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ESTUDO DA SINTERIZAGAO DE CARBETO DE BORO COM
ADITIVOS DE SINTERIZACAO
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Apas mistura e prensagem o matenial foi tratade
a de angonio para ca&bonizag&g da &
sintgrizeu-se o corpos-de-prova a 1700%c, 1950°C, 1980Y¢c, 20009C
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2120°C em fonno de ‘tesistencia de grajite em atmosfera de anginio. Apos

a sintendizagao o matenial 4ol caracterizado utilizando-se difracao
micnoscopla eletronica de vavredura e medidas de densidade.
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INTRODUGAO

Sinterizagdo € um processo termicamente
ativado, que consiste na consolidagao, densi-
ficagcao, recristalizagao e ligagao, obtidas

por tratamentos térmicos de pos, durante ou
apds a compactagac, em temperaturas abaixo
do ponto de fusao do componente principal e

envolve o transporte de matéria em escala atd
mica [1,2].

0 carbeto de boro (B,C)
jas ligagOes sao essencialmente covalentes
Em fungao destas fortes ligagOes _covalentes
entre os atomos a sua sinterizagao e dificul-
tada devido ao baixo coeficiente de difusao
atdémica, tendo como consequéncia uma baixa

densificagao do material |3].

Assim como ocorreu com outros materiais,
esforgos foram e estao sendo feitos, no senti
do de se buscar aditivos de sinterizagao para
melhorar a sinterabilidade de B,c|3 a 9.

& um material cu

Teoricamente, dependendo do material e do
aditivo de sinterizagao, dois tipos de estru-
turas podem ser formadas: solugao sblida ou
outras (s) fase (s). Se a solugao for formada,
a velocidade de sinterizagao pode ser aumenta
da pelo acréscimo do gradiente de potencial
quimico e aumento do nimero de defeitos no
cristal. Por outro lado, se for formada uma
segunda fase e esta apresentar um menor ponto
de fusdo, pode levar a formagao de uma  fase
liquida, que ocasionara um aumento da veloci-
dade de densificagado | 2 |.

De todos os aditivos estudados, até hoje,
o que melhor resultados apresentou foi o carbo
no, sendo possivel obter até 98% da densidade
teéricaé para uma temperatura de sinterizagao
de 2150°%c |3f.

Atualmente os maiores esforgos se concen
tram no sentido de minimizagao do efeito do
carbono livre presente na microestrutura do
material sinterizado , uma vez que este carbo-
no, além de fragilizar o material, pois se
posiciona nos contornos de grao, restringe tam
bém sua utilizagao na area nuclear, pois quan
do acima de certo teor acaba migrando para o©
metal encamisante.

Dentro desta linha pode-se destacar dois
trabalhos |8,9] que mostraram a reagao deste
carbono livre com silanos, formando carbeto de
silicio.

Neste trabalho serao mostrados os primei-
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ros resultados da adicdo de carbono e B,0, cO

mo aditivos de sinterizagao do B,C, ondé ~ se

espera diminuir a temoeratura desinterizacgdo,

aumentar a densificacao e minimizar o carbono

livre segundo a reacao :
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4

2B,0

2 (s) + 7 C (s)

B,C (s) +6 @ (9 (1)
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MATERIAIS E METODOS

.As matérias-primas utilizadas foram B,C
da firma HERMAN C. STARCK (F.1000/5), acido
borico P.A. e como fonte de carbono uma resi-
na fendlica. A resina foi dissolvida em aceto

na e a sequir misturada ao B,C e ao acido bo
rico, formando uma pasta, a qual sofreu um
processo de secagem a 40 C sob agitagao, a se

guir o material foi granulado. Do material
granulado foram conformados corpos-dg-prova de
forma paralelepipidica (4 x 5 x 40mm”~) por
prensagem uniaxial com 70 MPa de ovressao.

Em uma estufa efetuou-se_a cura de resi-
na em temperaturas de até 250 C. A carboniza-
¢ao da resina e reacgao do acido bérigo, foram
feitos num ciclo de 24 horas até 1200°C

2 H3BO

B,O

2 + 3 H,0

) (2)
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O tratamento de carbonizagao foi feito
em atmosfera de argdnio. Os corpos-de-prova
forag sinterizados a 1700, 1950, 1980, 2000 e
21207C em um forno com resisténcia de grafite
atmosfera de argonio. Apds a sinterizagao ana
lisou~-se a microestrutura do material através
de MEV em superficie de fratura, e determinou-
se as fases formadas por difrag¢do de raio-x e
também determinou-se a densidade dos materiais
obtidos.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Na Tabela 1 pode-se observar a variagdo
da densidade de um material onde nao foi adi-

cionado B,0, comparado a um material onde foi
adicionado o B203.
Pela andlise dos resultados nota-se que

nao houve densificagdo do material aditivado ,
apenss com carbono, para temperaturas o até
19607C. Quando a temperatura foi de 2160 C ob
servou-se a ocorréncia de densificacdo, atin =
gindo-se 73% da densidade tedrica, para o tem
po de lh de patamar.oPara a temperatura de
sinterizagao de 2200 C atinaiu 97% da densidade



Tabela 1 :

Densidade do B,C em fungao

da Temperatura

de Sinterizagao.

Temp. de Sint. B4C aditivado com carbono B4C aditivado com C + 8203
4. (g/cm3) ¢ d. tedrica 4. (g/cm3) % d. teodrica

1700 - - 1,54 61

1960/1h 1,53 61 - -

1980/1h - - 1,92 76

2000/2h - - 2,12 84

2120/15 min - - fundiu -

2160/1h 1,85 73 - -

2200/1h , 44 97 - -

*Utilizou-se como base de cilculo a densidade tedrica de 2,52 g/cm3.
tedrica para um tempo de lh. J3 com o mate 3] schwetz, K.A. and Grellner, W. - J.Less -
rial aditivado cgm carbono + Bg03, observou - Common Metals, 82 (1981), 37-40.
se que jd a 1700 C comega ocorfer uma pequena . .
dens%ficaqéo e em temperaturas da ordem de la] ?51b?3;3s. et alli - U.S. patent 3,749,
2000°C a densificagao € bastante acentuada , L, :
84% da densigade tedrica. Observou-se também |5| Prochazka, S. - U.S. Patent 4,005,235 ,
que a + 2120 C o material fundiu. Fica, jsle} o 1977.
tanto claro que o B,0., auxilia na densifica -
cdo do B,C + carbond .3 16| ic?gz?géekigéoand Vogt, Georg - U.S Patent.
. P . .

Aparentemente a hipdtese inicial de for . .
macdo de uma fase vitrea de B,0_ fica a prin- 171 Mel°-_Fé¢-L-r,da §1lga, C.g.?.,d8r2551an1,
cipio descartada pois esta nab f#oi encontrada J.c. a 1g§er12agao e Car ?10' € dorg ‘
observando-se a superficie de fratura do mate Anais do Z C$ggresgi Brasi flgg e Lera
rial sinterizado a 1700°C/15 min, figura 1 mica, maio de 1990, umenau .

Na figura 1 observa-se também alguns nontos 8| Bougoin, M., Thevenol, F. - Journal of

onde ocorre a formagao do pescogo, mos trando Mat. Science 22 (1987) 109-114.

que o processo de sinterizagao ja iniciou. Ob i wpa

servando-se a microestrutura do material sin fol ngggiiénRgeﬁgv?éi; ;?1§gig;rggﬁgfgeba:3§

terizado a 19507°C/15 min, figura 2,  pode-se ceramics doped with polysilane derived

ver que o processo de sinterizagao ja _esta 111 bi de" DOy 1icad

num estdgio bem mais avangado, observacao que silicon carbide"a ser publicado.

évél%da também para o material sinterizado a SUMMARY

1980°C/60 min onde a densificacdo atinge valo

res da ordem de 76% da densidade tedrjca, fi This wonk shows the influence of B,0, and
c ; 8 X > %

gura 3. O material sinterizado a 2000°C/2h canbon additions at boron carbide ALnte%&ég.

atingiu 84% da densidade tedrica e analisan -
do-se sua superficie de fratura, figura 4, ob
serva-se uma fratura lisa, tipica da presencga
de uma fase intercristalina provavelmente amor
fa, pois nao foi detectada na difragao de”
raio~-x, figura 5.

Na figura 6 pode-se€ observar a superfi -
cie de fratura do material sinterizado a
2123°C/15 min. Este material fundiu totalmen-
te, ficando uma massa coesa com pequenos po
ros retidos.

CONCLUSRO

Apesar de se tratar de um trabalho em an
damento, ja podemos concluir que o B,0, asso-
ciado ao carbono possui uma forte in%laéncia
na de sinterizagdo do B,C, e que este aditivo
oromove a densificagao do material em tempera
turas bastante inferiores aquelas sem sua pre
senca. Apesar de inicialmente ficar descarta-
da a hipotese de formagao de um vidro de B,0
pois este se formaria em temperaturas bem “if
feriores a 1000-C, notou-se claramente a in
tensa formagao de uma fase ingergranular para
temperaturas da ordem de 2000 °C/2h de onde se
pode concluir que para este material os estu-
dos deverdo prosseguir em temperaturas de sin
terizacdo entre 1900 a 1980°C. '
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The samples wene preparned using fgenolic
nesin as canbon sounce and bonlc acdid as B,0
sounce. After mixture and cogd pressding, %hg
matenial was treated at 1200°C in angon
atmosphene, fon nesin carbonization.

The samples wene Aéntgned uaégg d&ﬁgegant
temperatynes {1700°Cc, 1950°C, 1980°C, 2000°C
and 2120°C) in a graphite furnace. Subsequent
analysis wene penformed using X-nray diffracticy,
scaning efetnons microscopy and denddity
meassurements.



‘Figura 1 : Superficie de fratura dg B,C aditi - Figura 4 : Superficie de fratura dg B,C aditi
vado com C + B,0,, 1700 c/#5 nin. vado com C + B,0,, 2000%¢/3 h.
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Figura 2 : Superficie de fratura dg B,C aditi o ¢z .T 1 AJ
vado com C + B,0,, 1950°¢/45 min. 50 40 30 20 59

Figura 5 : Difratograma do material sinteriza
do & 1980°¢/1h.

Figura 3 : Superficie de fratura d8 B,C aditi Figura 6 : Superficie de fratura d8 B,C aditi
vado com C + B,0,, 1980°C/60 min. vado com C + B4, 2123°¢/45 min.
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