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RESUMO

Para o estudo de densificagdo do compésito

AI203-B 4C foram

formas: l-utilizando-se forno de resisténcia de tungsténio
e atmosfera de argdnio comercial sem tratamento. li-
utilizando-se forno de resisténcia de grafite e gas de
argdénio com tratamento para retirada de umidade. As
sinterizacbes com argénio tratado resultaram em
densidades superiores e menor perda de massa para
todas as composicdes estudadas, em relagio as
sinterizagbes em forno de resisténcia de tungsténio e
argbnio sem tratamento.A caracterizagio microestrutural
revelou que o crescimento de gr3os da alumina é
influenciado pela concentragéo e tamanho das particulas
de carbeto de boro.Por microscopia eletrénica de
transmiss@o identificou-se a fase AlLBO, formada em
amostras  sinterizadas a temperaturas superiores a
1750°C e atmosfera sem tratamento do gas.

Palavras chave: Materiais compdsitos, 6xido de aluminio,
carbeto de boro.

INTRODUGAO

Varios trabalhos tém sido publicados avaliando
as caracteristicas e propriedades desse compdsito em
ampla faixa de composigao"'™. Radford" estudou os
efeitos das caracteristicas dos pos de AlLO; e B,C de
diferentes procedéncias sobre a densificagdo do
compésito em varias temperaturas e atmosferas de
sinterizaggo. Lee® e Melo®™ observam que a adigio de
alumina auxilia na densificagio do carbeto de boro. E
reconhecido que- as propriedades fisicas dos materiais
ceramicos podem ser significativamente melhoradas pela
adicdo de uma segunda fase. O compésito Al,05-B,C
vem despertando grande interesse por apresentar boas
propriedades mecanicas. Liu® demonstra que a adiggo
de carbeto de boro a matriz de alumina melhora suas
propriedades mecanicas. E conhecido entretanto que, o
carbeto de boro é instavel a altas temperaturas e
atmosfera oxidante. Sua forte tendéncia a oxidagéo
provoca a formagéo de 6xido de boro na superficie das
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realizadas sinterizagbes de duas

ABSTRACT

*  The densication Al,0;-B,C of composite was
accomplished under two conditions: I- tungsten
resistance furnace in commercial argon atmosphere
without gas treatment system. IlI- graphite resistance
furnace in argon atmosphere with gas treatment for
humidity removal. The sintering with gas treatment
showed higher density and smaller loss of mass all
composition in relation the sintering in tungsten
resistance furnace without gas treatment system.
Microstructural characterization also showed that grain
growth of alumina matrix is greatly influenced by particle
size and concentration of B,C. Samples sintered the
above temperature from 1750°C without gas treatment
presented the formation of phase Al;BOgz which was
identified by transmission electron microscopy.

Key words: Composite materials, aluminium oxide, boron
carbide.

particulas, (cujo ponto de fusdo & 600°C), o que pode
interferir na densificagéo do compésito, sendo importante
estudar seu comportamento em diferentes condigbes de
sinterizag@o. A andlise microestrutural de materiais a
base de ALO, e B,C por microscopia eletronica de
varredura € complexa por envolver elementos leves, B,
O e C, dificeis de serem detectados por espectroscopia
de energia dispersiva (EDS), apenas quando da
utilizagéo de janela ultrafina. A utilizag8o da microscopia
eletrénica de transmissdo é de fundamental importancia
para caracterizagdo microestrutural desses materiais,
uma vez que a difragdo eletronica de 4rea selecionada
permite identificar fases minoritarias, ndo detectaveis por
difragdo de raios X. Neste trabalho é avaliada a
influéncia das varidveis: concentragio e tamanho de
particula de B,C, temperatura de sinterizagdo e
tratamento do gas, na densificagdo e microestrutura do
compgsito Al,O,-B,C.
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para a preparacdo das amostras utilizou-se
alumina A 16-SG da ALCOA e trés pés de carbeto de
boro da Elektroschmelzwerk Kempten GmBH com
diferentes faixas granulométricas, os quais foram
denominados de p6 A (44-53u m), p6 B (<44 um)e p6 C
(1-7 um). Foram preparadas composi¢cdes contendo 1;
2,5 e 6% em peso de B,C. Para a homogeneizagdo dos
pés utilizou-se misturador tipo turbula. A compactagéo foi
realizada em prensa uniaxial em matriz cilindrica de
12mm e pressdo de 117MPa. As sinterizagSes foram
realizadas sob duas condigdes: I- Forno de resisténcia
de tungsténio e temperaturas de 1700°, 1750° e 1800°C
por 1 hora em atmosfera de argénio comercial sem
tratamento prévio do gas. ll- Forno de resisténcia de
grafite no intervalo de temperatura de 1550° a 1780°C
por 1 hora em atmosfera de argénio. O argénio utilizado

foi do tipo comercial com sistema de tratamento do gas,

este passa por cobre aquecido a 340°C, minimizando a
entrada de oxigénio e umidade na atmosfera do forno.
Para cada condi¢cdo de sinterizagdo incluiu-se amostra
de alumina pura como referéncia.

CARACTERIZAGAO MICROESTRUTURAL

As amostras foram analisadas por microscopia
eletrénica de varredura (MEV), utilizando elétrons
secundarios, elétrons retroespalhados e imagens de
raios X, em superficies polidas e atacadas quimicamente
para revelacdo dos contornos de grao, difratometria de
raios X e difracdo eletronica (MET) em amostras
preparadas pela técnica de lamina fina. Para a
determinagdo da distribuicdo de tamanho de gréos da
matriz de alumina utilizou-se programa Quantikov® .

RESULTADOS E DISCUSSAO

As densidades relativas  obtidas nas
sinterizagdes sem tratamento do gas s&do apresentadas
na Tabela 1. Observou-se densidades maxima de 81,6%
e minima de 62,2%dt, referentes as amostras contendo
1% em peso de B,C p6 A, sinterizada a 1700°C e 6% em
peso de B,C pé6 A, sinterizada a 1800°C,

respectivamente. As densidades das misturas contendo
p6 B s&o menores quando comparadas com as misturas
contendo p6 A com as mesmas composigdes,
provavelmente devidlo ao pdé B apresentar menor
tamanho de particula. Com o aumento da temperatura
observa-se uma redugao nos valores de densidade para
todas as composigoes, sendo evidenciado
posteriormente por microscopia O6ptica o inicio de
decomposigdo das particulas de B,C. A atmosfera de
argdnio sem tratamento promoveu um meio desfavoravel
a densificagdo. As sinterizagbes conduzidas em
atmosfera de argbnio tratado mostraram-se mais
eficientes. As densidades relativas sdo apresentadas na
Tabela 2, atingindo densidade maxima de 93,6%dt,
referente a amostra contendo 1% em peso de B,C p6 A,
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sinterizada a 1780°C e minima de 64,6%dt para
composi¢&o contendo 6% em peso de B,C p6 C,

sinterizada a 1550°C.

Tabela 1- Densidades obtidas na sinteriza¢@o sem

tratamento do gas (%DT)

Adigdo de B,C
(% peso)

A (44-53um) B (<44 pm)
ALO; | 1,0 | 2,5 6,0 1,0 25 | 60

prigent) | 398 | 396 | 392 | 3,84 | 39 | 392 | 384

1700°C 98,2 81,6 | 788 | 73,7 | 788 | 76,5 | 74,0

1750°C 98,0 80,8 | 769 | 72,1 | 79,6 | 73,0 | 68,3

1800°C 99,2 813 | 75,5 | 622 | 76,5 | 72,5 | 65,9

N

Tabela 2- Densidades obtidas na sinterizagdo com
tratamento do gas (%DT)

Adigdo de B,C
(% peso)
A (44-53pm) B (<44um) C (1-7um)
Al,0;| 10 | 25|60) 1,0 25|60 1,0 | 25| 60
pr(glem’ | 3.98 | 3,96 [ 3,92 [3,84] 3,96 | 392|384 396 [392]3.84
1550°C | 95,1 | 81,2 | 75,8 |72,4 78,5 | 73,2 { 69,5 | 73,8 | 65,8 | 64.6
1650°C | 99,2 | 89,6 | 87,6 [85,1| 87,7 | 83,6 | 79,5 | 79,1 [ 77,7 | 75,7
1730°C | 98,6 | 88,4 | 84,2 {77,8| 84,1 [ 79,0 | 73,2 80,6 | 73,9 | 67.4
1780°C | 97.5 | 93,6 | 92,0(87.0] 91,6 87,3816 822 78.4| 75,0

Caracterizagdo microestrutural

A andlise por difratometria de raios X permitiu a
detecg8o somente das fases Al O, e B,C, para todas as

composigdes. Amostras sinterizadas a 1750° e 1800°C
em atmosfera de argbnio sem tratamento foram
analisadas por MEV a partir de elétrons retroespalhados,
foram detectados trés diferentes tons de cinza, tons
esses que podem ser associados a materiais com peso
atémico diferente®, revelando a presenga de uma nova
fase denominada C. Um exemplo pode ser observado na
Figura 1b, referente a amostra contendo 6% em peso de
B,C p6 B, sinterizada a 1750°C. Utilizando-se imagens
de raios X a partir do elemento aluminio foi possivel
observar a presenga desse elemento na fase C, Figura
1c. Amostras sinterizadas a 1700°C nao apresentaram a
formagdo dessa fase.

A Uutilizagdo de difragdo eletrénica de area
selecionada foi de fundamental importancia para a
identificagdo dessa fase, tendo-se observada amostra
contendo 6% B,C p6 B, sinterizada a 1750°C e amostra
contendo 2,5% B,C p6 A, sinterizada a 1800°C. A fase C
foi identificada como sendo boreto de aluminio, AlLLBO,
com estrutura ortorrdmbica. A Figura 2 apresenta, um
diagrama de difragdo eletronica dessa fase e a
simulagao obtida através do pragrama DIFPAT.
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Figura 2- (a) Diagrama de difragcdo de Al;BOg obtido
através do programa DIFPAT (B= -2,3,-5) :

(b) Diagrama de difracdo de Al,BOg obtido em amostra
contendo 6% em peso de B,C pd A sinterizada a
1750 °C (negativo da imagem digitalizada).

Figura 1- Amostra contendo 6% em peso de B,C p6 B
sinterizada a 1750°C.

(a) Imagem obtida a partir de elétrons secundarios

(b) Imagem obtida a partir de elétrons retroespalhados,
distinguindo-se trés fases presentes:(A) Al,O,, (B) B,C e
(C)a fase.Al;BO. ~

(c) Imagem de raios X a partir do elemento aluminio
indica que a nova fase (C) contém esse elemento.

Observou-se por MEV amostras sinterizadas a
1780°C com géas tratado que nessa temperatura as
particulas de B,C comegam a perder sua forma original
formando forte ligagdo com a matriz de alumina, como
pode ser visto na Figura 3a; Utilizando imagem de raios
X do elemento aluminio, Figura 3b, observou-se que o
gréo 3 apresenta aluminio na sua composi¢&o, sugerindo
que esse fato esta relacionado com a alta temperatura
de sinterizag8o, pois as composicbes sinterizadas a
1730°C n&o apresentaram esse comportamento.

Figura 3- Micrografias de amostra contendo 6% em peso
de B,C p6 B sinterizada a 1780°C

(a) Imagem a partir de elétrons retroespalhados

(b) Imagem de raios X do elemento aluminio.
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Crescimento de gréio

Para andlise do desenvolvimento microestrutural
observou-se alumina pura e com adigdes de B,C, da
série sinterizada a 1730°C com gas tratado. Na Figura 4
¢ apresentada a microestrutura de Al,O, pura sinterizada
a 1730°C, observa-se o crescimento anormal de gréos,
tamanho médio dos grdaos de AlL,O; de 3,32um.
Comparando-se com a Figura 5, nota-se que a presenga
de apenas 1% de B,C reduziu o tamanho médio de gréo
para 1,26um. Na Tabela 3 sdo apresentados os
resultados do tamanho médio de gréo e os respectivos
fator de forma de todas amostras estudadas. A presenga
de B,C favoreceu o desenvolvimento de uma

microestrutura mais homogénea.

Tabela 3- Resultados da determinagdo de tamanho .

médio de grdo e fator de forma (F) das amostras
sinterizadas a 1730°C.

Tam. médio dos

Amostra | grios de alumina | Fator de forma
(um) (F)
Al,O; pura 3,32+ 2,00 0,56
A-1 1,26 £ 0,63 0,92
A-2,5 1,15+ 0,61 0,91
A-6 1,42 + 0,63 0,79
B-1 1,43+ 0,51 0,73
B-2,5 1,28 £ 0,52 0,78
B-6 1,75 + 0,77 0,81
C-1 1,99 £ 1,31 0,77
C-2,5 1,57 = 0,84 0,71
C-6 1,24 = 0,45 0,72

Figura 4- Superficie polida e atacada de alumina pura,
observando-se crescimento anormal de gréos.
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Figura 5- Micrografia de regiéo representativa de
amostra contendo 1% em peso de B,C pd A.

CONCLUSOES

1- A presenga de B,C inibe a densificagéo da alumina
em todas as condicdes estudadas.

2- A utilizagdo de forno de resisténcia de grafite em
atmosfera de arg6nio tratado e pés de B,C com édrea de
superficie especifica menor permitem um aumento das
densidades de todas as composicbes estudadas e
redugdo de perda de massa durante a sinterizagao.

3- A adigcdo de B,C reduz o crescimento de gréo da
alumina. O aumento da concentragdo de B,C mostrou
pouca influéncia no crescimento de gréo, entretanto o
tamanho médio de grdos aumentou com a redugéo do
tamanho das particulas de B,C para a mesma
composigéo.

4- A fase Al;BOg € observada em amostras sinterizadas
a temperaturas acima de 1750°C sem tratamento do gas.
Ha indicagdo da presenga dessa fase em amostras
sinterizadas a 1780°C com gas tratado.
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