Anals do 36.° Congresso Brasileiro de Cerdmica
7 @ 10 de Junho de 1992, Caxambu « MG

PREPARACAO MICROESTRUTURAL E DISTRIBUICAO DE TAMANHOS DE POROS E
GRAOS EM PASTILHAS DE BaC SINTERIZADAS

MICROSTRUCTURAL PREPARATION AND PORE AND GRAIN SIZE
DISTRIBUTIONS OF BaC SINTERED PELLETS

Selma Soares Correa Silva
Mirian Fernandes Sepulveda
Ana Maria Matildes dos Santos

Centro de Desenvolvimento da Tecnologia Nuclear - CDTN
ComissBo Nacional de Energia Nuclear - CNEN

Rua Prof. Mario Werneck s8/n@ - Cidade Universitéria - Pampulha
Caixa Postal 1841 - CEP 30161 - Belo Horizonte - MG - Brasil

RESUMO

Este trabalho apresenta uma técnica de preparacfo microestrutural
50 vezes mais répida que a convencional para pastilhas
sinterizadas de carbeto de boro, empregando-se discos de malha de
aco e seda sintética combinados com pasta de diamante. O método
de Saltykov foi empregado nas medidas das distribuicfes de
tamanhos de poros e gr&os.

ABSTRACT

A fifty +times faster microstructural preparation technique for
B4C sintered pellets, which uses steel mesh and gynthetic silk
discs with diamond paste, 1is shown. The Saltykov's method was
used for the measurements of the pore and grain size
distributions.
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1. INTRODUCRO

O carbeto de boro é um importante material tecnolégico. sendo
muito empregado na Aarea nuclear. Dentre muitas de suas
propriedades pode-se citar sua excepcional dureza, seu baixo peero
especifico e s8ua elevada sec8Bo de chogque de absorcio de neutrons
[ad.

Como as propriedades fisicas dos maberials dependem em Jarpas
extensAo das propriedades microestruturaisg, A anAlise da
microestrutura torna-se uma ferramenta essencial para o controle
da gualidade na fabricacBo do carbeto de boro. Parn esta anaAalise
s8n necessarias as determinactes das distribulc¢des de tamanhosg de
poros e de graos.

Uma dificuldade que ocorre para a anadllse da microestrutura do
carbeto de boro & a preparacBo microestrutural. Por causa dn
extrema dureza do carbeto de boro a preparacfo mlcroestrutural
convencional usada em laboratorios de ceramografia néo é
conveniente. Além desta ser de dificil execugéo, introduz danos
inaceitaveis na superficie da amostra.

Neste trabalho s8A0 mostradas as etapas de preparacgao
microestrutural mais adequadas para pastilhas sinterizadas de
carbeto de boro e também as determinacdes das distribuicHes de
tamanhos de poros e de gr8os empregando o método de Saltykov [2].

4 PREPARACARO MICROESTRUTURAL

2.9 Estrutura de Poros

Devido a alta dureza do B4C, a preparacfo microestrutural deste
material pelo método convencional como desbaste e lixamento em
lixas de carbureto de silicio torna-ee quase impraticavel,
levando-se cerca de 12 a 24 horas apenas para o lixamento na
série 100 destas lixas. Fol desenvolvida uma técnica de lixamento
e polimento com discos de malha de aco e 8eda sintética
combinados com pasta de diamante, cujo resultado reduziu em mais
de B0 vezes o tempo necessario para a preparacio microestrubtural.
A Tabela 1 apresenta as etapas de preparacfo de pastilhas de BaC
sinterizadas na faixa de temperatura de 20002 a 22502C com
densidade tedrica na faixa de 91,5 a 98,8%.
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Tabela 1 - Etapas de PreparacBo Microestrutural de Pastilhas de
B4C Sinterizadas

[ ol S —
ETAPA DISCO PASTA DE DIAMANTE VELOCIDADE TEMPO

DA POLITRIZ
(um) (R.P.M) (min)
b DP—NET 15 100 5
2 DP-PLAN 15 80 3
3 DP-DUR 7 80 2
4 DP-MOL 3 80 3
2.2 Estrutura de Gridos

A revelaclio da estrutura de grBios fol realizada com ataque
eletrolitico. Utilizou-se uma solucBo de hidréxido de s6dio 5%
8ob uma tensBo de 5 volts e corrente de 80 mA. O tempo necessario
para o ataque fol de 20 a 25 segundos.

3. DISTRIBUICAO DE TAMANHOS

As distribuic®es de tamanhos de poros e de gr#os foram obtidas
empregando-se o método de Saltykov [2]. Com este método é
rossivel determinar a distribuic&o de tamanhos a partir da
distribuicdo das areas das secdes de corte dos elementos
microestruturais tais como os poros e o8 ‘gréos.

As medidas das distribuicdes das Areas das segdes de corte dos
poros e dos gr8os foram realizadas em analisador granulométrico
semi-automdtico TGZ 3. O numero de elementos microestruturais por
unidade de volume para cada classe de tamanho e a fracéo
volumétrica correspondente foram calculados conforme descrito em
(3]. '

3.1 Poros

Para a medida da distribuic8o de tamanhos de porog, as amostras
foram preparadas, conforme descrito na Becdo 2.1, e fotografadas
com microscépilo eletrdnico de varredura. Foram tomadas
micrografias com aumentos de 100X, 300X e 500X. Para otimizar o
numero de micrografias por amostra, os fotogramas foram copiados
com uma ampliac8o0 de 2X.
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J.2 Gr8os .

Para a medida da distribuicB8o de tamanhos de gr8os, as amostras
foram atacadas para revelacBoc da estrutura de gr#&os conforme
descrito na secBo 2.2. Em seguida, foram fotografadas com
microscéplo 6tico. Foram tomadas fotos com aumento de 100x e os
fotogramas foram copiados com uma ampliacBo de 2x.

4. RESULTADOS

A Figura 1 mostra wuma microestrutura tipica de uma pastilha de
B4C preparada conforme descrito na seg8o 2.1.

A Figura 2 apresenta uma estrutura tipica de poros observada no
microscoépio eletrdénico de varredura para anadlise de porosidade e
a Figura 3 uma estrutura tipica de gr8os observada no microscépio
6tico.

Os graficos das distribuicdes de tamanhos de poros e de gr#os de
uma pastilha de B4C com 90,4% da densidade tedérica s8o mostrados
nag Figuras 4 e 5. !

5. CONCLUSAO

Foi desenvolvida wuma técnica de preparagBo microestrutural de
pastilhas sinterizadas de carbeto de boro empregando-se discos de
malha de &aco e seda sintética combinados com pasta de diamante,
cujo resultado reduziu em mais de 50 vezes o tempo de preparacgéo
microestrutural.

Nota: As pastilhas de B4aC sinterizadas foram obtidas no
IPEN/CNEN.
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Figura 1 - Micrografia otica tipica de uma pastilha de
B4C sinterizada, apos a etapa de polimento.
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Figura 2 - Micrografia eletrdnica mostrando a estrutu

ra de poros.
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Figura 5 - Distribuigao de 'tamanhos de graos.
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