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Neate thabaPho joi eatudado a adição de 8 0 z

p 
 e catbono como adi 

tivo de aintehizaçãc pata o 13 4 C. U ma.tehiaQ joi ^t2atade utiQizande-ãe 
rteaina 6en5Qica como agQomertante e 6onte de cahbono e ãcido bõtico co-  
mo ftnte de B 4 O 2 . Apoa miatuta e phenaagem o  matetiaP 6°i ttatado a 
1200 0 em atm ^ a ^ eha de atgânio parta catb 	çã oniza0 da heaina. A 	segu it 
aintsti.zou-ae ea cotpea -de -ptova a 7700 ° C, 1950 C, 1980 ° C, 2000 ° C 	e  
2120 C em 6otno de xeaiatência de ghaj.ite em atmos6eta de angõnio. Apõa 
a aintehização o matetiat 6oi eatactetizado uti.2í.zando-se dt6tação de  
rtaio-z, mictoacop.ia eiefiüõn,tca de vahnedurta e medidae de denaldade.  

INTRODUÇÃO  
Sinterização é um processo termicamente  

ativado, que consiste na consolidação, densi- 
ficação, recristalização e ligação, 	obtidas  
por tratamentos térmicos de pós, durante 	ou  
após a compactação, em temperaturas 	abaixo  
do ponto de fusao do componente principal e  
envolve o transporte de matéria em escala ate_ 
mica 11,21.  

0 carbeto de boro (B C) é um material cu  
jas ligações são essencialmente covalentes  
Em função destas fortes ligações covalentes  
entre os átomos a sua sinterização é dificul-
tada devido ao baixo coeficiente de difusão  
atômica, tendo como consequência uma 	baixa 
densificação do material 131.  

Assim como ocorreu com outros materiais,  
esforços foram e estão sendo feitos, no senti  
do de se buscar aditivos de sinterização para  
melhorar a sinterabilidade de B4C13 a 91.  

Teoricamente, dependendo do material e do  
aditivo de sinterização, dois tipos de estru-
turas podem ser formadas: solução sólida ou  
outras (s) fase (s). Se a solução for formada,  
a velocidade de sinterização pode ser aumenta_ 
da pelo acréscimo do gradiente de potencial  
químico e aumento do número de defeitos 	no  
cristal. Por outro lado, se for formada 	uma  
segunda fase e esta apresentar um menor ponto  
de fusão, pode levar a formação de uma fase  
líquida, que ocasionará um aumento da veloci-
dade de densificação 1 2 1.  

De todos os aditivos estudados, até hoje,  
o que melhor resultados apresentou foi o carbo_ 
no, sendo possível obter até 98% da densidade 
teóricaó  para uma temperatura de sinterização  
de 2150 C 131.  

Atualmente os maiores esforços se concen  
tram no sentido de minimização 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 grão, restringe tam  
bem sua utilização na área nuclear, pois quan  
do acima de certo teor acaba migrando para  õ 
metal encamisante.  

Dentro desta linha pode-se destacar dois  
trabalhos 18,91 que mostraram a reação deste  
carbono livre com silanos, formando carbeto de  
silício.  

Neste trabalho serão mostrados os primei- 

ros resultados da adição de carbono e B 2 0 3  co 
mo aditivos de sinterização do e

4 
 C, onde 

3  se onde 
 diminuir a temperatura desinterização,  

aumentar a densificação e minimizar o carbono  
livre segundo a reação :  

2B 2 0 3  (s) + 7 C (s)  1500°C   B4C (s) + 6 CO  (g) (1)  

MATERIAIS E MÉTODOS  

As matérias -primas utilizadas foram B 4 C 
da firma HERMAN C. STARCK (F.1000/5), ácido  
bórico P.A. e como fonte de carbono uma resi-
na fenólica. A resina foi dissolvida em aceto  
na e a seguir misturada ao B 4C e ao ácido 

d 	
bo 

rico, formando uma  pasta  (5  qual sofreu 	um  processo de secagem a 40 C sob agitação, a se  
guir o material foi granulado. Do  material  
granulado foram conformados corpos-dei -prova de  
forma paraleleoipidica (4 x 5 x 40mm ) 	por  
prensagem uniaxial com 70 MPa de Pressão.  

Em uma estufa efetuou-se a cura de resi-
na em temperaturas de até 250 °C. A carboniza-
ção da resina e reação do ácido bórirdo, foram  
feitos num ciclo de 24 horas até 1200 C.  

O tratamento de carbonização foi : feito  
em atmosfera de argónio. Os corpos-de-prova  
foras sinterizados a 1700, 1950, 1980, 2000 e  
2120 C em um forno com resistência de grafite  
atmosfera de argónio. Após a sinterização ana_ 
lisou-se a microestrutura do material através 
de MEV em superfície de fratura, e determinou-
se as fases formadas por difração de raio-x e  
também determinou-se a densidade dos materiais  
obtidos.  

RESULTADOS E DISCUSSÕES  

Na Tabela 1 pode-se observar a variação  
da densidade de um material onde não foi adi-
cionado B20 3  comparado a um material onde foi  
adicionado o 13 2 03 .  

Pelá análise dos resultados nota-se que  
não houve densificação do material aditivado ,  
apen$s com carbono, para temperaturas até 
1960 C. Quando a temperatura foi de 2160 °C ob  
servou-se a ocorrência de densificação, atin -  
gindo-se 73% da densidade teórica, para o tem  
po de lh de patamar. Para a temperatura de 
sinterização de 2200°C atingiu 97% da densidade  
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B 4C aditivado com carbono  

d. (g/cm3 ) 	% d. teórica  
B 4 C aditivado com C + B 20 3  

d. (g/cm 3 ) 	% d. teórica  

Temp. de Sint.  

Tabela 1 : Densidade do B 4C em função da Temperatura  
de Sinterização.  

1700  
1960/1h  
1980/íh  
2000/2h  
2120/15 min  
2160/íh  
2200/íh  

1,

- 

53  

1,

- 

85  
2,44  

61  

73  
97  

1,54  

1,

- 

92  
2,12  
fundiu  

61  

76  
84  

*Utilizou-se como base de cálculo a densidade teórica de 2,52 g/cm 3 .  

teórica para um tempo de lh. Já com o 	mate  
rial aditivado cgm carbono + B 203 , observou -  
se que já a 1700 C começa ocorrer uma pequena  
densificação e em temperaturas da ordem 	de  
2000°C a densificação é bastante acentuada  
84% da densidade teórica. Observou-se também  
que a + 2120 C o material fundiu. Fica, por  
tanto claro que o B 4 O3  auxilia na densifica - 
ção do B 4 C + carbonó2 .  

Aparentemente a hipótese inicial de for  
mação de uma fase vítrea de B 20 fica a prin-  
círio descartada pois esta não ?oi encontrada  
observando-se a superfície de fratura do mate 
rial sinterizado a 1700 °C/15 min, figura 1 

_ 
 

Na figura 1 observa-se também alguns pontos  
onde ocorre a formação do pescoço, mostrando  
que o processo de sinterização já iniciou. Ob  
servando-se a mcroestrutura do material sin  
terizado a 1950 C/15 min, figura 2, pode-se  
ver que o processo de sinterização já está  
num estágio bem mais avançado, observação que  
éválida também para o material sinterizado a  
1980°C/60 min onde a densificação atinge valo  
res da ordem de 76% da densidade teórica, fi  
gura 3. 0 material sinterizado a 2000 C/2h  
atingiu 84% da densidade teórica e analisan - 
do-se  sua superfície de fratura, figura 4, ob  
serva-se uma fratura lisa, típica da presença  
de uma fase intercristalina provavelmente amor  
fa, pois não foi detectada na difração 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.  

CONCLUSÃO  

Apesar de se tratar de um trabalho em an  
damento, já podemos concluir que o B O asso-
ciado ao carbono possui uma forte intldencia  
na de sinterização do B C, e que este aditivo  
promove a densificação ao material em tempera  
turas bastante inferiores àquelas sem sua pre  
sença. Apesar de inicialmente ficar descarta-  
da a hipótese de formação de um vidro de B 20 
pois este se formaria em temperaturas bem i d  
feriores a 1000°C, notou-se claramente a in 

 tensa formação de uma fase in8ergranular para 
temperaturas dp ordem de 2000 C/2h de onde se 
pode concluir que para este material os estu-
dos deverão prosseguir em temperaturas de sin 
terização entre 1900 a 1980 °C. 
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SUMMARY  

This  wohh showe the .inbQuenee oÓ 8 0 and 
canbon additions  at  boon cahb.ide sinte î.i. Ĝ g.  

The sampQes wene phepahed using  óeno.2.ic 
 hesin a4 eanbon souhce and bonic acid  ae 8^0, 

/ounce. Ab.teh mixtu4e and cod  phe4s.Lng, 
maten.iat was .theated at 1200 C  in angon  
atmo4phehe, 6oh hesin eahbon.ization.  

The samp£es w ^ne s.int ^.ned us.iv̂ g d.iSSe ^ ent 
tempenat âhe4 (1700'C,  1950 C, 1980 C, 2000'C  
and 2120 C) in a gnaph.ite 5uhnace. Subsequent  
anaPy4.i4 wehe pehóohmed using X-hay d.iSShactien,  
scaning e.Cetnons m.ichoscopy and denS.ity  
mea44unement4.  
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Figura 2: Superfície de fratura dg B C aditi 

vado com C + B 20 3,  1950 CJ/5 min. 	 50 	40  
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Figura 1 : Superfície de fratura dg B dA C aditi  
vado com C + B 203,  1700 CJI5 min.  

Figura 4 : Superfície de fratura d8 B C aditi 
vado com C + B203,  2000 C/4 h. 

•Figura 5 : Difratograma do material sinteriza  

do à 1980°C/lh.  

Figura 3 : Superficie de fratura dg B Aq C adita  
vado com C + B20 3,  1980 C/60 min.  

Figura 6 : Superfície de fraturá dg B C aditi  
vado com C + 13203,  2123 C/15 min.  
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