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RESUMO 

0 carbeto de boro e um material ceramico de grande importancia tec 
nolõgica por apresentar elevada dureza e alta estabilidade quimica e termicãj 

A presença de carbono livre como impureza do carbeto de boro fre- 
quentemente ocorre como consequencia do processo de obtenção deste composto. 
Tal impureza contribui para o empobrecimento das propriedades do carbeto de bo-
ro, sendo, porta,ito, de grande importancia a sua determinação. 

Neste trabalho são discutidas diferentes metodologias para a deter 
minaçao de  carbono livre a partir de amostras de carbeto de boro preparada 
em laboratorio. 

A partir dos resultados obtidos e feita uma discussão compara.ido- 
se as diferentes metodologias utilizadas. 

ABSTRACT 

DETERMINATION OF FREE CARBON CONTENT IN BORON CARBIDE CERAMIC POWDERS 

Boron carbide is a 
ceramic material of 

technological importance due to 
its hardness and high chemical and thermal stabilities. 

Free carbon is always found as a process de 
boron carbide. The development of procedures for 	pendent impurity in 
because its presence leads to a degradation of the 

	
detection is required 

e boron carbide properties. 
content inInot 

 this c
work,  several procedures for determining free carbon purposes. 	 reported and 

discussed for comparison 



I. INTRODUÇÃO  

0 carbeto de boro é um composto cerâmico que apresenta interessan -tes propriedades 
 que o tornam um importante material industrial. Dentre es- 

tas, destacam-se a elevada dureza, o alto ponto de fusão e a alta estabilida de quimica [9,11,14].  

0 carbono livre e uma impureza comumente presente no carbeto de bo 
ro_comercial, onde ele aparece como uma fase dispersa na matriz B,C em conse 
quencia do processo de fabricação. 

 — 

A literatura indica que altas concentrações de carbono livre no  
carbeto de boro podem influenciar propriedades fisica, quimica e mecânica  
deste composto. Os limites de tolerancia quanto ao teor de carbono livre nao  
são bem estabelecidos, podendo variar de 1 a 10%, dependendo da aplicação do  
B,C [4,6,  

A determinação do teor de carbono livre em B,C, se por um lad ()  é  
importante para a caracterização do produto final, por outro e de dificil  
execuçao l  uma vez que este elemento apresenta baixo numero atómico e proprie  
dades químicas similares as do carbeto de boro, o que torna as analises con-  

vencionais imprecisas e nao reprodutivies. Além disso, a variação estequiome  
trica apresentada pelo B,C esta vinculada ao conteúdo de carbono livre pre-  

sente neste composto [1,3,4). Com efeito, o composto carbeto de boro, de  

acordo com o diagrama de equilibrio pode se apresentar com uma relação B/C  

variando entre 3 a 11, embora seja comumente referido como B,C, ou seja,  
B/C = 4.  

Tendo em vista a importância da caracterização de pós de B.0 procu  
rou-se, no presente trabalho, determinar o teor de carbono livre por diferen  

tes técnicas bem como estabelecer a razão atómica B/C, a partir de amostras  

preparadas em laboratório.  

II. MATERIAIS E MÉTODOS  

II.I. 	MATERIAIS  

Neste trabalho utilizou-se diferentes amostras de B,C na forma de  

Po, obtidas pelo processo de redução carbotermica do oxido de boro.  

0 metodo da adição baseia-se na determinação quantitativa de uma  

fase cristalina presente em uma matriz cristalina, utilizando-se a tecnica  

de difração de raios X. Basicamente, o procedimento consiste na adição, em 
quantidades conhecidas, de grafita em po em uma determinada amostra de B,C. 

As misturas obtidas são homogeneizadas e analisadas pela tecnica de difração 
de raios X de modo a estabelecer uma relação entre as intensidades de picos  

se lecionados da grafita e do B,C [3]. 	 _
irica 

0 método Lipp  consiste 
numa

f^rde164Capodetser  espimado.atrv&sedda 
q ual  o teor de carbono livre em  

7,8,10,11,12,13].  

II.2. MÉTODOS PARA DETERMINAÇÃO DO CARBONO LIVRE  

Utilizou -
se as seguintes metodologias para á determinação do carbo  

no livre em amostras de B,C: método da adição, equaçao e nomograma de Lipp  

e determinação de carbono total.  
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te, Lipp propoe, também um outro método de avaliação do teor de carbono li-
vre baseado em um grafico denominado nomograma [11]. 

Os pôs de B 4 C foram analisados quimicamente, onde o teor de boro 

total foi determinado por analise quimica via umida e o teor de carbono to-
tal pelo analisador de carbono e enxofre, modelo CS-244 da marca LECO. 

III. RESULTADOS E DISCUSSAO 

É praticamente inevitãvel a presença de carbono livre, corno impure 
za, no carbeto de boro em decorrencia do processo de obtenção deste composto. 

Neste trabalho utilizou-se várias amostras de B 4 C contendo diferentes concen 

trações de carbono livre. As amostras foram preparadas pelo processo de redú 
çao carbotermica a partir de misturas contendo diferentes proporções de oxi-

do de boro e carbono. A figura 1 apresenta os resultados de carbono total em 
função do excesso de óxido de boro, em relação a composiçao estequiometrica, 

adicionado as amostras para a preparação de carbeto de boro. A linha traceja-
da representa a composição estequiometrica do composto B,C, dada em porcenta 
gem em peso. Portanto, a diferença entre a linha tracejada e a curva de car= 
bono total indica o teor de carbono livre presente nas amostras de B 4 C. 

Pelos  resultados presentados na figura 1 pode-se observar que o 
Oxido aumento da concentração de  de boro em excesso proporciona uma acentua-

da diminuição do teor de carbono total e, por conseguinte, do teor de carbo-
no livre. 

Lipp (11] cita em seu trabalho dois métodos que podem conduzir a 
uma estimativa do teor de carbono livre em amostras de carbeto de boro. 0 
primeiro deles utiliza uma equação que relaciona os teores de carbono total 
e boro total com carbono livre,  onde:- 

i 
C L  = C T  - 0 , 28 B T 	(%) 

sendo, C L  o teor de carbono livre presente e C e B representam, respecti- 
vamente, o teor de carbono total e boro total  analisaados quimicamente. 0 se 
Bundo metodo baseia-se num gráfico, denominado nomograma, que e apresentado 
na figura 2. 0 nomograma consiste basicamente num grafico triaxial, onde, a-
traves cios valores de boro e carbono contidos no carbeto de boro, e possivel, 
pela intersecção dos pontos, avaliar o teor de carbono livre presente no B.C. 

A tabela, apresenta os resultados obtidos de carbono livre, utili 
zando-se os dois metodos propostos por Lipp bem como os valores de carbono livre obtidos a partir da figura 1 para as diferentes amostras de B 4 C. Consi derando-se os resultados mostrados na tabela 1 verifica-se que, para a mesm—  amostra de B 4 C, foram 

encontrados valores relativamente discrepantes, princi 
palmente para altos teores de carbono livre.  

0 método da adição, proposto_por Beauvy e Angers [3], 
	tens 	sido apresentado como uma alternativa de analise mais precisa

. para a determinação de carbono livre em 
 amostras de B,C. Este método e aplicavel para pôs de B,C 

que contem de 0,1 a 4% em peso de carbono livre. 

Para o estudo de método da adição utilizou-se 
amostras de B,C pre-paradas a partir de misturas contendo 125% 

de excesso de oxido de boro, uma vez que estas apresentavam um teor de carbono livre bastante reduzido. 

Ao carbeto de boro adicionou-se 0,4; 0,8;  1,3  na forma de grafite. As misturas 
 resultantes e3homogeneizadas eS foram  submetidas a analises de difraçao de raios X, selecionando-se os picos (002) 

548  



34.136  do 34.' CongrBss° BrasieirD de Cerearl»ca — 20 a 23 de Mato de 1990 — Biumerlau /SC  

e  (003) da grafita e do B,C, respectivamente. Ap artir da relação entre as 
intensidades destes  picos construiu-se o grafico  na figura 3, que  
relaciona o teor do carbono adicionado as  amostras de B,C em função da razão  
de intensidades relativas dos picos de carbono e do carbeto de boro I /I B C ) 
A concentração de carbono livre e determinada por extrapolação dos pontos da  
curva obtida no ponto em que esta secciona o eixo da ordenada. Neste caso a  

tpKentraçao determinada foi igual a 2,15% em peso de carbono. É interessan -
te notar que, com a adição de 1,8% em peso de carbono, ocorre um acentuado  
desvio na curva do gráfico, o que confirma d limitação desta técnica para a- 
nnlise - do carbono livre em at e  4% em peso. Comparando-se o resultado obtido 
pelo método da adição, para a amostra 125, com aqueles determinados pelos ou  
tros .etodos (tabela 1) nota-se uma grande diferença nos valores encontrados.  
Como e geralmente aceito que o método da adição apresenta maior precisão, u-
tilizou-se o valor 2,15% em peso de carbono para o calculo da relaçao B/C.  

TABELA 1  

CARBONO LIVRE ESTIMADO POR DIFERENTES MÉTODOS A PARTIR  

DE AMOSTRAS DE CARBETO DE BORO  

CARBONO LIV.-4E (%)  

EX C ESSO DE B:03  

MÉTODOS  
0 ^ ., 

Y .. 75 100 125  

Método Lipp  

Nomograma  

Determinação de  
Carbono total  

Método da adição  

52,6 

**  

40,4  

**  

33,4 

xx 

24,5  

**  

9,0  

9,C  

7,5  

**  

6,7  

7,0  

4,7  

**  

0,8  

1,0  

0,7  

2,15  

t* Fora do limite de detecção  

0 teor de carbono ligado ao boro (C 8 ) no composto B,C foi calcula- 
do pela diferença entre os valores de carbono total (C T ) e de carbono livre do  
tC1). A razão B/C foi determinada a partir dos valores encontrados para boro 

(BT ) e carbono ligado (C 8 ), divididos pelos respectivos pesos atomi 
tos.

-  

A tabela 2 apresenta estes resultados juntamente com os obtidos em  
Outros trabalhos citados na literatura. Nota-se que o valor da relação B/C  

igual a 4,23, determinado no 
presente trabalho para a amostra 125, encontra-

se proximo aos valores obtidos em outros 
trabalho [1,2,5,11,151.  
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TABELA 2  

COMPARAÇÃO ENTRE A COMPOSIÇÃO QUÍMICA E A RELAÇAO B/C PARA 0 CARBETO  

DE BORO OBTIDO NO PRESENTE TRABALHO E POR DIVERSOS AUTORES 
 

Ref.  

11  

Ref.  

15  

Ref.  

1  

Ref.  

5  

Ref.  
2  

Boro total 	(BT ) 
(% em peso)  

79,3 77,5  77,9  77,8  77,1 

Carbono total 	(CT ) 
(% em peso) 20,5 '  20,4 22,4  20,0  22,6 

Carbono livre (CO  
(% em peso)  0,4 1,07  1,2 

Carbono ligado(CB)  
(% em peso)  20,5 20,0 21,33 20,0 21,4 

Razão at mica  
(B/C)  4,29 4,31 4,06 4,32 4,00 

IV. CONCLUSÕES  

A determinação do teor de carbono livre a..partir 
 uma 

ro é de fundamental importancia para a caracteriza aodestedcomposto, de bo -  
vez que as 

propriedades deste variam acentuadamente com a presença de carbo-  no livre.  

Os valgres de carbono livre, determinados para as mesmas amostras 
 por diferentes tecnicas, ou seja, equação e nomograma de Lipp, 

carbono  total  e metodo da adição, apresentaram uma grande dispersão. 
 

O método da adição, embora mais trabalhoso e limitado no intervalo 
 

de 0,1 a 4% em peso de carbono,  apresenta  resultados mais  Por ou" tro lado, os métodos sugeridos por Lipp podem ser 
utilizadosarra^ controle  industrial ;  se a exígencía da qualidade do B w

C, em termos de carbono livre  contido, nao for muito rígida. 
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