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Resumo

O nitreto clbico de boro (cBN) é uma forma alotrépica sintética do nitreto de boro, que é obtida sob condi¢bes
de altas pressoes e altas temperaturas (HPHT), geralmente a partir do nitreto hexagonal de boro (hBN). Compactos
sinterizados de cBN sao produzidos sinterizando cBN e ligantes também em condicoes de altas pressoes e altas temperaturas
na faixa de 6,0 GPa-8,0 GPa e entre 1800 K-2300 K, em tempos que variam a até 30 minutos. No presente trabalho,
compésitos de cBN com ligantes a base de titanio (Ti20B10Si e Ti30Al) em 10% foram sinterizados em parametros de
8,0 GPa e 2000 K. Andlises por MEV apresentaram uma estrutura parcialmente sinterizada. A dureza e resisténcia ao
desgaste foram estudadas demonstrando resultados promissores. As propriedades tribolégicas dos compésitos foram
avaliadas em situagoes reais de trabalho, usinando um aco AlSI 4140 endurecido a 54HRc.
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PRELIMINARY STUDIES ON THE SINTERING OF CUBIC
BORON NITRIDE USING TITANIUM-BASED BINDERS

Abstract

Cubic boron nitride (cBN) is a synthetic allotropic form of boron nitride that is obtained under high pressure and
high temperature (HPHT) conditions, usually from hexagonal boron nitride (hBN). Cubic boron nitride compacts are
produced by sintering cBN with binder under HPHT with pressure in the range of 6.0 GPa-8.0 GPa and temperature
about 1800 K-2300 K, during up to 30 minutes. In the present work, composites of cBN with titanium-based binders
(Ti20B10Si and Ti30Al) with cBN ratio of 90% were sintered under HPHT conditions, 8.0 GPa and 2000 K. SEM analysis
observations showed a porous less, partially sintered structure. Hardness and wear resistance were studied demonstrating
good results. Tribologic properties investigations were performed using a turning machine and an AISI 4140 hardened
steel cylinder, in real work conditions without cooling.

Key words: Cubic boron nitride; Sintering; Titanium.

| |NTRQDU(;AQ O cBN ¢ uma forma alotrépica sintética do
nitreto de boro, obtida pelo método da sintese do

O nitreto clbico de boro (cBN) é somente superado pelo  nitreto hexagonal de boro (hBN), composto este
diamante em termos de dureza, como material comercialmente  também obtido artificialmente. A obtencido de
aplicado na industria. Seu principal uso esta relacionado a usinagem  pastilhas sinterizadas de ¢cBN di-se via compac-

sob altas velocidades de materiais ferrosos, de dificil usinabilidade,  tacdo de pds de cBN sob alta pressao (> 7,0 GPa)
tais como agos de elevada dureza (acima de 50 HRc) e ferros  ealtastemperaturas (acimade 1873 K) em tempos
fundidos nao maledveis, atuando em um campo onde as ferra-  de até 30 minutos.) O pé de cBN é misturado

mentas tradicionais diamantadas nao atuam, promovendo também  a um ligante, e submetido aos parametros de
uma alta qualidade superficial podendo eliminar operacées de  sinterizagio, no interior de uma matriz especial,
retifica. denominada dispositivo de alta pressao (DAP).
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Asinterizagcao do cBN tem sido objeto de extensivos estudos,
devido as excelentes propriedades quimicas, fisicas (de especial
interesse sua estabilidade térmica a temperaturas de 1.473 K e
inércia quimica) e propriedades mecénicas. Diversos autores,®?
tém avaliado a influéncia da fase ligante e seu resultado nas proprie-
dades finais do compésito. Ligantes a base de compostos de titanio
tém demonstrado especial interesse de diversos pesquisadores®
por elevar as propriedades mecanicas, por exemplo resisténcia ao
desgaste e dureza.

Neste trabalho, sao discutidos os resultados de pastilhas de
cBN processadas, utilizando como ligantes Ti-20Si-10B e Ti-30Al.
Os experimentos foram realizados em DAP do tipo bigorna com
concavidade. Os parametros utilizados foram de 8,0 GPa e 2000 K.
Os resultados de sinterizagao sdo avaliados em termos de dureza
Vickers, microscopia eletrénica de varredura, microscopia éptica
e perda da capacidade de usinagem pelo torneamento de aco de
alta dureza.

2 MATERIAIS E METODOS

Os pés utilizados nas misturas reativas para o desenvolvi-
mento deste trabalho estdo ilustrados na Tabela |. O pé de nitreto
clibico de boro foi fornecido pelo instituto ISK (Ucrania). O ligante
“A’ foi obtido a partir da mistura em moinho de bolas (modelo
Fritsch P-5) em atmosfera de argénio em camisa de aco inoxi-
davel e esfera de aco endurecido (10 mm de diametro) durante
20 minutos. O ligante “B” foi preparado a partir da mistura umida
em etanol dos pés de seus elementos em almofariz e pistilo por
20 minutos.

Tabela I. Apresentacao dos materiais de partida.

Po Composicao Granulometria
cBN cBN 4 um, aprox.
Ligante A 70%p Ti, 20%p Si, 10%p B <100,<15,<125 pm,
respectivamente
Ligante B 70%p Ti e 30%p Al <50 um

As misturas reativas foram preparadas a partir de 10% de
ligante. A mistura dos pés de cBN com cada ligante também foi
realizada em almofariz e pistilo por via Umida (etanol) durante
30 minutos. Cada mistura reativa foi submetida a compressao
uniaxial de 500 MPa em matriz de aco e compactos de 5 mm de
diametro e 5 mm de altura foram preparados. Seguiu-se com a
secagem a 353 K por uma hora em estufa. Capsulas de calcita
foram utilizadas como meio comprimivel no DAP, utilizando tubos
aquecedores de grafite com 7 mm de altura e parede de 2 mm de
espessura, que foram centralizados na capsula. A mistura reativa foi
entdo colocada no interior do tubo e encerrada com dois discos de
50% de calcita + grafite. A disposicao final da montagem pode ser
visualizada na Figura |.

A regulagem da temperatura e da pressao utilizadas no
presente trabalho foram calibradas conforme a referéncia.®

Um dispositivo de alta pressao do tipo bigorna com
concavidade toroidal foi utilizado para gerar os parametros de
sinterizacdo. Foi utilizada uma prensa hidraulica especial de 630 t
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Figura |. Esquema do dispositivo para o processo de sin-

terizagao. | — Capsula; 2 — tubo aquecedor; 3 — discos; e
4 — mistura.
modelo DOI38B - Ryazantyashpressmach

(Russia). As amostras foram pressurizadas a
8,0 GPa a temperatura ambiente e entido aque-
cidas a 2.100 K durante |5 minutos em regime
ciclico. Ao final do processo, a fonte de calor foi
desligada e a pressao aliviada suavemente. Foram
entdo produzidos insertos de 5 mm de diametro
e 4 mm de altura.

2.1 Caracterizacao das Amostras

As amostras sinterizadas foram polidas
para obtencao de uma superficie plana para os
ensaios de dureza utilizando uma politriz semi-
automatica (modelo Struers DP10) com pasta de
diamante com granulometria de 6 pum. Indenta-
coes Vickers foram obtidas utilizando medidor
modelo Panambra Pantec RBSM com cargas de
45ge30g.

Técnicas de microscopia 6ptica (modelo
Neophot32) e eletrénica de varredura (modelo
JEOL JSM 6460LV) foram utilizadas para avaliar
a superficie de fratura, marcas das indentacoes e
aspectos relevantes acerca do estado de sinteri-
zacao das amostras.

2.2 Metodologia dos Testes de Usinagem

Os testes de usinagem foram executados
utilizando um torno semi-automatico modelo
Romi Tormax. Estes testes seguiram a seguinte
seqiiéncia de passos:

* pesagem do inserto;

* fixagdo do inserto no porta-ferramenta

e ajuste dos parametros da maquina;

* torneamento de faceamento (desbaste);

* limpeza ultra-sénica do inserto e

pesagem;



* torneamento de faceamento (acabamento); e

* limpeza ultrasénica do inserto e pesagem.

Esta seqiéncia foi utilizada para a obtengao dos parametros
de desgaste nas operagbes de desbaste e acabamento apresen-
tados no item posterior. Estes parametros sao avaliados em funcao
da perda de massa pela ferramenta. A Tabela 2 apresenta os para-
metros aplicados nas operacdes de desbaste e acabamento em
conformidade com pardmetros aplicados na industria® para o
aco em questio em condi¢oes de usinagem sem refrigeracao. O
cilindro que foi submetido aos testes era de aco AlSI 4140 endu-
recido a 54 HRc com 55 mm de didmetro externo e 45 mm de
diametro interno.

Tabela 2. Parametros de usinagem aplicados.

Velocidade de Avanco Profundidade de corte
corte (mm/min) (mm/rev) (mm)
Desbaste 40 0,5 0,5
Acabamento 65 0,1 0,3

3 RESULTADOS

3.1 Analise Microestrutural

O uso de ligante nas pastilhas de cBN, sob o aspecto da
analise microestrutural, esta relacionado a formacao de uma fase
continua entre as particulas de cBN, o que fornecera as caracteris-
ticas mecanicas necessarias aos compdsitos. Atualmente, aceita-se
que os ligantes dissolvem parte das particulas de ¢cBN, formando
boretos e nitretos como fase continua.” Obviamente que nem
todos os elementos quimicos sao capazes de dissolver as particulas
de cBN durante a aplicagao de altas pressdes e temperaturas e,
com isso, contribuir para a sinterizagiao do nitreto cutbico de boro.

As Figuras 2a e 2b apresentam a superficie de fratura de
amostras de ambos os grupos. Analisando a Figura 2b, observa-se
uma interacao deficiente entre os graos de cBN, formando assim
uma estrutura nao-homogénea. Pode-se concluir, a partir desse
fato, que o ligante ndo teve uma boa molhabilidade com os graos
de cBN. Maiores investigacdes precisam ser realizadas a fim de

estudar o nivel de sinterizacao atingido neste
caso. Contudo, é observada a presenca de poros
esféricos, indicando que existe um certo grau de
sinterizacao.

As amostras do grupo “A’, por outro lado,
apresentam uma maior homogeneidade em sua
estrutura e uma melhor molhabilidade entre
os graos de cBN e a fase matriz continua. Na
Figura 2a, ndo sao visualizados poros em aumentos
de 5000 vezes. E importante enfatizar a presenca
de uma nova estrutura, inexistente antes da sinte-
rizacao, que se mostra como curtas e finas fibras,
sendo esta morfologia tipica em cristais de nitreto
de silicio. Esta estrutura é encontrada em toda a
superficie das amostras desse grupo e precisa ser
mais bem estudada. E possivel que esta nova fase,
nestas amostras, possa atuar como um reforcador
da matriz, conferindo melhores propriedades a
esses compositos.

3.2 Ensaio de Dureza na Escala Vickers

Micrografias das superficies das inden-
tacoes de uma amostra do grupo A podem ser
visualizadas nas Figuras 3a e 3b. Algumas medi-
¢oes puderam ser feitas e estas apresentaram
valores desde 20 GPa a 40 GPa, variando desde
amostras diferentes e também na mesma amos-
tras em diferentes localizacbes. Esse fato pode
estar relacionado a:

* nao-homogeneidade na amostra que
pode ser causada ou por heteroge-
neidade na mistura dos pdés ou por
gradientes de pressdo e/ou temperatura
no DAP; e

* baixa tenacidade apresentada pelo
compésito, tanto nas indentagdes quanto
nas operacdes de polimento.

Figura 2. Micrografia obtida por MEV, apresentando as microestruturas apos sinterizacao dos grupos de amostras com

ligante a) “A’; e b) “B”.
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Figura 3. Micrografias 6pticas das indentagoes obtidas em amostras do grupo
A. Aumento: a) 500x; e b) 800x.

3.3 Testes de Usinagem

Trés insertos de cada grupo foram utilizados para realizagao
dos testes de usinagem, utilizando o processo de torneamento.
Os insertos nao foram preparados em geometrias utilizadas na
industria. A fim de obter melhor qualidade superficial, é impor-
tante preparar estes insertos em testes futuros. Neste trabalho, os
parametros de desgaste da ferramenta foram avaliados nas opera-
coes de desbaste e acabamento em termos de perda de massa
do inserto. Além disso, também foram investigada as temperaturas
limites da ferramenta durante cada operagao.

Os resultados obtidos estio apresentados na Tabela 3.
Amostras do grupo B apresentaram valores de temperatura e
perda de massa menores que do grupo A, em uma primeira analise.
Contudo, observando as temperaturas atingidas por amostras de
ambos os grupos, pode perceber que um estudo estatistico precisa
ser realizado em virtude do grupo B apresentar parametros mais
dispersos. Neste contexto, amostras do grupo A apresentam resul-
tados mais estreitos e, portanto, mais confiaveis.

Tabela 3. Parametros de temperatura e perda de massa para analise de des-
gaste da ferramenta.

Desbaste Acabamento Perda de massa
Temperatura (°C)
A 212-227 168-195 0,0013
B 78-182 104-249 0,0007

4 CONCLUSOES

E importante ressaltar que este ainda é um trabalho inicial,
com carater exploratério, e investigacdes mais profundas devem
ser realizadas, além de melhorar a metodologia de analise. Reagbes
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que ocorrem no processo de sinterizacao, assim
como a investigacio da influéncia da porcentagem
de ligante, sao de crucial importancia no estudo
da sinterizacdo. Além disso, a obtencao de uma
maxima homogeneidade no processo de mistura
de pds para a mistura reativa é outro aspecto que
deve ser mais bem estudado. Ha uma influéncia
direta do processo de mistura nas propriedades
finais apresentadas pelos compdsitos. Contudo,
podem-se avaliar certos aspectos prévios acerca
do presente trabalho.

Os valores de dureza obtidos neste
trabalho estdo em conformidade com outras
pesquisas, a0 menos neste carater exploratério.
Por outro lado, é importante assinalar as difi-
culdades que foram encontradas ao realizar os
testes. As marcas de identacio nao foram bem
visualizadas devido a arestas e vértices fratu-
rados. As superficies submetidas aos testes nao
apresentaram boa planicidade mesmo aumen-
tando o tempo de polimento e, em geral, com o
seu aumento, as amostras passavam a exibir uma
grande quantidade de crateras o que inviabilizava
os testes. A metodologia de preparacao das amos-
tras para ensaios de dureza deve ser substituida
com o objetivo de resolver esse problema. Ainda
um outro ponto deve ser ressaltado: ss medidas
nao eram homogéneas em toda a superficie. Em
uma mesma amostra foram encontrados valores
muito dispersos. Isso pode ser atribuido a hete-
rogeneidade das amostras, além das incertezas de
medicao.

Porém, as amostras do grupo A mostraram
melhores resultados, e novas fases formadas
durante a sinterizacdo precisam ser mais bem
estudadas. Além dos aspectos microestruturais,
as amostras do grupo A também se apresentaram
melhores nos ensaios de usinagem por promo-
verem parametros menos dispersos. Outro
importante ponto a ressaltar é que as amostras
ndo foram preparadas para as geometrias das
ferramentas industriais.

Aparentemente, foi obtida uma boa quali-
dade superficial do cilindro usinado; porém, uma
andlise da qualidade superficial por um medidor
de rugosidade também precisa ser realizada a fim
de quantificar este aspecto.
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