e 6% em peso de carbeto de
boro. Foi utilizado aditivo orgénico na proporgéo de 1%
em peso. Apds secagem a 110°C por 1 hora, as misturas
foram desagregadas e passadas em peneira analitica de
100 mesh, obtendo-se agregados menores de 150 um.
Para a compactagéo das amostras utilizou-se prensa
uniaxial, matriz cilindrica de 12 mm de diametro e presséo
de compactagdo de 120 MPa, obtendo-se valores de
densidade a verde de aproximadamente 55% da
densidade teérica. As sinterizagbes foram realizadas em
formo resistivo nas temperaturas:1700, 1750 e 1800°C por .
1 hora em atmosfera de argbnio. Para cada condig&o de
sinterizagdo uma amostra de alumina pura foi incluida
como referéncia. A medida de densidade da pastilha
sinterizada foi realizada pelo método de deslocamento de
liquido. .



CARACTERIZAGAO MICROESTRUTURAL

As amostras foram analisadas através de
microscopio eletrénico de varredura, utilizando elétrons
retroespalhados e secunddrios, imagem de raios X em
superficies polidas e atacadas quimicamente com H,SO4
quente para revelagdo dos contornos de graos,
difratometria de raios X e difragdo eletrénica (MET) em
amostra preparada pela técnica de lamina fina.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A densidade das pastilhas sinterizadas varia de 65
" a 80% da densidade tedrica, sendo que a densidade
diminui com a adigdo de carbeto de boro. Esse efeito
inibidor na densificagdo da matriz de alumina é atribuido
ao oxido de boro na fase liquida formado durante a
sinterizagdo, comprometendo a superficie ativa da
alumina. Notou-se ainda uma pequena redugdc nos
valores de densidade para amostras com o pd B, que por
ser mais fino, apresenta maior area de superficie,
facilitando a formagéo de 6xido de boro.

Foi realizada difratometria de raios X para todas as
amostras sinterizadas, sendo detectadas somente as
fases a-Al,O; e B,C, como apresentado na fig.1. E
importante mencionar que fases podem se encontrar
abaixo do limite de detecgdo do método ou apresentar
sobreposi¢io de picos com as fases principais. Através
de observag3c em microscopio eletronico de varredura
(MEV), amostras sinterizadas a 1750 e 1800°C revelaram
a presenga de uma nova fase (C), que é apresentada na
fig 2. A analise microestrutural de materiais a base de
alumina e carbeto de boro por MEV é bastante complexa
por envolver elementos leves, B, C e O, dificeis de serem
detectados por espectroscopia de energia dispersiva
(EDS). Utilizando-se a técnica de imagem de raios X a
partir do elemento Al, comprova-se a presenga desse
elemento na fase C formada.
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_Fig.1- Di.fratograma de raios X observando-se as fases
a-Al,O; e B4C para todas as amostras.
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Fig.2- Superficie polida e atacada de amostra

contendo 6% peso de B.C (po B) sinterizada a 1750°C.

(a) imagem de elétrons retroespalhados, que por
! diferenga de peso atomico, pode-se distinguir trés
_fases presentes: (A) Al,Os, (B) B.C e (C) a nova fase.
. (b) Imagem de raios X a partir do elemento aluminio,
, indica que a fase C contém esse elemento.

Através de difragdc eletrdnica em &rea
selecionada, foi identificada a presenga de alumina,
carbeto de boro e a fase C como sendo Al;BOs com
estrutura ortorrombica. Na fig 3 sdo apresentados os
padrées de difragao eletrGnica. O composto identificado
por MET n2o coincide com os compostos mencionados
por Radford e Lee e deverd ser realizado um estudo .
termodinamico sobre as possiveis fases.



Fig.3- Diagrama de difragdo eletrénica indicando os
materiais: (a) Al,Os; (b) B«C e (c) AlsBOs.

CONCLUSOES

1- A densificagio da matriz de alumina é reduzida pela
presenga do carbeto de boro.

2- A densidade relativa méaxima obtida foi de 80%DT em
amostras contendo 1%peso de carbeto de boro.

3- Em amostras sinterizadas a 1750 e 1800°C, ha
formagéo da fase C. Por difratometria de raios X sé s&o
observadas as fases a-Al,0; e B4C.

4- Através de difragao eletrdnica a fase C foi identificada
como sendo Al;B80s.
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ABSTRACT

Boron carbide has an inhibiting effect
on the densification of the alumina matrix.
A maximu.m density of 80% of theoritical
density was attained. Sintering was carried
out under argen at 1700, 1750 e 1800°C for

one hour. Microstructural characterization
consisted of X ray diffractometry, scanning
electron microscopy and transmission

electron microscopy. The formation of a
phase was observed, which was identified by
TEM to be AlsBOs.
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