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OBTENÇÃO E CARACTERIZAÇÃO DE MATERIAIS SUPERDUROS 

A PARTIR DE SINTERIZAÇÃO DE wBN E ADITIVOS EM ALTAS 

PRESSÕES E ALTAS TEMPERATURAS 

 

CARLOS AUGUSTO DE OLIVEIRA MONTEIRO 

Orientadora: Profª. Drª. Ana Lúcia Diegues Skury 

Este trabalho tem como objetivo a obtenção e caracterização de materiais 

superduros, a partir de sinterização de wBN e aditivos –Al2O3, La2O3, TiB2 e Si3N4, em 

altas pressões e altas temperaturas. 

O cBN só é considerado com dureza menor que o diamante, mas, em altas 

temperaturas, mantém a dureza; já o diamante perde a dureza em torno de 750ºC. 

 A sinterização foi realizada na prensa de 630 toneladas, com dispositivo de alta 

pressão (DAP) do tipo bigorna, com concavidade toroidal existente no LAMAV. Os 

parâmetros utilizados foram: a) compósito I, pressão de 7,7 GPA, temperatura  de 2000º, 

tempo de cada ciclo, 180 segundos,  números de ciclos-1, 2, 3, 4 e 5;         b)  compósito 

II, com  temperatura alterada para 1700ºC. 

A caracterização foi feita por microdureza, tenacidade à fratura, densificação dos 

compósitos, DRX (difração de raios X), MEV (microscopia eletrônica de varredura), EDS 

(espectrometria por dispersão de energia), microscopia confocal a laser, ensaio de 

desgaste e rugosidade. 

O compósito I, com 5 ciclos, obteve um valor médio de 0,659 µm(RaI). Porém, o 

compósito II, obtido com cinco ciclos, exibiu melhor performance, obteve um valor médio 

de 0,553 µm (RaII) propiciando uma melhor qualidade de superfície. 

 

Palavras-chave: sinterização, nitreto wurtzita de boro, nitreto cúbico de boro, 

aditivos. 



 

Abstract of the thesis presented to the CCT / UENF as part of the requirements to 

obtain the degree of Doctor of Engineering and Materials Science. 

OBTAINING AND CHARACTERIZING SUPER HARDS MATERIALS 

FROM THE SINTERING OF wBN AND ADDITIVES IN HIGH PRESSURES 

AND HIGH TEMPERATURES. 

 

CARLOS AUGUSTO DE OLIVEIRA MONTEIRO 

Mentor: Phd. Ana Lúcia Diegues Skury 

This work aims to obtain and characterize super hards materials, cBN, from the 

sintering of wBN and additives - Al2O3, La2O3, TiB2 and Si3N4, in high pressures and high 

temperatures. 

The cBN is considered to have its hardness only lower than diamonds, but at high 

temperatures maintain hardness; while the diamond loses around 750ºC. 

Sintering was performed on a press with 630 ton, with a high pressure gadget 

(DAP) anvil type with existing toroidal concavity in the LAMAV. The parameters used were: 

a) material I, pressure of 7,7 GPA , temperature of 2000ºC, time of each cycle – 180 

seconds, number of cycles - 1, 2, 3, 4 and 5; b) material II, with temperature changed to 

1700ºC. 

The characterization was done by microhardness, fracture toughness, densification 

of the composites, XRD (X ray diffraction), SEM (scanning electron microscopy), EDS 

(energy dispersive spectrometry), confocal laser microscopy, rugosity and wear test. 

The composite I, with 5 cycles, had an average value of 0,659 µm (RaI).  However, 

the composite II, obtained with five cycles, presented better performance with an average 

value of 0,553 µm (RaI) providing a better surface quality. 

 

Keywords: sintering, nitride wurtzite boron, cubic boron nitride, additives. 
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CAPÍTULO 1 

 

 

INTRODUÇÃO 

 

 Com a evolução e modernização da indústria metal-mecânica, tem-se 

observado a grande necessidade de produzir ferramentas especiais que atendam às 

expectativas do mercado. A alta velocidade de corte ou a taxa de remoção de metal 

está associada com a geração de altas temperaturas na interface ferramenta de 

corte/peça a ser usinada. Portanto, a ferramenta de corte utilizada deve ser 

resistente à fratura e deformação plástica. 

Além disso, a resistência ao desgaste da ferramenta (em função das 

combinações ferramenta de corte e temperatura gerada durante a usinagem), 

também é importante. Os materiais de ferramenta comumente usados, como 

carbonetos cimentados, cermets, carboneto de titânio e alumina, são ferramentas 

baseadas em cerâmica e têm uma vida útil muito curta. Às vezes, são incapazes de 

cortar aços temperados, ferro fundido coquilhado, ligas de titânio e ligas de 

superduros (de difícil corte de materiais), por causa da fratura ou deformação 

plástica (RONG, et al., 2002). 

As ferramentas de carboneto de tungstênio, também utilizadas na usinagem 

de aço e outras ligas, falham em altas velocidades de corte devido à deformação 

plástica. Já as ferramentas de cerâmica, que têm baixa resistência à fratura, 

precisam de máquinas rígidas e estáveis. 

Portanto, uma ferramenta de corte, que irá trabalhar sob condições de 

usinagem severas, deve ter tenacidade à fratura, alta dureza a quente, resistência 

ao choque térmico, e ser quimicamente estável e inerte em temperaturas de trabalho  

(EVANS, CHARLES, 1977). 

O avanço da tecnologia de alta pressão tornou possível desenvolver uma 

nova geração de materiais superduros com base em diamante e nitreto cúbico de 

boro. O diamante é o material mais duro conhecido, mas o uso da ferramenta de 

diamante é limitado a materiais não ferrosos e materiais cerâmicos, por causa de 

sua reação com materiais ferrosos. Apesar da dureza do nitreto de boro ser menor 



Introdução 2

que a do diamante, as ferramentas baseadas em nitreto de boro possuem melhor 

estabilidade térmica e inércia química com relação ao ferro. As ferramentas de 

diamante e de nitreto de boro são complementares entre si em aplicações, visto que 

as ferramentas de diamante podem cortar as ligas não ferrosas e ferramentas de 

nitreto de boro podem cortar as ligas ferrosas (EVELYN, TANIGUCHI, 1998). 

As ferramentas de nitreto cúbico de boro policristalino têm mostrado um bom 

desempenho, ao longo dos anos, na usinagem de aços endurecidos e ligas 

resistentes à fluência. Entretanto, a baixa tenacidade à fratura dessas ferramentas 

impõe uma séria limitação na sua utilização, em condições de corte 

interrompido/intermitente.  

Uma ferramenta com base na wurtzita, modificação cúbica de nitreto de boro, 

possui uma melhor tenacidade à fratura do que as ferramentas de PcBN com base 

no hBN e um bom desempenho em condição de corte interrompido. Ela também 

pode tolerar alto nível de vibração nas máquinas (EVANS, CHARLES, 1977).  

 O progresso técnico e a efetividade da indústria metal-mecânica estão 

diretamente relacionados com a aplicação de novos tipos de materiais para 

superabrasivos e ferramentas de corte. O nitreto cúbico de boro (cBN) é superado 

somente pelo diamante em termos de dureza, como material comercialmente 

aplicado na indústria. Também, comparado ao diamante, o cBN apresenta uma 

resistência elevada à temperatura. Enquanto que no diamante a grafitização se inicia 

a partir de 900°C, o nitreto cúbico de boro, à pressão atmosférica, apresenta 

estabilidade até 2000°C. Paralelamente a isso, a queda da dureza do diamante com 

o aumento de temperatura é acentuada a partir de 500°C e, em 800°C, ela é inferior 

à do cBN na mesma temperatura (BERTALAN,1997). 

O principal uso do cBN está  relacionado com a usinagem sob altas 

velocidades de metais ferrosos de difícil usinagem, como aços de elevada dureza 

(acima de 50HRc) e ferros fundidos não maleáveis, atuando no campo em que as 

ferramentas de diamantes não atuam (CHOU, EVANS e BARASH, 2002).  

As exigências crescentes de desempenho, de restrições dimensionais e de 

longevidade de elementos de máquinas e mecanismos levaram à aplicação de 

materiais de alta resistência mecânica e ao desgaste, que são difíceis de tratar por 

usinagem comum. Até pouco tempo, a quase totalidade dos processos de 

acabamento superficial na indústria metal-mecânica era realizada por operações de 

retífica. Para promover a qualidade de superfície das peças produzidas pela 
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indústria acima citada, são empregadas, no momento, as ferramentas abrasivas, tais 

como: rebolos de óxidos de silício, aluminas e diamantes. Entretanto, não é racional, 

em todos os casos, a utilização desse tipo de operação, tanto em termos 

econômicos quanto tecnológicos (baixa produtividade, presença de mudança 

estrutural em camadas superficiais, geração de tensões residuais, custo elevado de 

usinagem). Torna-se, em alguns casos, interessante substituir essas ferramentas 

abrasivas por insertos feitos de materiais policristalinos à base de cBN, devido, 

principalmente, às características singulares alcançadas com seu uso (FLEMING, 

WICKMAN, 2006). 

A primeira suposição teórica sobre a possibilidade de obtenção de cristais de 

nitreto cúbico de boro foi feita, em 1956, por R. Wentorf. Essa suposição foi baseada 

nas semelhanças existentes entre as estruturas do nitreto hexagonal de boro (hBN) 

e o grafite, que é a matéria prima básica para a obtenção de cristais de diamante via 

altas pressões e altas temperaturas. Desse modo, em 12 de fevereiro de 1957, no 

centro de pesquisa da General Electric, uma equipe de cientistas norte-americanos, 

liderada por Wentorf, realizou a síntese do cBN, aplicando, sobre uma amostra de 

hBN, parâmetros de pressão e temperatura semelhantes ao utilizado na síntese dos 

diamantes. 

É interessante notar que, nos primeiros anos, após a primeira síntese do cBN, 

não houve quem especificasse a aplicabilidade prática desse material. Somente nos 

anos 1970, é que se observou que a dureza do cBN quase não é afetada pelas altas 

temperaturas ocasionadas por processos de corte, abrasividade e usinagem. Isso 

tornou o cBN um promissor material para a usinagem de materiais ferrosos, como 

aços e ferros fundidos, ou qualquer outra liga em que  a usinabilidade é difícil, ou 

onde as ferramentas de diamante não podem ser empregadas. O diamante, como é 

sabido, é o material comercial de dureza excepcional, contudo reage rapidamente 

com os materiais ferrosos sob condições normais de usinagem.  

Os altos índices técnico-econômicos da aplicação dos policristais de cBN, 

durante a usinagem de aços de alta liga e de elevada dureza e, também, de metal 

duro, condicionaram o elevado crescimento da produção mundial, em razão do 

consumo nos mais diversos ramos da indústria metal-mecânica. Como exemplo, 

pode-se citar que a década de 1990 foi marcada pela redução de custos de 

produção. O objetivo era reduzir os tempos do processo de fabricação. Cada 

segundo economizado significa um aumento da produtividade e, portanto, uma 
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redução de custo. Dessa forma, aumentou o interesse por novas tecnologias de 

ferramentas de corte, que permitem maiores avanços de usinagem e com a mesma 

vida útil, representando uma redução no custo de produção com otimização do 

processo e melhoria da qualidade do produto.  

Ressalta-se que o Brasil não detém a tecnologia industrial baseada nas 

técnicas de alta pressão que possibilitem o desenvolvimento da produção de 

policristais à base de cBN. Entretanto, é importante ressaltar que já foram realizadas 

sinterizações de compósitos de cBN por pesquisadores do Laboratório de Altas 

Pressões do Instituto de Física da Universidade Federal do Rio Grande do Sul 

(UFRGS), segundo Casanova et al. (1999), e por pesquisadores  da Universidade 

Estadual do Norte Fluminense Darcy Ribeiro (UENF), segundo Nascimento (2003), 

Andrade et al. (2005), Ramalho A. M. (2003), Bobrovnitchii G. S (2005), Souza et al. 

(2007) e Silva (2011).  Porém, a presente situação comercial do Brasil nesse 

mercado é de completa dependência da importação de ferramentas equipadas com 

os insertos de cBN. Cabe mencionar que em nenhum dos estudos citados foi 

utilizado o wBN como material de partida para a sinterização do cBN. 

Sabendo-se que grandes empresas da indústria brasileira utilizam 

ferramentas à base de pastilhas de cBN, constitui de interesse prático continuar os 

estudos em relação à síntese e sinterização desse material, objetivando a produção 

de materiais superabrasivos com novas propriedades, principalmente de alta 

condutividade térmica e resistência ao desgaste.  

Assim, diante do exposto, na presente tese de doutorado foram realizados 

estudos direcionados para a obtenção de compósitos abrasivos a partir do wBN e 

aditivos, com propriedades físicas e mecânicas capazes de atender às exigências 

impostas às ferramentas de usinagem em altas velocidades. 

Cabe mencionar que não foram encontrados dados na literatura referentes ao 

estudo do processo de sinterização do wBN, via aplicação cíclica dos parâmetros de 

pressão e temperatura. Outra característica importante deste estudo é a obtenção 

dos compósitos a partir de matéria-prima nanoestruturada. Dessa forma, fica, assim, 

demonstrado o ineditismo do presente estudo. 
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1.1- Justificativas 

 

Conforme já mencionado, o nitreto cúbico de boro é um material 

imprescindível para usinagem de alta precisão e alta velocidade de materiais 

ferrosos como aço, o ferro fundido cinzento e nodular. Diferentemente do diamante, 

o cBN não reage com o ferro em um amplo intervalo de temperaturas, conservando 

sua integridade física e estabilidade química durante o processo de corte e 

usinagem. Isso se traduz na capacidade de manter o gume de corte afiado e 

dimensões constantes na mecanização (corte, usinagem e polimento) do principal 

material utilizado na indústria, que é o aço (TANIGUCHI et  al., 1997).  

De mais a mais, o uso de insertos à base de cBN como ferramenta de 

usinagem pode eliminar a necessidade de retífica das peças, o que economiza 

máquinas, mão de obra especializada e tempo de processo. As ferramentas de cBN 

são recomendadas para trabalhar sob condições severas, em que  a dureza deve 

estar associada com tenacidade para evitar a quebra. Esse material apresenta boas 

perspectivas de emprego na indústria metal-mecânica, na qual a produtividade, 

aliada ao nível de precisão, é imprescindível na busca pela competitividade (CHOU, 

EVANS e BARASH, 2002).  

Assim, nesta tese, pretendeu-se contribuir para elevar o nível de informações 

referentes ao processo de sinterização do nitreto cúbico de boro a partir do wBN e  

para o desenvolvimento de novas tecnologias de fabricação de insertos à base 

desse material, principalmente com a manipulação dos parâmetros aplicados no 

regime de  sinterização. 

 

1.2- Objetivos 

  

Diante do contexto apresentado, esta tese teve como objetivo principal o 

estudo do processo de sinterização cíclica do wBN, utilizando ligantes e aditivos à 

base de óxidos, boretos e nitretos. 

 Constituíram-se objetivos secundários: 

• Avaliar o efeito do número de ciclos sobre a efetividade do processo de 

sinterização, bem como seu efeito sobre as propriedades dos compósitos; 

• Analisar o efeito da temperatura de sinterização sobre as propriedades 

dos compósitos obtidos. 
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1.3- Organização do trabalho 

 

Esta tese está estruturada em 6 capítulos, incluindo-se a introdução.  O 

capítulo 2 apresenta uma revisão bibliográfica sobre a produção dos materiais à 

base de wBN, são abordadas as características do processo de sinterização e os 

conceitos básicos envolvidos no processamento de materiais sob altas pressões e 

altas temperaturas. 

No capítulo 3, é abordada a metodologia de processamento em altas 

pressões e altas temperaturas e de preparação das amostras, assim como as 

técnicas de caracterização utilizadas durante o trabalho. No capítulo 4, é feita a 

análise e discussão dos resultados obtidos. Já no capítulo 5, expõem-se as 

conclusões desta tese. Em seguida, no capítulo 6, são propostas algumas sugestões 

para futuros trabalhos. 

 Por fim, são listadas as referências bibliográficas. 
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CAPÍTULO 2 

 
 

REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 
 

2.1 - Nitreto de Boro 

 

O nitreto de boro tem sido produzido em várias formas cristalinas.  A forma 

cristalina mais estável é a hexagonal, também chamada de hBN, BN-α, ou gBN (BN 

grafite). Apresenta uma estrutura em camadas semelhante à grafite. Dentro de cada 

camada, átomos de boro e nitrogênio estão vinculados por fortes ligações 

covalentes, enquanto que as camadas são unidas por fracas forças de Van der 

Waals.   

Assim como o diamante é menos estável do que o grafite, cBN é menos 

estável que hBN, mas a taxa de conversão entre essas formas é desprezível à 

temperatura ambiente.  

                                 

(a)                                                           (b) 

Figura 2.1- EEssttrruuttuurraass::  (a) diamante, (b)  cBN        (KURDIUMOV et al., 1994)  

 

O nitreto de boro não é encontrado na natureza, portanto é produzido 

sinteticamente. As matérias-primas mais comuns para a síntese do BN, ácido bórico 

e trióxido de boro (o trióxido de boro é obtido por aquecimento de ácido bórico), são 

produzidas em escala industrial, por tratamento de minerais, borato de sódio e 

colemanita, ácido sulfúrico ou ácido clorídrico. 

A preparação e reatividade do BN hexagonal são obtidas pela reação de 

trióxido de boro (B2 O3), ou ácido bórico (H3BO3), com amônia (NH3), ou uréia (CO 

(NH2)2), em atmosfera de nitrogênio:  
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 B2O3 + 2NH 3 → 2 BN + H2O3 (T =  900 °C) 

 B(OH)3 + NH3  → 2BN 3 + 3H2O (T =  900 °C) 

 B2O3 + CO(NH2)2 → 2BN + CO2 + 2H2O (T> 1000 °C) 

 B2O3 + 10CaB6N2 → 20BN + 3CaO (T> 1500 °C) 

 

O nitreto de boro (NB) foi descoberto por V.H. Balmer em 1842, 

apresentando-se na forma hexagonal (hBN) ou semelhante ao grafite  

(WENTORF,1957). As similaridades apresentadas entre o hBN e o grafite, conforme 

a tabela 2.1, levaram Jaeger e Westenbrink a descrever a possibilidade da 

existência da modificação cúbica do NB (cBN), com a estrutura blenda-de-zinco ou 

esfalerítica (JAEGER, WESTENBRINK, 1926). 

Diante disso, a comprovação da suposição feita por Jaeger e Westenbrink 

somente foi obtida durante a primeira síntese de cBN, realizada por Wentorf em 

1957, através da aplicação de alta pressão e alta temperatura. De acordo com as 

pesquisas de Wentorf, a transformação de fase para a forma cúbica do nitreto de 

boro (com os parâmetros de rede 3,615 ± 0,001Å) foi obtida de uma mistura especial 

de BN com catalisador, por meio de aquecimento em cápsula metálica, sob 

temperaturas de 1350 – 1800 °C e pressões maiores que 6,0 GPa (WENTORF, 

1957).  

Os desenvolvimentos alcançados na área da física de altas pressões e o 

desenvolvimento de dispositivos especiais permitiram aos cientistas sintetizar 

industrialmente o cBN (SCHULZHENKO et al., 1987). 

 

Tabela 2.1- Características básicas do grafite e do nitreto de boro hexagonal 

(hBN) (Adaptada de JAEGER, WESTENBRINK, 1926) 

Propriedade                                      Grafite              Nitreto de Boro Hexagonal 

Tipo de Rede Cristalina                   Hexagonal                                 Hexagonal 

Parâmetros de Rede (Å)                         6,69                                           6,66 

Menor Distância Interplanar (Å)              1,42                                           1,45 

Densidade Teórica (Kg/m3)              2,26 x 103                                   2,28 x 103 

Densidade Real (Kg/m3)            (2,25 – 2,35) x 103                  (2,2 - 2,25) x 103 

Temperatura de Fusão (ºC)                    3850                                           3000 

Compressibilidade na transformação      1,55                                            1,53 
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2.2 - Diagrama de Fases do Nitreto de Boro 

 

O diagrama de fases do BN foi proposto pela primeira vez por Wentorf em 

1960, o qual considerava o cBN como a fase estável na condição ambiente, 

conforme apresentado na figura 2.2. Nessa figura, a área situada acima da linha 

tracejada compreende a área na qual o cBN é a forma estável do BN. O hBN 

encontra-se estável na região situada abaixo dessa linha (Patente EUA, 1960). Essa 

primeira descoberta possibilitou uma melhor compreensão sobre o processo de 

cristalização do cBN. 

 

 

Figura 2.2- Diagrama de fase do nitreto de boro proposto por Wentorf 

(Patente EUA, 1960) 

 

Posteriormente, uma versão mais moderna do diagrama foi proposta por 

Bundy e Wentorf em 1963, conforme mostrado na figura 2.3. Nesse diagrama, uma 

das linhas mais escuras identifica a linha de equilíbrio entre as formas cúbica e 

hexagonal do BN, de acordo com valores obtidos pelo processo, utilizando um 

catalisador, enquanto a outra representa a linha de fusão do hBN. As localizações 

do ponto triplo cBN, hBN- líquido e da linha de fusão do cBN foram determinadas a 

partir de extrapolações e estimativas calculadas em analogia ao comportamento do 

carbono, em virtude das limitações dos dados obtidos pelo processo (BUNDY, 

WENTORF, 1963). 
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Entretanto, esse diagrama foi alterado na publicação seguinte de Corrigan e 

Bundy, em 1975, no qual apresentavam uma linha de equilíbrio semelhante à do 

grafite/ diamante (BUNDY, CORRIGAN, 1975). Dessa forma, essa linha revelava, à 

temperatura ambiente, o cBN como uma fase metaestável. Por muitos anos, adotou-

se o diagrama de Bundy e Corrigan como prático, até que os cálculos realizados por 

Maki et al. e por Solozhenko apresentaram o cBN como fase estável, no ano de 

1991. Além disso, Solozhenko apresentou outro texto em 1995, no qual confirmava 

seus cálculos realizados quanto a sua linha de equilíbrio (WILL, NOVER, GONNA, 

2000). 

 

 

Figura 2.3- Diagrama de fase em “Pressão-Temperatura” para o BN, proposto 

por Bundy e Wentorf, 1963 

 

Estudos mais recentes sobre a transição hBN ↔ cBN  demonstraram que é 

incorreto considerar o cBN como uma fase metaestável na condição ambiente. 

Conclui-se que a fase mais estável, sob altas pressões e temperaturas, é sem 

dúvida a de estrutura esfalerítica (cBN). A fase com estrutura wurtzítica (wBN) é 

metaestável nessas condições (WILL, NOVER, GONNA, 2000). Essa nova análise 

revelou que as linhas de equilíbrio apresentadas por Solozhenko, e também por 

Maki et al., não consideraram as incertezas experimentais. Esses erros são elevados 

para valores de entalpia e entropia termodinâmicos e influenciaram 
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significativamente nos resultados. Uma comparação entre as linhas de equilíbrio dos 

autores mencionados é apresentada na figura 2.4 (WILL, NOVER, GONNA, 2000). 

A reformulação dos cálculos apresentados por Solozhenko, incluindo suas 

incertezas, revelou, à pressão ambiente, uma temperatura de transformação de    

cBN → hBN, em torno de 1320 ± 380°C, confirmando ser o cBN a fase estável 

(WILL, NOVER, GONNA, 2000). 

Diante dos dados apresentados pelo estudo citado no parágrafo anterior, 

conclui-se que o diagrama do nitreto de boro não é comparável ao do carbono, como 

foi assumido por Wentorf em 1963. Além disso, reportou ser a cinética um fator 

decisivo. Assim, a temperatura de transformação do cBN → hBN não apresenta 

valores bem definidos, resultando em uma faixa de transição, como apresentado na 

figura 2.5. A transformação depende fortemente de parâmetros como tamanho de 

grão, defeitos, pureza do material inicial e tipo de catalisador/solvente utilizado 

(WILL, NOVER, GONNA, 2000). 

 

 

Figura 2.4 - Linhas de equilíbrio do nitreto de boro. Nelas estão representadas 

as linhas de equilíbrio publicadas por Bundy e Wentorf (4), Corrigan e Bundy (5) e as 

linhas de equilíbrio calculadas por Solozhenko (7, 8), Maki et al. (6) e Will, Nover e 

Gonna (0) (WILL, NOVER, GONNA, 2000) 
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As regiões de pressão e temperatura para transformação do cBN, a partir do 

hBN na presença de catalisadores como o Mg, Li, nitreto e diboreto de Mg, foram 

determinadas experimentalmente por Kudaka (KUDAKA, KONNO, MATUCA, 1966) 

e mais tarde por Feldgun e Krylov (FELDGUN, KRYLOV, 1968). Essas regiões são 

apresentadas na figura 2.7. Nela observa-se que a utilização do catalisador de 

Nitreto de Mg permite a transformação hBN → cBN em valores de P-T, inferiores ao 

proporcionado somente pelo catalisador Mg. 

A figura 2.5 mostra o resultado do estudo feito por Fukunaga (FUKUNAGA, 

2000), em que a linha de transição de fases entre o hBN e o cBN foi determinada  no 

intervalo de pressão 3,0-6,0 GPa e  no intervalo de temperatura 1200-2200°C. A 

pressão e a temperatura absolutas foram estimadas com base no ponto mínimo 

(HPHT) de formação do diamante, no sistema com metal catalisador convencional, 

usando a linha de equilíbrio de Kennedy-Kennedy entre grafite e diamante. 

Acima de 3,8 GPa, a linha de transição foi determinada pela detecção da 

formação do cBN no sistema contendo catalisador e pela transformação reversa do 

cBN para hBN. Abaixo de 3,8 GPa, a transição foi determinada pela observação do 

comportamento da transformação do pó de cBN em hBN. 

 

 

Figura 2.5- Diagrama pressão x temperatura, em que os quadrados 

representam os pontos de estabilidade do cBN e os círculos representam os pontos 

de estabilidade do hBN (FUKUNAGA, 2000) 
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Foram propostas por Vereschaginn et al. (1979) duas linhas de equilíbrio 

entre as fases, dadas pelas equações P(kbar)=0.0326T(K)-18 e P(kbar)=0.0316T(K)-

5, respectivamente, que estão mostradas na figura 2.6. A primeira linha foi baseada 

na região de síntese do cBN, no sistema BN–LiH ou BN–LiNH2. A segunda linha foi 

baseada em resultados do sistema BN–Li ou BN–Li3N. 

A linha de equilíbrio dada por Bundy e Wentorf (1963), também mostrada na 

figura 2.6, foi baseada em dados reportados por Wentorf (1961). Bundy e Corrigan 

(1975) relataram outra linha de equilíbrio determinada pela transformação do cBN 

em hBN, na região de altas pressões e altas temperaturas. Solozhenko (1994) 

realizou um cálculo do equilíbrio usando dados recentes da termodinâmica e propôs 

uma nova linha, que é diferente das linhas obtidas experimentalmente com HPHT; 

Maki, Ikawa e Fukunaga (1991) determinaram uma linha pela observação da 

transformação de fase no estado sólido do cBN para o hBN, sob 4,8 GPa, 4,3 GPa e 

3,5 GPa. 

 

 

Figura 2.6- Linhas de equilíbrio entre hBN e cBN reportadas por (1) 

Verechaginn et al., (2) Bundy e Corrigan, (3) Solozhenko, (4) Maki et al., (5) Bundy e 

Wentorf e (6) Fukunaga (FUKUNAGA, 2000) 

 

No trabalho de Will, Nover e Gonna (2000), foi feita uma tentativa de 

solucionar a discrepância de resultados mostrada nas figuras anteriores. Seus 

esforços se concentraram em diferentes objetivos: estabelecer sem ambiguidade o 

diagrama de fases com a linha de transição de fases; estudar o processo de 
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transformação direta e inversa de hBN↔cBN; determinar se a linha de transição 

depende dos catalisadores usados na síntese; determinar se a transição é realizada 

no estado sólido. 

Foram realizados experimentos com vários catalisadores que, de acordo com 

os resultados apresentados na figura 2.7, mostraram que o uso de diferentes 

catalisadores não infere, significativamente, na linha de transformação. 

As linhas de equilíbrio mostradas por Solozhenko e Maki et al. não 

consideram incertezas experimentais. Esses erros são especialmente altos para os 

valores de entalpia e entropia e eles influenciaram bastante a linha de 

transformação. K. D. Grevel, Ruhr University Bochum, repetiu o cálculo usando os 

mesmos dados que Solozhenko, mas incluindo as incertezas. O resultado está 

mostrado na figura 2.8. Em vez de uma linha de equilíbrio, foi obtida agora uma faixa 

de equilíbrio. 

    

 

Figura 2.7- Transformação de hBN para cBN com   diferentes catalisadores 

(WILL et al., 2000) 
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Figura 2.8 - Transição calculada entre o hBN e o cBN baseada nos 

parâmetros termodinâmicos apresentados por Solozhenko, estando agora inclusos 

os valores das incertezas de entalpia e entropia. O resultado é uma banda de 

transição para a linha de equilíbrio (WILL et al., 2000) 

 

Assim, os parâmetros da síntese do cBN dependem de inúmeros fatores e as 

informações apresentadas servem como indicadores iniciais para a realização de 

estudos científicos. 

 

2.3 - Nitreto de Boro e suas modificações alotrópicas 

 

Em seus estudos, Wentorf apresentou o NB como uma estrutura 

termodinamicamente estável na forma cúbica e hexagonal (WENTORF, 1961). 

Atualmente, são conhecidas seis modificações alotrópicas do NB: a forma hexagonal 

semelhante ao grafite (hBN); a forma romboédrica (rBN); a forma amorfa (aBN); a 

forma pirolítica (pBN); a forma cúbica semelhante à wurtzita (wBN) e a forma cúbica 

semelhante à esfalerita ou blenda-de-zinco (cBN) (BOCHCO, BOBROVNITCHII, 

2001), (SINGH, SOLOZHENKO, WILL, 1995). 
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2.3.1 - Nitreto de Boro Hexagonal (hBN) 

 

Com um aspecto branco e macio, o hBN apresenta como característica a 

movimentação dos seus planos basais sob cisalhamento (JUNIOR, 2007). Esse 

composto sintético serve de matéria-prima para a obtenção das modificações do 

nitreto de boro com maiores densidades, como a esfalerítica (cBN) e wurtzítica 

(wBN). No hBN, cada átomo de boro (B) encontra-se rodeado por três átomos de 

nitrogênio (N) e vice-versa, ou seja, o número de coordenação é três. O 

comprimento das ligações entre os átomos de B e N é igual a 1,446Å, e são todos os 

ângulos entre as ligações correspondentes a 120º (Figura 2.9). 

 

 

Figura 2.9 - Estrutura estratiforme do hBN. As esferas azuis são os átomos de 

nitrogênio e as cinzas indicam os átomos de boro (KREBS, 1971) 

 

A ligação entre os átomos de N e B é covalente (forte, orientada e localizada) 

e entre as camadas é do tipo Wan der Waals (BREGER, JDANOV, 1940). Cada 

camada de hBN consiste de anéis planos regulares hexagonais semelhantes aos 

anéis grafíticos. O retículo cristalino do hBN é descrito por camadas sequenciais de 

AA’AA’, e as camadas estão localizadas precisamente umas sobre as outras, 

juntamente com uma alternância dos átomos (KURDYUMOV et al., 1994). 

Entretanto, o hBN difere da estrutura grafítica devido ao fato dos átomos de N 

e B, que formam as camadas de hBN, alternarem entre si e estarem localizados um 
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acima do outro. O hBN é normalmente empregado na produção de materiais 

refratários. 

 

2.3.2 - Nitreto de Boro Romboédrico (rBN) 

 

A estrutura do rBN difere do hBN quanto à sequência das camadas atômicas. 

O rBN apresenta sequência de empacotamento do tipo ABCABC, enquanto o hBN 

apresenta a sequência AA’AA’. O rBN pode ser preparado quimicamente pelo 

aquecimento de uma mistura de KBH4 e NH4Cl, a uma temperatura de 1470°C em 

atmosfera de nitrogênio, por aproximadamente duas horas (SINGH, SOLOZHENKO, 

WILL, 1995). O trabalho realizado por Singh, Solozhenko e Will apresenta o rBN 

como estrutura mais adequada para a síntese do cBN. A estrutura do rBN está 

ilustrada na figura 2.10. 

 

Figura 2.10 - Estrutura do rBN (TANIGUCHI et al., 1997) 

 

2.3.3 - Nitreto de Boro Amorfo (aBN) 

 

A partir do aBN (material que não têm ordenação espacial de longa distância), 

pode-se obter o cBN mediante a aplicação de altas pressões e altas temperaturas, 

na presença do nitreto de boro-magnésio. A pressão mínima que permitiu a 

formação de cBN foi de 2.5 GPa e 2373°C (SINGH, SOLOZHENKO, WILL, 1995). 

Mas, devido aos poucos trabalhos realizados sobre a utilização dessa modificação 

do NB no processo de síntese do cBN, características mais detalhadas dessa 

estrutura não foram encontradas. 
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2.3.4 - Nitreto de Boro Pirolítico (pBN) 

 

Estudos relatam a utilização do pBN (produto obtido pela ação de calor, 

possui alta resistência ao choque térmico e baixa expansão térmica))  como material 

inicial para a síntese de compactos de cBN, através de um processo de conversão 

direta, realizado em pressões inferiores a 6.9 GPa e temperaturas entre 1800 e 

1900ºC (WAKATSUKI et al., 1974). O resultado obtido foi caracterizado como uma 

massa leve apresentando grande quantidade de hBN. Mas não foram encontradas 

muito mais informações sobre essa variação do NB. 

 

2.3.5 - Nitreto Cúbico de Boro semelhante a Wurtzita (wBN) 

 

O wBN apresenta número de coordenação igual a quatro, com a localização 

dos átomos da sub-rede de B e N adquirindo uma configuração hexagonal. Ocorre a 

formação de camadas de átomos de B (ou de N), alternando-se na direção [111] 

com sequência ABAB. A distância entre átomos em modificações cúbica e wurtzítica 

e espectros energéticos de suas estruturas é praticamente igual (KURDYUMOV et 

al., 1994), conforme apresentado na figura 2.11. 

 

 

Figura 2.11 - Estrutura de wBN. As esferas claras e escuras representam 

átomos dos diferentes elementos (KURDYUMOV et al., 1994) 

 

Esse tipo de estrutura assume uma posição intermediária entre as formas 

hBN e cBN, estando mais próxima ao cBN quanto ao aspecto energético. A técnica 
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mais difundida de obtenção do wBN se faz através da aplicação de ondas de choque 

sobre o hBN (VERESCHAGINN, 1968). 

 

2.3.6 - Nitreto Cúbico de Boro semelhante à Esfalerita (cBN) 

 

A última modificação alotrópica a ser apresentada consiste no cBN, que 

apresenta uma estrutura semelhante à do diamante. Esse material representa um 

sistema multiatômico, no qual cada átomo, estando no estado de hibridização sp3, 

apresenta número de coordenação igual a quatro. As ligações entre os átomos são 

predominantemente covalentes (resistentes, dirigidas e localizadas), porém 

apresentam um caráter iônico (CI) em até 22% (GIELISSE, GRIFITS, PASCOE, 

1965). Esse percentual pode ser calculado a partir da equação 2.1: 

 

             % CI= {1- exp[- (0,25)( XA-XB )2 ]}x100                                   (eq. 2.1) 

 

onde  XA e XB são as eletronegatividades dos respectivos elementos, sendo 

A o elemento mais eletronegativo (CALLISTER, 2002). Entretanto, o cBN pertence 

ao tipo AIVBIV de ligações. Sua estrutura diferencia-se, então, do diamante pelo fato 

de que seus átomos de boro (B) e nitrogênio (N) alternam-se, naturalmente, entre si: 

cada átomo de B está rodeado tetraedricamente por átomos de N, e vive-versa, 

como pode ser visto na figura 2.12 (GIELISSE, GRIFITS, PASCOE, 1965). 

 

                                    

(a)                                                      (b) 

Figura 2.12.- Estrutura do cBN. (a) As esferas claras representam os átomos 

do elemento boro e as esferas escuras do elemento nitrogênio; (b) Estrutura 

estratiforme do cBN (ANDRADE et al., 2005) 
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Na condição ambiente, o parâmetro de rede do cBN é 3,6158 ± 0,002Å 

(SOLOZHENKO, GREGORYANZ, 2005). O espaçamento entre os átomos se dá em 

três camadas dentro da simetria cúbica, ou melhor, a repetição total das posições da 

primeira camada ocorre na quarta camada (direção do eixo hexagonal c coincide 

com a diagonal do cubo [111]) (KURDYUMOV et al., 1994). 

 

2.4 - Particularidades da síntese do wBN / cBN 

 

Conforme apresentado, o BN pode ser obtido a partir de reações entre o boro 

(B) e o nitrogênio (N). A reação típica ocorre através das seguintes equações 

químicas: 

                                BCl3 + NH3↔ BN + 3HCl 

                2H3 BO3 +(NH2)2CO →2BN +5H2O +CO2 

 

O composto de BN obtido por essas reações apresenta a forma hexagonal 

(hBN), com um número de átomos de B e N alternados entre si, aproximadamente 

iguais. Esse composto sintético serve como matéria-prima para a obtenção da forma 

esfalerítica (denominada de nitreto cúbico de boro - cBN) e a forma semelhante à 

wurtzita (wBN), conhecidas como as fases densas do BN. A aplicação de altas 

pressões (em torno de 8,0 GPa) e altas temperaturas (da ordem de 1200 - 1400ºC) 

leva à formação de ambas as fases a partir do hBN, e a quantidade relativa de wBN, 

durante o desenvolvimento da transformação isotérmica, diminui em consequência 

do aumento da fração de cBN (TANI, SOMO, SAVAOKO, 1975). Esse fato confirma 

os resultados apresentados por Will et al., apontando para a metaestabilidade do 

wBN nessas condições (WILL, NOVER, GONNA, 2000). 

Consequentemente, as propriedades das modificações do BN e as condições 

da transformação  para cBN são determinadas pela natureza da ligação química e 

pelas estruturas dessas modificações (WENTORF, 1961). 

Os cristais de cBN podem apresentar diferentes colorações: branca, amarela, 

marrom, escura e preta. As colorações são derivadas da introdução de boro residual, 

devido às reações que ocorrem durante a síntese, e são mais escuros os cristais 

que apresentam maior quantidade desse elemento. O tamanho dos cristais de cBN 

depende das condições de síntese, ou seja, temperatura, tempo, pressão e, ainda, 

da qualidade e tipo da matéria prima utilizada (hBN e catalisadores). Quanto mais 
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próximo da linha de equilíbrio, menor é a taxa de nucleação, portanto maiores são 

os cristais. Porém, quanto mais afastados da linha de equilíbrio, ou seja, maiores 

temperaturas e pressões para um mesmo tempo de síntese, menores cristais são 

obtidos (WENTORF, 1961). 

Denomina-se catalisador o elemento utilizado em operações de síntese com o 

intuito de reduzir os parâmetros do processo (pressão e temperatura) em 

comparação com a síntese direta (sem catalisador). As modificações do BN, obtidas 

com a utilização de catalisadores, contêm inevitavelmente as suas inclusões que, na 

maioria dos casos, diminuem a sua resistência (BUNDY, WENTORF, 1963).  

A morfologia dos grãos de cBN revela uma grande faixa de variabilidade, 

desde um tipo cubo-octaédrico a um tetraédrico. Essas variedades de morfologia 

estão apresentadas na figura 2.13. 

 

Figura 2.13 - Algumas possíveis morfologias de grãos abrasivos de cBN 

(FUKUNAGA, 2002) 

 

Fato interessante foi que Wentorf, em seus primeiros experimentos para a 

obtenção do cBN, utilizou os mesmos catalisadores empregados na síntese do 

diamante (alguns metais de transição, como o Co, Fe, Ni), mas não obteve êxito com 

eles. Somente a utilização do Mg como catalisador permitiu alcançar resultados 

positivos. Para tanto, o pesquisador utilizou uma quantidade de catalisador entre 10 

e 30% do volume do vaso de reação (WENTORF, 1957). Outros materiais foram 

encontrados para atuarem como catalisadores para a transformação do BN, entre 
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eles se incluem: as terras raras, ligas de alumínio, ácido bórico, ureia e fluoreto de 

amônio (WENTORF, 1991). 

Atualmente, são empregados alguns métodos de obtenção do cBN, os quais 

podem ser divididos em grupos: 

- transformação espontânea do hBN em cBN e wBN sob pressão estática 

(BUNDY, WENTORF, 1963); 

- transformação alotrópica do hBN em cBN sob alta pressão e alta 

temperatura na presença de catalisador (Patente UK nº 1316045); 

- transformação direta hBN→ cBN sob altas pressões, a aproximadamente 

9,0 GPa sob pressão dinâmica; 

- deposição química a vapor (CVD) – formação de filmes finos. 

 

De acordo com o processo de aplicação de pressão, temperatura e da forma 

da estrutura inicial do BN, realiza-se o mecanismo de transformação que determina 

a formação de cBN ou de wBN (NOVIKOV, 1993). Os estudos realizados sobre 

essas transformações supõem a ocorrência do mecanismo martensítico ou 

mecanismo difusivo de crescimento da nova fase. 

Para as transformações que ocorrem sem o aquecimento suficiente da célula 

reativa sob altas pressões, o mecanismo característico é o martensítico. A utilização 

desses parâmetros no processo permite que as ligações em camadas do hBN se 

deformem, não apenas por cisalhamento puro dos planos de maior empacotamento, 

mas também através do cisalhamento das ligações entre os átomos, na direção 

perpendicular às camadas. Esse processo acarreta a desagregação dessas 

camadas, garantindo a formação da estrutura de coordenação tetraédrica, formando 

a fase wurtzítica (wBN). O processo de transformação direta de hBN para o wBN foi 

reportado, pela primeira vez, no final da década de 1960 (DREMIN et al., 1967). 

A transformação para a forma cúbica (cBN) pode ser atingida apenas pelo 

mecanismo difusivo. Esse processo só pode ser alcançado a temperaturas muito 

elevadas. Isso permite a possibilidade de transformação tanto de hBN→cBN quanto 

de wBN→cBN. Diante disso, como apresentado anteriormente, fica claro que o cBN 

é a fase estável sob altas temperaturas. 
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Figura 2.14.- Transformação do hBN→cBN: (a) Estrutura do hBN e (b) 

Estrutura do cBN (ANDRADE, 2005. In: 60º ASM HANDBOOK, 1989) 

 

Quanto aos valores de pressão e temperatura utilizados na síntese do cBN, 

Bundy e Wentorf utilizaram pressões acima de 10 GPa na transformação direta do 

cBN (BUNDY, WENTORF, 1963). Mesmo com a utilização de catalisadores, a 

pressão mínima para a síntese do cBN a partir do hBN apresentou-se maior que 4 

GPa (SINGH, SOLOZHENKO, WILL, 1995). Estudos mais recentes reportaram à 

obtenção de cristais de cBN, sujeitando o hBN às condições de pelo menos 5 GPa 

de pressão e 1200ºC de temperatura, utilizando ainda um material que atuará como 

solvente/catalisador, geralmente metais alcalinos e alcalinos ferrosos, tanto quanto 

seu compostos (Patente EUA, 1966). 

Porém, estudos desenvolvidos por Solozhenko apresentaram a possibilidade 

de cristalização do cBN em pressões inferiores a 2 GPa nos sistemas hBN-Li3N, 

hBN-Mg3N2, hBN-MgB2 e hBN-AlN, na presença de fluidos supercríticos como 

amônia, hidrazina e água. Deve-se salientar que foi utilizado o hBN como material 

inicial (SOLOZHENKO, 1988/1992). 

Outras pesquisas apontaram a formação de cBN em pressões inferiores a 2.5 

GPa, tendo como material inicial o nitreto de boro amorfo (aBN). Os experimentos, 

que resultam na síntese do cBN a baixas pressões, não podem ser explicados pelo 

diagrama de fase convencional do nitreto de boro (SINGH, SOLOZHENKO, WILL, 

1995). 

Atualmente, também se utiliza o método do choque explosivo, que consiste 

em um aparato cilíndrico, desenvolvido para a transformação direta do hBN→cBN. 

Esse tipo de dispositivo utiliza-se dos efeitos da explosão proporcionada por uma 

dinamite, para realizar a transformação desejada. A vantagem desse método se 
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deve ao fato de apresentar uma maior taxa de transformação (KUROYAMA et al., 

1999). 

Entre os pós-comerciais de cBN, disponíveis no mercado, destacam-se: 

- Elbor (São Petersburgo, Rússia); 

- Kubonit (Ucrânia); 

- Kibor (Ucrânia); 

- Borazon (General Electric, EUA); 

- Ambor (Element Six); 

- SBN e BBN (Japão). 

 

Cada produto apresenta inúmeras variações que estão de acordo com valores 

de granulometria, dureza e densidade. De maneira geral, os cristais de cBN 

apresentam uma faixa de granulometria de 400/500 até 10/20 µm, densidade entre 3 

e 5,3 g/cm3 e dureza acima de  47 GPa. 

A análise de pós de cBN, produzida por essas empresas, revela que o 

desenvolvimento dos produtos se divide pela criação e produção de cBN para áreas 

restritas de aplicação, em alguns casos somente para um único processo 

tecnológico. 

 

2.5- Catalizadores 

                               

Os estudos com diferentes catalisadores permitiram estabelecer que, em 

dependência dos parâmetros de pressão e temperatura, composição e concentração 

dos componentes na mistura reativa, a formação e crescimento de cristais de cBN 

ocorrem por três mecanismos (NASEGAVA, 1979): 

- através da cristalização a partir do nitreto hexagonal de boro supersaturado 

pelo catalisador/solvente no estado líquido, na forma de cristais com morfologia 

isométrica e plana. A cor muda em conformidade com as condições termodinâmicas 

e mudança de componentes; 

- através da cristalização por fase gasosa. Nesse caso, os cristais aparecem 

em forma de placas e se apresentam como cristais duplos de cor marrom clara; 

- através de recristalização em fase sólida na presença de pequena 

quantidade de fusão básica. A forma dos grãos é policristalina e fina, com cores que 

vão do marrom claro ao claro ametístico. 
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Figura 2.15- Esquema de obtenção de cBN na presença de AlN de estrutura 

wurtizítica (wAlN) (TURKEVICH et al., 2004) 

 

De forma geral, os cristais de cBN não têm uma morfologia definitiva em 

comparação com os diamantes e possuem microrrelevo na interface de crescimento.  

Próximo aos limites mínimos de temperaturas de formação do cBN, os cristais 

nucleiam e crescem lentamente; e podem ser formados cristais com morfologia 

quase que perfeitamente octaédrica (HE, AKAISHI, TANAKA, 2001). Por exemplo, 

os cristais de cBN com morfologia octaédrica foram produzidos por síntese, sob 

1350ºC e pressão de 6,5 GPa, em 120 minutos no sistema hBN-Si. Podem ser vistos 

na figura 2.16. 

 

 

Figura 2.16 - Micrografia obtida pelo MEV dos cristais de cBN sintetizados sob 

6,5GPa e 1350ºC, em 120 minutos (HE, AKAISHI, TANAKA, 2001) 
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Alguns cristais octaédricos e tetraédricos com tamanho de aproximadamente 

5µm foram observados na região entre o hBN e o silício. O cBN não apresentou 

estrutura esfalerítica e nenhum centro de simetria como o diamante (CLAUSING, 

1991). 

 

2.6- Características do cBN em Relação a Outros Abrasivos 

 

Existem cinco tipos de materiais abrasivos naturais: quartzo, granada (  ppooddee  

iinnccoorrppoorraarr  ddiivveerrssooss  eelleemmeennttooss  qquuíímmiiccooss  nnaa  ssuuaa  eessttrruuttuurraa,,  pprriinncciippaallmmeennttee  ccáállcciioo,,  

mmaaggnnééssiioo,,  aalluummíínniioo,,  ffeerrrroo22++,,  ffeerrrroo33++,,  ccrroommoo,,  mmaannggaannêêss  ee  ttiittâânniioo)), esmeril (é  ccoommppoossttoo  

ddee  vváárriiooss  mmiinneerraaiiss  dduurrooss,,  oo  ccoorríínnddoonn,,  éé  oo  mmiinneerraall  mmaaiiss  aabbuunnddaannttee  nnoo  eessmmeerriill)) , 

coríndon (composto de óxido de alumínio cristalino) e diamante. 

Com exceção do diamante, os materiais abrasivos naturais não dispõem de 

resistência mecânica suficiente. Além disso, nesses materiais, a qualidade não pode 

ser controlada de uma forma tão eficiente e reprodutível como nos produtos 

sintéticos. Em virtude disso, esses materiais abrasivos, com exceção do diamante, 

têm atualmente uma importância apenas secundária (ZEILMANN, 2004). 

Como exemplo de materiais abrasivos sintéticos, têm-se coríndon, carbeto de 

silício, diamante e nitreto cúbico de boro. O carboneto de boro, embora mais duro 

que o carboneto de silício, devido a sua baixa resistência a elevadas temperaturas, 

só é empregado como abrasivo na lapidação e no jateamento abrasivo. 

Em comparação aos abrasivos tradicionais, como o carbeto de silício e o 

óxido de alumínio, o cBN possui melhores propriedades para a maioria das 

exigências. Suas propriedades de alta estabilidade térmica e resistência ao ataque 

químico o fazem apropriado para a usinagem de materiais ferrosos, uma área em 

que o diamante normalmente não é aplicado. 

Entre várias propriedades, a dureza é a mais importante propriedade física 

para um abrasivo. Na figura 2.17, podem ser vistos os valores de dureza para 

diferentes abrasivos na temperatura ambiente. 
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Figura 2.17- Dureza Knoop dos abrasivos, sob temperatura ambiente 

(Element Six, 2001) 

 

A maioria dos materiais abrasivos perde a dureza em temperaturas elevadas. 

Uma das vantagens do cBN, em comparação com os abrasivos convencionais, é 

que ele mantém sua elevada dureza em uma larga escala de temperatura (figura 

2.18). 

 

Figura 2.18- Dureza dos abrasivos com o aumento da temperatura 

(ZEILMANN, 2004) 
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O cBN geralmente fornece uma produtividade mais elevada comparado aos 

abrasivos convencionais na usinagem de metais ferrosos de elevada dureza. 

Incluem-se, por exemplo: aço carbono endurecido, aço liga para ferramenta, ferro 

fundido, superligas e aço inoxidável. Historicamente, o principal uso do cBN foi em 

ferramentas e na retificação de aço rápido. 

Enquanto essa área permanece como uma importante aplicação, o cBN 

também se estabeleceu firmemente na engenharia e nas indústrias automotiva e 

aeroespacial. 

 

2.7 -  Materiais de ferramentas 

 

 A crescente demanda por alta produtividade e menores custos de fabricação 

de componentes usinados levaram ao desenvolvimento de novos materiais para 

ferramentas de corte, capazes de operar em maiores velocidades de corte (Figura 

2.19). O aumento da produtividade requer um compromisso com:  a) taxas de 

remoção maiores e mais rápidas do metal usinado, b) vida útil longa, e c)  melhor 

acabamento superficial. 

 

Figura: 2.19.- Desenvolvimento histórico de materiais de ferramentas - datas 

aproximadas (Materials Sci. And Eng. 1990) 
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O nitreto de boro apresenta-se em três principais formas polimórficas: a) 

hexagonal (hBN ou gBN), b) wurtzita (wBN) , c) cúbica (cBN). Sob condições 

ambiente, a fase gBN é estável e as fases wBN e cBN são metaestáveis. As 

características cristaloquímicas das várias fases são fornecidas na tabela 2.2. 

 

 

Tabela 2.2- Características cristaloquímicas das várias modificações do 

nitreto de boro (KURDYUMOV, PILYANKEVICH, FRANTSEVICH, 1973) 

          

A estrutura gBN é composta de redes de plano hexagonal, em que cada 

átomo de nitrogênio  é ligado a três átomos de boro e vice-versa. As células de wBN 

e cBN são caracterizadas por arranjos tetragonais de átomos. As células cBN são 

obtidas por combinação de duas células cubo de face centrada (CFC), e as células 

wBN por combinação de duas células prisma hexagonal compacta (PHC) (VERMA, 

KRISHNA, 1966). A estrutura do cristal do wBN e cBN possui propriedades 

mecânicas  similares. 

A transformação do gBN para wBN e cBN  ocorre sob aplicação de alta 

pressão e alta temperatura. O gBN transforma-se, para modificações mais densas, 

em pressões acima de 10GPa, temperatura acima da ambiente sem ajuda de 

catalizadores (BUNDY, WENTORF, CHEM,  1963). O diagrama de fase do nitreto de 

boro é mostrado na figura 2.3. 

O wBN não se forma do gBN pelo processo direto ou indireto até 7 GPa. Em 

torno de 8,5 GPa, o wBN é formado marginalmente do gBN, dependendo do material 

inicial e da célula de reação. Em torno de 13 GPa, o gBN transforma-se em wBN, 

mesmo em temperatura ambiente (BUNDY, WENTORF, CHEM, 1975). O wBN 

transforma-se completamente para cBN, aproximadamente a 2100ºC, em altas 

pressões, o suficiente para manter a estabilidade do cBN. O wBN também pode ser 

obtido por compressão estática do gBN e um catalisador, na presença de tensões de 

Estrutura Nº de coordenação 
Nº de átomos / 

célula unitária 

a  

(Aº) 

c    

(Aº) 

densidade 

g/cm3 

gBN 3 4 2,504 6,661 2,29 

wBN 4 4 2,550 4,23 3,50 

cBN 4 8 3,615 - 3,51 
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cisalhamento, e por choque (explosão) do gbn (VERESCHAGINN, 1968). A 

conversão do gBN para cBN, sob pressão estática na presença de catalisadores, é 

bem conhecida. 

 

2.8 - Processamento do wBN para aplicação em ferramenta de corte 

 

2.8.1 - Síntese em larga escala de wBN 

 

Como mencionado anteriormente, o wBN pode ser produzido a partir do hBN 

por três métodos: a) a compressão estática do gBN a pressões muito altas; b) a 

compressão estática do hBN  e um catalisador, na presença de tensões de 

cisalhamento; c) explosão do hBN. O wBN é produzido em grandes quantidades 

pelo processo de ondas de choque (síntese dinâmica) a partir do hBN.  

Para a execução do processo de síntese dinâmica, o pó de hBN é misturado 

com pó metálico (Fe,Cu) e  a mistura é colocada em uma ampola de aço inoxidável. 

Os pós-metálicos são utilizados para catalisar o processo de transformação do hBN 

em wBN. 

As ondas de choque podem ser geradas por: a) uma carga explosiva em 

torno da amostra; b) um impacto de uma placa de metal, ou projétil acelerado por 

uma explosão de carga, ou de gás, em alta pressão. O choque e a relação de 

volume e pressão do nitreto de boro indicaram uma transformação de fase em torno 

de 12,2 GPa e 230 ºC e este foi identificado como associado com a transformação 

gBN→Wbn (AL’TSHULER, PAVLOVSKI, DRAKIN, 1967), (ADADUROV, et al., 

1967), (DE CARLI, 1967). 

A fração de wBN obtida ao final do processo depende do estado cristalino do 

material inicial, sendo maior para material  melhor cristalizado (DE CARLI, 1967), 

(SAITO, SAWAOKA, 1979). O aumento de temperatura durante a explosão pode  

levar a uma parcial transformação do wBN→hBN. Assim, a amostra pode conter 

fase hBN residual (~3%). Os estudos de microscopia eletrônica, nessas amostras 

gBN, têm demonstrado que as relações de orientação (001)gBN//(001)wBN e 

(110)gBN//(110)wBN existem, e sugeriram gBN→wBN (BALAN et al., 1976). 

O gBN e wBN depois da explosão apresentam estrutura altamente defeituosa. 

A alta concentração de defeitos resulta no enfraquecimento das ligações 

interatômicas e facilita o processo de difusão, na transformação wBN→cBN, durante 
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a sinterização (KURDYUMOV, 1975).  A quantidade de wBN obtida depende das 

condições em que os experimentos de choque são realizados, mas não excede 80-

87% na ausência de um catalisador. Sob choque, a transformação gBN→wBN é 

dificultada pela cominuição das partículas  de gBN. 

O aumento da concentração de defeitos destrói a correlação  cristalográfica 

entre gBN e wBN. Também, dependendo da temperatura durante a explosão, algum 

wBN é convertido em gBN. Durante a explosão do gBN com uma certa quantidade 

de água, a ação de choque sobre a estrutura inicial é enfraquecida e a 

transformação gBN-wBN é promovida (KURDYUMOV, 1978). 

 

2.8.2 - Estabilidade da wBN em altas temperaturas 

 

O wBN é uma fase metaestável, sob condições ambiente, e transforma-se em 

fase estável de grafite, em temperaturas elevadas. A força motriz para a 

transformação aumenta com o aumento da temperatura. A alta mobilidade dos 

átomos, em elevadas temperaturas, auxilia a transformação. No estudo da cinética,  

a transformação wBN→gBN no vácuo, sob condições isotérmicas a temperaturas de 

700, 825 e 950°C, mostra que a quantidade de gBN transformada aumenta, 

inicialmente, com o tempo de recozimento e, em seguida, atinge um valor de 

saturação (KURDYUMOV, et al., 1976). 

A transformação é controlada pelo crescimento da fase estável. A taxa  de 

transformação depende do número  de centros de nucleação capazes de sofrer a 

transformação a uma dada temperatura. Se a fase de transformação é para 

prosseguir, a temperatura deve ser aumentada, a fim de ativar novos centros. Uma 

conversão completa do wBN a gBN ocorre em  ~1350 °C, em torno de 30 minutos. 

 

2.9 - Fabricação de ferramentas baseadas em wBN  

 

O diagama de fluxo para a fabricação de ferramenta, baseada no nitreto de 

boro policristalino, é mostrado na figura 2.20. O wBN em pó, obtido por tratamento 

de choque do hBN, é sinterizado em altas pressões e altas temperaturas, para obter 

o composto policristalino.  
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Figura 2.20- Diagrama de fluxo para a fabricação de ferramentas baseadas 

em wBN (KURDYUMOV, et al., 1976) 

 

A sinterização do wBN em pó, em altas pressões, é conduzida usando várias 

matrizes, tipo  Toroid (VERESCHAGINN, et al., 1960), Belt (HALL, 1960), 

Tetrahedral (HALL, 1958) e Cubic anvil (ZEITLIN, 1961), (HALL, 1962). Essas 

matrizes são capazes de gerar altas pressões e temperaturas, e sustentar, se 

requeridos por longo tempo. A matriz tipo toroidal é econômica em sinterizar 

compactos de 3-8 mm de diâmetro e 5 mm de comprimento, que podem ser 

facilmente usados como ferramentas de corte. 

A câmara de alta pressão  do tipo toroidal  é mostrada na figura 2.21. É 

composta de duas matrizes idênticas coaxialmente  (feitas de carboneto de 

tungstênio), colocadas uma contra a outra. As matrizes têm um centro e sulcos 

concêntricos em sua superfície de trabalho. As amostras em pó a serem 

pressionadas são colocadas na parte central das matrizes. As amostras são 
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pressurizadas por uma prensa de alta tonelagem. A matriz Toroid é capaz de gerar 

pressões até 10 GPA em 2300°C, com volume útil de ~0,5 cc. 

 

 

Figura 2.21- Câmara do tipo toroidal de alta pressão - alta temperatura 

(VERESCHAGINN, 1977). 1) matriz de carboneto de tungstênio, 2) cápsula 3) 

espaço da amostra, 4) aquecedor de grafite  

 

Para a produção da ferramenta, o pó wBN é carregado em um tubo de grafite 

(aquecedor), em uma cápsula.  A amostra é aquecida pela passagem de corrente 

em baixa tensão, no  tubo aquecedor de grafite. A calibração de pressão do conjunto 

de alta pressão é feita usando as resistências em Bi I-II (2,54 GPa), Ba (5,8 GPa) e 

Bi III-V (7,7 GPa). A calibração de temperatura é feita medindo a temperatura  dentro 

da célula de alta pressão, utilizando um  termopar Pt- Pt 10% Rh. 

Os experimentos de sinterização são realizados na faixa de pressão de 5,5 a 

7,7 GPA e faixa de temperatura de 1500 a 1800ºC, por 30 a 180s. Durante o 

experimento, foi aplicada carga correspondente à pressão desejada e a potência 

necessária foi conduzida para o sistema. 

Após o tempo de sinterização, a potência foi reduzida para zero e, em 

seguida, a pressão foi liberada. As condições de pressão-temperatura-tempo foram 

variadas, para obter os compósitos wBN-cBN com diferente  fração de volume da 

fase. Os compactos sinterizados podem ser obtidos em vários tamanhos e formas. 

A composição da fase dos compactos sinterizados foi determinada por 

difração de raios X.  O difratograma de raios X do pó inicial do wBN é mostrado na 

figura 2.22, e as distâncias interplanares das diferentes modificações do nitreto de 

boro são dadas na tabela 2.3 (BUNDY, WENTORF, CHEM, 1975). 
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Figura 2.22- Difratograma de raios X do pó de wBN (BUNDY, WENTORF, 

CHEM, 1975) 

 

Durante a pressurização, as partículas de  wBN sofrem cominuição intensa 

devido à ação de alta pressão estática (DZHAMAROV, 1982), (KOVALCHENKO, 

DZHAMAROV,1984). A intensidade da cominuição aumenta com o aumento do 

tamanho inicial das partículas. A realização isotérmica na temperatura de 

sinterização, a uma pressão particular, mostra que também ocorre cominuição 

durante a sinterização. O aumento do tempo da isotérmica traz recristalização, que 

leva à transformação wBN-cBN. 

A formação de cBN a partir do wBN é determinada pela ação combinada da 

deformação plástica a quente  e o processo de relaxamento dinâmico, através de 

fragmentação e recristalização coletiva (FRANTSEVICH, BALAN, 1984), 

(KURDYUMOV, 1986). Durante a síntese, após a liberação da pressão, uma certa 

fração de wBN, instantaneamente, se transforma em gBN. Portanto, o compacto 

sinterizado final é um corpo denso, com uma estrutura composta de wBN e cBN, 

com a fase gBN finamente dispersa (2-7% vol). 
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Tabela 2.3- Dados cristalográficos do pó de várias modificações de nitreto de 

boro (BUNDY, WENTORF, CHEM, 1975) 

 

 

Uma comparação entre as diferentes etapas envolvidas na produção das 

ferramentas compostas e PCBN (Fig. 2.20) mostra que o custo das ferramentas de 

PCBN será maior do que o das compostas. Isso porque a produção de ferramentas 

de PCBN requer cBN em pó como matéria-prima, que  tem que ser sintetizado, 

também, a altas pressões e temperaturas. 

 

2.10 - Propriedades dos compósitos wBN- cBN  

 

As propriedades mecânicas dos compósitos wBN-cBN dependem da fração 

de volume de cada elemento presente. Vários estudos sobre a dureza, tensão de 

compressão, tensão interna máxima, energia de fratura e resistência ao desgaste da 

ferramenta têm mostrado que o compósito com 45 a 55% vol cBN tem propriedades 

ideais (BOCHKO et al., 1977), (TREFILOV, MILMAN, GRIGORIEV, 1998). A dureza 

dos compósitos varia de 30 a 70 GPa, dependendo  da fração de volume de cBN 

presente neles. A dureza a quente do compósito ideal varia de 70 GPa, à 



Revisão Bibliográfica 36

temperatura ambiente, para 20  GPa em 1400K. Os valores da resistência à fratura 

dos compactos estão na faixa 13 – 16,5 MPam1/2 (EVANS, CHARLES, 1977). 

Os estudos de difração de raios X  do compacto sinterizado têm mostrado que 

as duas fases  policristalinas apresentam tensões residuais até 2GPa, considerando 

que os compactos de fase única são quase livres desse estresse (GRIGORIEV et 

al., 1981). A dureza Vickers, determinada com uma carga de 50 N, também mostrou 

um máximo (40GPa) para um composto ótimo. A energia eficaz de fratura do 

composto (60Jm-2) é de magnitude maior que o valor teórico da energia de superfície 

(2Jm-2). 

A alta tenacidade do compósito wBN-cBN pode ser explicada em termos de:         

a         a) estrutura de grão pequeno de compósito;  

b) macro e microtensão, que são criadas devido às diferenças em módulos de 

Young, módulos compressão, coeficiente de expansão térmica, à anisotropia nas 

propriedades elásticas da estrutura wBN e à diferença nos volumes específicos das 

fases cBN e wBN;  

c) endurecimento em razão da transformação wBN-cBN.  

 

Materiais superduros, em geral, apresentam falhas pré-existentes na 

microestrutura do material de grão pequeno, em que o tamanho da falha crítica 

(Cf)>tamanho do grão (d). O processo de fratura é controlado pela energia adicional 

que está sendo gasta na fase de formação e de crescimento subcrítico da fissura. 

Em material de granulação média, em que Cf <d, não há fase de crescimento 

subcrítico de fissura, portanto o trabalho feito durante a formação de trincas e 

crescimento é insignificante. Em razão disso, materiais  superduros de granulação 

fina  apresentam maior tenacidade à fratura do que as de granulação grosseira. 

Sobre a aplicação da carga externa, microfissuras iniciadas pelas tensões 

residuais promovem relaxamento da tensão na ponta da trinca, conferindo, assim, 

alta tenacidade à fratura do material. O mecanismo de endurecimento adicional no 

compósito wBN-cBN é semelhante ao mecanismo de endurecimento na metaestável 

cerâmica de zircônia (PILAYANKEVICH, CLAUSSEN, 1978), (CLAUSSEN, 1978). A 

grafitização, que ocorre durante a liberação da pressão após a sinterização, resulta 

em um aumento de volume específico que cria tensões de compressão em torno das 

partículas de gBN. Isso leva ao arredondamento das pontas das fissuras  e 

microfissuras que impede a propagação das mesmas (BOCHKO et al., 1977).  
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Uma comparação de várias propriedades dos compósitos wBN-cBN com 

carboneto de tungstênio (K-20), PCD-10, amborite (partículas de boro âmbar com 

nitreto catalizador metálico), DBC-50 (partículas finas de cBN dispersas em TiC com  

nitreto e diboreto de alumínio) é mostrada na tabela 2.4. Pode ser visto que a 

tenacidade à fratura de compósitos é muito alta, em comparação com a do diamante 

e compósitos  baseados em cBN e similar ao do metal duro WC-10. 

 

Tabela 2.4.- Propriedades físicas e mecânicas de materiais duros 

*(KURDIUMOV, PILYANKEVICH, 1979), *(KARIUK, 1989), *(PRIMACHUK, 

BOCHKO, AVETISYAN, 1993), **(BOSSOM, 1990), ***(HOOPER et al., 1989). 

Propriedades 
K-20    

* 

PCD-10  

* 

Amborite    

* 

DBC-

50 ** 

Compósito cBN 

comercial*** 

Densidade 

(g.cm-3) 
14,70 4,12 3,42 - 3,39-3,44 

Resistência à 

compressão (GPa) 
4,50 7,60 2,73 - 3,00-4,00 

Resistência à flexão 

(GPa) 
2,07 1,26 0,57 - 1,20 

Tenacidade à fratura  

(Mpam1/2) 
10,80 7,30 6,30 3,70 13,00-16,00 

Dureza Knoop 

(GPa) 
13 50 32 28 30-70 

Módulo de Young 

(GPa) 
620 776 680 587 760 

Coeficiente de 

expansão térmica     

(10-6K-1) 

5,40 4,20 4,90 4,70 2,70-3,70 

Condutividade térmica 

(Wm-1K-1) 
100 560 100 44 40-50 
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2.11 – Aplicação 

 

A principal aplicação da ferramenta composta é na usinagem de aços 

endurecidos, ferro fundido, ligas de superduros e outros materiais de difícil corte. A 

principal característica da ferramenta composta é a capacidade de operar sob 

cargas de impacto durante a operação de usinagem.  

O aproveitamento econômico das ferramentas de nitreto de boro policristalino, 

na usinagem de ligas ferrosas duras (mais de 45 HRC), é baseado numa usinagem 

quente. Em materiais de ferramenta convencional, é  prática padrão  empregar 

ângulo de ataque positivo e velocidades de corte baixas para reduzir as forças e 

temperaturas de corte. Em contraste, ferramentas de materiais  superduros exigem 

ângulo de saída negativo e velocidades de corte relativamente mais elevadas. O 

ângulo de inclinação negativa, juntamente com alta velocidade de corte, que 

continuamente gera calor, amolece a peça de trabalho na zona de corte. 

As temperaturas geradas na zona de corte são altas o suficiente para a aresta 

de corte e os cavacos se tornarem brasa. O amolecimento do material de trabalho, 

graças ao calor gerado pelo atrito e tensão de cisalhamento intenso, torna possível a 

usinagem de alta velocidade em peças com dureza maior do que 60 HRC, 

continuamente, por longos períodos. O calor gerado é levado pelo cavaco ou por  

uma ferramenta que tem alta condutividade térmica (40-50 Wm-1K-1). A peça de 

trabalho, portanto, permanece em baixa temperatura e sua dureza não é afetada. 

 

2.11.1 -  Desempenho das ferramentas compostas 

 

O desempenho das ferramentas compostas, em usinagem de componentes 

de aço endurecido, foi realizado em função do teor de cBN (GRIGORIEV, 1981), 

(KARIUK, 1989). Tem sido relatado que as ferramentas com grande quantidade de 

cBN funcionam muito bem na usinagem contínua, enquanto que o compósito com 

45-55% cBN apresenta melhor desempenho em condições de usinagem 

interrompida.  

Um estudo comparativo sobre a composição e uma variedade de ferramentas 

de PCBN (amborite, niborite, sumiboron, etc) indicou que a vida da ferramenta é 

maior no caso da ferramenta composta, em comparação com a de ferramentas de 

PCBN, como aços de  usinagem de alta dureza (KARYUK, 1989). 
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Testes de usinagem foram realizados nas ferramentas de estudo compostas 

de materiais de trabalhos diferentes. Os métodos experimentais adotados e os 

resultados obtidos encontram-se descritos no item 2.11.2. 

 

2.11.2 - Testes de usinagem e resultados 

 

Os compósitos wBN- cBN  obtidos por sinterização, em alta pressão e alta 

temperatura, foram metalizados e soldados nos aços. As pontas das ferramentas 

foram moídas para  a geometria necessária com o uso de discos de diamante. A 

geometria da ferramenta, utilizada no presente estudo, é a seguinte: ângulo de 

incidência = 12 º, ângulo de inclinação = -11 º, ângulo de alívio final = 15 º, ângulo de 

abordagem plano = 45 º e raio de ponta = 0,3 - 0,4 milímetros. 

Os materiais de trabalho usados para testes de usinagem foram de aço 

ferramenta endurecido (60-63 HRC), ligas de aço endurecido (40-43 HRC), ferro 

fundido alto níquel (120-160 HB) e Ti-6Al-4V liga (310 HV). 

Os testes de usinagem foram realizados para avaliar a vida útil da ferramenta 

e acabamento superficial da peça. A peça de trabalho foi centrada em uma 

extremidade e montada numa placa de castanha. A camada superficial do 

tratamento térmico foi removida antes do início do teste. As ferramentas foram 

montadas em um porta-ferramentas, com o cuidado de garantir que o comprimento 

fosse idêntico para todas as ferramentas em teste. 

As condições de usinagem empregadas são apresentadas na tabela 2.5. A 

vida da ferramenta foi determinada pela medição da largura de desgaste de flanco 

(Vb) da ferramenta. O critério de vida da ferramenta foi fixado para Vb = 0,40 mm. A 

largura de desgaste do flanco foi obtida pela determinação da distância média entre 

a aresta de corte inicial e a frente da parte usada da ferramenta. O porta-ferramenta 

foi removido da máquina após intervalos de tempo pré-determinados, e o desgaste 

da ferramenta foi medido com a ajuda de um microscópio equipado com retículas 

(de 0,047 mm). Testes também foram realizados sob condições de corte 

interrompido, proporcionando um entalhe de 5 milímetros de largura axial na peça de 

trabalho. 

Testes de usinagem foram realizados com ferramentas disponíveis no 

mercado de metal duro, para um estudo comparativo. WIDIA P30,  classes de  

ferramentas de metal duro foram utilizadas para usinagem EN24 endurecido. Um 
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fluido de corte sintético foi usado durante o teste. Usinagem a seco de ferro fundido 

foi realizada com o uso de WIDIA K20, classe de ferramentas de metal duro. 

Usinagem da liga de titânio foi realizada utilizando ferramentas de WIDIA K20, 

classe de metal duro. As condições de corte são mostradas na tabela 2.5. 

 

Tabela 2.5.- Performance de ferramenta compósito (BHAUMIK, DIVAKAR, 

SINGH) 

Condições de 

usinagem, vida da 

ferramenta e 

acabamento 

superficial 

Peça / ferramenta 

Ferramenta 

de aço / 

compósito 

EN24 

compósito / 

P30 

Ferro 

fundido 

compósito / 

K20 

Liga titânio 

compósito / 

K20 

Velocidade 

(m/min) 
80      80/60    340 / 80 75 

Passo 

(mm / rotação) 
0,075     0,075         0,1 0,1 

Profundidade 

(mm) 
0,2      0,2        0,5 0,5 

Fluido 

refrigerante à base 

de água 

não não / sim      não         sim 

Vida contínua 

(min) 
138      108 - 80 / 12 

Vida      

interrompida (min) 
135 - - - 

Acabamento 

superficial  Ra (µm) 
1,25      0,85 0,45 / 2,65 1,08 / 1,52 

Acabamento 

superficial  Rt (µm) 
2,43      7,39 4,82 / 15,74 7,83 / 10,60 

 

A variação do desgaste de flanco com o tempo, como ferramenta de 

usinagem de aço em corte interrompido, é mostrada na figura 2.23. Ela mostra três 

regiões distintas no desgaste de flanco, VB, em função do  tempo: a) desgaste inicial 
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rápido seguido de (b) desgaste  constante e lento e, finalmente, (c) aumento 

íngreme em taxa de desgaste. A qualidade da superfície usinada (Ra e Rt), obtida 

como usinada com ferramentas de compósitos e de metal duro, tabela 2.5, mostra 

que o acabamento de superfície com ferramentas de compósitos é sempre melhor 

do que com ferramentas de metal duro. 

 

 

Figura 2.23.- Variação do desgaste do flanco com o tempo de corte, usinagem 

interrompida de aço ferramenta endurecido com ferramenta compósito. Condições 

de usinagem: velocidade = 70-80m/min, passo = 0,075mm/rotação, profundidade de 

corte = 0,2mm (BHAUMIK, DIVAKAR, SINGH) 

 

2.11.3 - Características do desgaste 

 

Os vários tipos de desgaste, que podem ocorrer em uma ferramenta de 

tornear, são mostrados esquematicamente na figura 2.24. Na ponta de corte, o 

desgaste é normalmente observado na inclinação da face e flanco da superfície. O  

desgaste da inclinação caracteriza-se pela formação da cratera, que resulta por 

causa do fluxo de cavaco  ao longo da face. O desgaste no flanco é causado pelo 

desgaste da superfície recém-cortada. Em velocidade de corte baixa, a taxa de 

desgaste de flanco é mais rápida que o desgaste da cratera. 

A resistência à abrasão de uma ferramenta relaciona-se, muitas vezes, com a 

sua dureza. O desgaste abrasivo é minimizado, se a dureza a quente da ferramenta, 
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na faixa de temperatura de corte, é maior do que a dureza das partículas duras 

presentes na peça de trabalho. Em velocidades de corte mais altas, o desgaste da 

cratera ocorre, principalmente, em razão da instabilidade química da combinação do 

material da ferramenta-peça de trabalho a temperaturas elevadas. 

 

Figura 2.24.- Diagrama esquemático das diferentes zonas de desgaste  em 

uma ferramenta de tornear (BHAUMIK, DIVAKAR, SINGH). 

 

Os estudos anteriores referem-se às características do desgaste das 

ferramentas de compósitos, enquanto as ligas ferrosas de usinagem mostraram que 

o desgaste da ferramenta ocorre em vários estágios (BHAUMIK, DIVAKAR, SINGH). 

Nos poucos segundos iniciais de usinagem, microfragmentação ocorre, resultando 

no arredondamento da aresta de corte. Uma vez que o contato adequado entre a 

ferramenta e a peça de trabalho é estabelecido, uma banda de desgaste é formada 

no flanco. 

No corte continuado, a cratera que se desenvolve na inclinação, e se 

aprofunda, aumenta o ângulo de inclinação na direção positiva. Essas faixas de 

desgaste  desaparecem durante a fragmentação da microformação de cavacos. Sob 

condições favoráveis, as faixas de desgaste desaparecem durante a micro- 

fragmentação e o ciclo de desgaste é repetido. 

No corte interrompido, o desgaste da ferramenta ocorre pela formação de 

fissuras, que são geradas em razão da fadiga térmica e mecânica. As fissuras 
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térmicas são formadas por causa do gradiente de temperatura e grandes flutuações 

de temperatura, durante os períodos de corte e não corte. Elas se formam, seja na 

inclinação, ou no flanco, ou em ambos, na direção perpendicular à aresta de corte. 

Essas fissuras não são observadas em ferramentas de compósitos. A resistência ao 

choque térmico por alta de temperatura das ferramentas de compósitos pode ser 

atribuída a sua alta condutividade térmica e resistência à fratura. No entanto, as 

fissuras no flanco, paralelas à borda de corte, são normalmente associadas à fadiga 

mecânica. 

Na usinagem de ferro fundido, o desgaste da ferramenta ocorre graças à 

formação de sulcos perto da aresta de corte principal. Na usinagem de aço, há uma 

formação de cavacos contínuos e a temperatura máxima é gerada na face, longe da 

ponta de corte, considerando-se que, na usinagem de ferro fundido, o cavaco é  

segmentado e a temperatura mais alta é gerada mais perto da ponta. Além disso, a 

temperatura na face lado pode ser igual, ou até mais, do que a temperatura na face. 

Essa distribuição de temperatura desfavorável e a alta abrasividade do ferro fundido 

levam à formação de sulco na inclinação do flanco e  na face. 

A usinagem em ligas de titânio é difícil em razão da afinidade química  

elevada entre o titânio, o boro e nitrogênio, presentes no material da ferramenta, e 

da alta temperatura local gerada por causa de sua baixa condutividade  térmica           

(8Wm-1K-1). Quando a camada de reação é separada como cavaco, partículas duras 

da ferramenta podem ser arrancadas, causando ranhura e aprofundamento da 

cratera.  

Durante esse processo, a resistência à deformação plástica do material, a 

temperaturas elevadas da ferramenta, entra em cena. A tenacidade à fratura do 

material da ferramenta desempenha um papel importante, durante esse período, ao 

retardar a fratura da ferramenta. Assim, a alta dureza a quente e tenacidade à fratura 

do compósito contribuem para o sucesso dessa ferramenta. 

O compósito wBN-cBN apresenta uma excelente combinação de tenacidade, 

dureza e estabilidade química. As ferramentas compostas podem ser usadas 

economicamente na usinagem de aços endurecidos, ferro fundido e ligas de titânio. 

O desgaste das ferramentas de usinagem em liga de titânio pode ser associado às 

interações químicas entre a ferramenta e a peça de trabalho. A tenacidade à fratura 

elevada dessas ferramentas permite que elas sejam usadas em máquinas não 

rígidas. 
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2.12 – Proposta Técnica 

 

 Diante dos comentários e considerações apresentados, fica evidente a 

importância do desenvolvimento do tema proposto nesta tese. Então, é primordial 

que se aumentem os esforços para ampliar o conhecimento referente aos processos 

de sinterização do wBN. Particularmente, é necessário desenvolver a tecnologia de 

sinterização nacional, visando à minimização da dependência ao mercado externo.  

 Nesse contexto, nesta tese foram realizados estudos referentes ao 

processo de sinterização de compósitos à base de wBN, em que os ligantes e 

aditivos constituem-se em óxidos, nitretos e boretos. A utilização desses compostos 

teve como objetivo a obtenção de compósitos bem consolidados e com propriedades 

mecânicas adequadas, para sua utilização em operações de usinagem em alta 

velocidade.   
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CAPÍTULO 3 
 
 
 
 

METODOLOGIA  
  

                    NNoo  pprreesseennttee  ttrraabbaallhhoo,,  ooss  eexxppeerriimmeennttooss  rreeaalliizzaaddooss  ttiivveerraamm  ppoorr  oobbjjeettiivvoo  oo  

eessttuuddoo  ddaa  tteeccnnoollooggiiaa  ee  oo  ddeesseennvvoollvviimmeennttoo  ddee  ccoommppóóssiittooss,,  àà  bbaassee  ddee  nniittrreettoo  wwuurrttzziittaa  

ddee  bboorroo  ((wwBBNN)),,  ppoorr  mmeeiioo  ddee  ssiinntteerriizzaaççããoo  ccíícclliiccaa..    

  

                      33..11--  PPrroocceeddiimmeennttoo  ddee  CCaalliibbrraaççããoo  

  

  33..11..11--  CCaalliibbrraaççããoo  ddaa  PPrreessssããoo  

  

 A calibração da pressão foi efetuada com auxílio de metais, que 

apresentam transições de fase em pressões bem definidas. São os chamados 

calibrantes. Como calibrantes, podem ser utilizados o Bismuto, que apresenta 

transições de fase em 2,55 e 7,70 GPa, e o Seleneto de Chumbo (PbSe), o qual 

apresenta transição em 4,30 GPa (VIANNA, 2004). 

  IInniicciiaallmmeennttee,,  aa  mmiissttuurraa  rreeaattiivvaa  ffooii  ccoommppaaccttaaddaa  nnoo  iinntteerriioorr  ddaa  ccááppssuullaa  

ddeeffoorrmmáávveell..  NNoo  ttooppoo  ddaa  mmiissttuurraa,,  iissoollaaddoo  ppoorr  uumm  ddiissccoo  ddee  ppaappeellããoo,,  oo  ccaalliibbrraannttee  ffooii  

iinnsseerriiddoo..  AA  sseegguuiirr,,  oo  ccoonnjjuunnttoo  ccoonneeccttaaddoo  aa  uumm  ssiisstteemmaa  eellééttrriiccoo  eemm  qquuee  éé  rreeggiissttrraaddaa  aa  

vvaarriiaaççããoo  ddaa  rreessiissttêênncciiaa  eellééttrriiccaa,,  eemm  ffuunnççããoo  ddaa  ffoorrççaa  aapplliiccaaddaa  nnoo  cciilliinnddrroo  pprriinncciippaall  ddaa  

pprreennssaa..  CCoomm  eessssee  pprroocceeddiimmeennttoo,,  ffoorraamm  oobbttiiddooss  ooss  ppoonnttooss  ppaarraa  aa  ccoonnssttrruuççããoo  ddaa  

ccuurrvvaa  ddee  ccaalliibbrraaççããoo  ddaa  pprreessssããoo,,  aattrraavvééss  ddaa  rreellaaççããoo::  

PP22  ==  ff((PP11))  

eemm  qquuee  PP22  éé  aa  pprreessssããoo  nnoo  iinntteerriioorr  ddaa  ccââmmaarraa  ddee  aallttaa  pprreessssããoo  ee  PP11  éé  aa  pprreessssããoo  nnoo  

cciilliinnddrroo  pprriinncciippaall  ddaa  pprreennssaa..  

  

  33..11..22--  CCaalliibbrraaççããoo  ddaa  TTeemmppeerraattuurraa  

  

  AA  ccaalliibbrraaççããoo  ddaa  tteemmppeerraattuurraa  ffooii  eeffeettuuaaddaa  aattrraavvééss  ddee  tteerrmmooppaarr,,  ddoo  ttiippoo  

ccrroommeell--aalluummeell,,  iinnsseerriiddoo  ddiiaammeettrraallmmeennttee  nnaa  ccááppssuullaa  ddeeffoorrmmáávveell,,  ddee  ffoorrmmaa  qquuee  aa  jjuunnttaa  
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qquueennttee  ddoo  mmeessmmoo  ssee  ppoossiicciioonnee  nnoo  cceennttrroo  ddaa  mmiissttuurraa  rreeaattiivvaa..  DDeessssaa  ffoorrmmaa,,  éé  ffeeiittaa  aa  

ccoorrrreellaaççããoo  eennttrree  aa  vvoollttaaggeemm,,  aapplliiccaaddaa  dduurraannttee  oo  aaqquueecciimmeennttoo,,  ee  aa  tteemmppeerraattuurraa  nnoo  

iinntteerriioorr  ddaa  ccââmmaarraa  ddee  aallttaa  pprreessssããoo,,  iinnddiiccaaddaa  ppeelloo  tteerrmmooppaarr..  AA  ccaalliibbrraaççããoo  ddaa  

tteemmppeerraattuurraa  ffooii  aapplliiccaaddaa  ddee  aaccoorrddoo  ccoomm  oo  ttrraabbaallhhoo  ddeesseennvvoollvviiddoo  ppoorr  JJuunniioorr  

((JJUUNNIIOORR,,  22000077))..  OO  ccoonnjjuunnttoo  ccéélluullaa  ddee  rreeaaççããoo,,  ccááppssuullaa  ddeeffoorrmmáávveell  ee  tteerrmmooppaarr  eessttáá  

aapprreesseennttaaddoo  nnaa  ffiigguurraa  33..11..  

  

                                    

  

  

FFiigguurraa  33..11  --  CCoonnjjuunnttoo  ccéélluullaa  ddee  rreeaaççããoo,,  ccááppssuullaa  ddeeffoorrmmáávveell  ee  tteerrmmooppaarr  pprroonnttoo  

ppaarraa  aa  eexxeeccuuççããoo  ddaa  ccaalliibbrraaççããoo  ddaa  tteemmppeerraattuurraa  
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33..22--  MMaattéérriiaa--pprriimmaa  ee  PPaarrââmmeettrrooss  

  

NNaa  ttaabbeellaa  33..11,,  ssããoo  aapprreesseennttaaddooss  ooss  ppóóss,,  ccoomm  sseeuuss  vvaalloorreess  eemm  ggrraammaa  ee  

ppeerrcceennttuuaaiiss,,  ccoommoo  ttaammbbéémm  ooss  ppaarrââmmeettrrooss,,  pprreessssããoo,,  tteemmppeerraattuurraa  ee  tteemmppoo  uuttiilliizzaaddooss  

nnaa  ssiinntteerriizzaaççããoo..      

  

TTaabbeellaa  33..11  ––  PPóóss  ee  ppaarrââmmeettrrooss  ddee  ssiinntteerriizzaaççããoo  

cc oo
mm

pp ó
ó ss

ii tt oo
  

  

wwNNBB      AAll22OO33    

  

TTiiBB22    

  

SSii33NN44    

  

LLaa22OO33  

  

PP  

  

TT  

  

tt  

  

  gg  

  

%%  

  

  gg  %%    gg  %%    gg  %%    gg  %%    GGPPaa  

  

  ººCC  

  

ss  

  
II  22,,11  4422  00,,99  1188  00,,99  1188  00,,66  1122  00,,55  1100    77,,77    22000000  118800  

IIII  22,,11  4422  00,,99  1188  00,,99  1188  00,,66  1122  00,,55  1100    77,,77    11770000  118800  

  

  OOss  ccoommppóóssiittooss  ssiinntteerriizzaaddooss  ffoorraamm  ccooddiiffiiccaaddooss::  eexx..::  CCAA33cc--IIII  ((  CCAA33cc→→nnúúmmeerroo  

ddee  cciicclloo;;  IIII→→mmiissttuurraa))..  

  

AA  pprreeppaarraaççããoo  ddaass  mmiissttuurraass  rreeaattiivvaass  ffooii  rreeaalliizzaaddaa  eemm  dduuaass  eettaappaass  ddiissttiinnttaass,,  eemm  

ffuunnççããoo  ddaa  ttaabbeellaa  33..11;;  aass  ccaarraacctteerrííssttiiccaass  ppoonnttoo  ddee  ffuussããoo  ee  ddeennssiiddaaddee  ddooss  ppóóss  ppooddeemm  

sseerr  oobbsseerrvvaaddaass  nnaa  ttaabbeellaa  33..22..  OOss  ppóóss  ffoorraamm  ppeessaaddooss  eemm  uummaa  bbaallaannççaa  aannaallííttiiccaa  

SSCCAALLTTEECC,,  mmooddeelloo  SSBBCC  3311--22222200gg,,  ccoomm  rreessoolluuççããoo  ddee  00,,00000011gg..  AAppóóss  aa  ppeessaaggeemm,,  aa  

mmiissttuurraa  ffooii  ssuubbmmeettiiddaa  aaoo  pprroocceessssoo  ddee  mmooaaggeemm  ddee  aallttaa  eenneerrggiiaa..  

  

      TTaabbeellaa  33..22  --  CCaarraacctteerrííssttiiccaa  ddooss  ppóóss  uuttiilliizzaaddooss    

Material Ponto de Fusão (ºC) Densidade Aparente a 20ºC (g/cm3) 

wwNNBB  22996677  33,,5500  

AAll22OO33  22007722  44,,1100  

TTiiBB22  33223300  44,,5522  

SSii33NN44  11990000  33,,4444  

LLaa22OO33  22331155  66,,5511  
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33..33  --  MMooaaggeemm  ddee  AAllttaa  EEnneerrggiiaa  ((MMAAEE))    

  

AAppóóss  oo  pprroocceessssoo  ddee  pprreeppaarraaççããoo,,  aa  mmiissttuurraa  ffooii  ssuubbmmeettiiddaa  aaoo  pprroocceessssoo  ddee  

mmooaaggeemm  ddee  aallttaa  eenneerrggiiaa  ccoomm  oo  oobbjjeettiivvoo  ddee  oobbtteerr  uummaa  mmiissttuurraa  nnaannoommééttrriiccaa  ddooss  ppóóss..    

OOss  pprroocceeddiimmeennttooss  eexxppeerriimmeennttaaiiss  nnaa  mmooaaggeemm  ddee  aallttaa  eenneerrggiiaa,,  aaddoottaaddooss  nneessttaa  

ppeessqquuiissaa,,  ffoorraamm  ooss  sseegguuiinntteess::    

––  rraazzããoo  eennttrree  aa  mmaassssaa  ddaass  eessffeerraass  ee  aa  mmaassssaa  ttoottaall  ddooss  rreeaaggeenntteess  1100%%;;    

––  pprreeppaarraaççããoo  ee  lliimmppeezzaa  ddoo  rreecciippiieennttee  ((jjaarrrraa))  ddee  mmooaaggeemm  ee  iinnttrroodduuççããoo  ddoo  aanneell  

ddee  vveeddaaççããoo  eemm  ssuuaa  ttaammppaa;;    

––  aaddiiççããoo  ddaass  eessffeerraass  ddee  mmooaaggeemm;;    

––  ffeecchhaammeennttoo  ddaa  jjaarrrraa,,  ccoomm  aa  ttaammppaa  jjáá  ccoonntteennddoo  oo  aanneell  ddee  vveeddaaççããoo..  OO  

pprroocceeddiimmeennttoo  ddee  ffeecchhaammeennttoo  ffooii  ffeeiittoo  eemm  ccoonnddiiççõõeess  nnoorrmmaaiiss  ddee  pprreessssããoo  ee  

tteemmppeerraattuurraa..  NNããoo  ffoorraamm  ccoonnssiiddeerraaddooss  pprroocceeddiimmeennttooss  ppaarraa  mmiinniimmiizzaarr  aa  pprreesseennççaa  ddee  

aarr  nnoo  iinntteerriioorr  ddoo  rreecciippiieennttee;;    

––  mmoonnttaaggeemm  ddaa  jjaarrrraa  ccaarrrreeggaaddaa,,  eemm  uumm  mmooiinnhhoo  ddee  aallttaa  eenneerrggiiaa  ((SSPPEEXX  88000000)),,  

ee  iinníícciioo  ddaa  mmooaaggeemm  ddee  aallttaa  eenneerrggiiaa;;    

––  pprrooggrraammaaççããoo  ddoo  tteemmppoo  ddee  mmooaaggeemm  ee  ddee  ddeessccaannssoo  dduurraannttee  oo  pprroocceessssoo  ddee  

mmooaaggeemm  ddee  aallttaa  eenneerrggiiaa;;  nneessssee  ccaassoo,,  ffoorraamm  22  hhoorraass  ddee  mmooaaggeemm  ee  11  hhoorraa  ddee  

ddeessccaannssoo..  AAssssiimm,,  oo  tteemmppoorriizzaaddoorr  ddoo  mmooiinnhhoo  ffooii  pprrooggrraammaaddoo  ppaarraa  ppeerrííooddooss  ddee  2200  

mmiinnuuttooss  ddee  mmooaaggeemm  ee  1100  mmiinnuuttooss  ddee  ddeessccaannssoo..    EEssssee  tteemmppoo  ffooii  nneecceessssáárriioo  ppaarraa  ssee  

oobbtteerreemm  mmiissttuurraass  ddee  ppóóss  eemm  eessccaallaa  nnaannoommééttrriiccaa;;  

..––  iinntteerrrruuppççããoo  ddaa  mmooaaggeemm  ddee  aallttaa  eenneerrggiiaa,,  aappóóss  oo  tteemmppoo  pprrooggrraammaaddoo,,  ppaarraa  aa  

ccoolleettaa  ddaass  aammoossttrraass..    

                                                                    

                    FFiigguurraa  33..22--  MMooiinnhhoo  ddee  aallttaa  eenneerrggiiaa..    ÀÀ  eessqquueerrddaa,,  rreecciippiieennttee  ((jjaarrrraa))    
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33..44  --  PPrreeppaarraaççããoo  ddoo  CCoommppaaccttoo  ee  ddaa  CCéélluullaa  ddee  RReeaaççããoo    

  

AAppóóss  oo  ttéérrmmiinnoo  ddaa  mmooaaggeemm,,  aa  mmiissttuurraa  oobbttiiddaa  ffooii  lleevvaaddaa  àà  eessttuuffaa  ppaarraa  

sseeccaaggeemm,,  ppeerrmmaanneecceennddoo  ppoorr  22  hhoorraass,,  aa  118800ººCC..  AA  sseegguuiirr,,  oo  ttuubboo  aaqquueecceeddoorr  ffooii  

iinnsseerriiddoo  nnaa  ccááppssuullaa  ddeeffoorrmmáávveell  ee  aa  mmiissttuurraa  ffooii  ccoollooccaaddaa,,  ccuuiiddaaddoossaammeennttee,,  nnoo  iinntteerriioorr  

ddoo  ttuubboo  aaqquueecceeddoorr,,  qquuee  ffooii  ccoommppaaccttaaddoo  ee  sseellaaddoo,,  ccoomm  ooss  ddiissccooss  ddee  ggrraaffiittee//ccaallcciittaa  

ddiirreettaammeennttee  nnaass  ccááppssuullaass  ddeeffoorrmmáávveeiiss  aapprroopprriiaaddaass  ppaarraa  aa  eexxeeccuuççããoo  ddoo  pprroocceessssoo  ddee  

ssiinntteerriizzaaççããoo..  AAppóóss  eessssee  pprroocceessssoo,,  aa  ccááppssuullaa  mmoonnttaaddaa  ffooii  lleevvaaddaa  àà  eessttuuffaa  ppoorr  3300mmiinn,,  

aa  110000ººCC..  OOss  ccoommppoonneenntteess  ddaa  ccéélluullaa  rreeaattiivvaa  ppooddeemm  sseerr  oobbsseerrvvaaddooss  nnaa  ffiigguurraa  33..33..  

  AAlléémm  ddaa  mmiissttuurraa,,  aa  ccéélluullaa  rreeaattiivvaa  éé  ccoonnssttiittuuííddaa  ppeellooss  sseegguuiinntteess  ccoommppoonneenntteess::    

11  ––  mmeeiioo  ccoommpprriimmíívveell,,  ccoonnssttiittuuííddoo  ppoorr  uummaa  ccááppssuullaa  ddee  ccaallcciittaa;;    

22  ––  ttuubboo  aaqquueecceeddoorr  ddee  ggrraaffiittee  ccoomm  77mmmm  ddee  aallttuurraa,,  77mmmm  ddee  ddiiââmmeettrroo  eexxtteerrnnoo  ee  

eessppeessssuurraa  ddee  11mmmm;;    

33  ––  ddiissccooss  ccoonnssttiittuuííddooss  ddee  5500%%pp  ddee  ggrraaffiittee  ee  5500%%pp  ddee  ccaallcciittaa  ddee  11,,00mmmm  ddee  

eessppeessssuurraa  ee  ddiiââmmeettrroo  ddee  55  mmmm;;    

44  ––  ccoommppaaccttoo  ddaa  mmiissttuurraa  rreeaattiivvaa..  

  

  

FFiigguurraa  33..33  --  CCoommppoonneenntteess  ddaa  mmoonnttaaggeemm  ddaa  ccéélluullaa  rreeaattiivvaa::  ((11))  ccááppssuullaa  ddee  

ccaallcciittaa  ddeeffoorrmmáávveell;;  ((22))  ttuubboo  aaqquueecceeddoorr;;  ((33))  ttaammppaa  ddee  ggrraaffiittee;;  ((44))  ccoommppaaccttoo  ddaa  mmiissttuurraa  

rreeaattiivvaa  
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33..55  ––  EExxeeccuuççããoo  ddoo  PPrroocceessssoo  ddee  SSiinntteerriizzaaççããoo  

    
Para essa etapa, foi utilizada a prensa hidráulica especial de 630 toneladas 

de força, figura 3.4, equipada com dispositivo de alta pressão do tipo bigorna com 

concavidade central.  

 

        
Figura 3.4 – Prensa hidráulica especial, 630 toneladas de força 

 

Para a execução do processo de sinterização, foi utilizado o regime de 

aplicação cíclica dos parâmetros de pressão, temperatura e tempo. Cada ciclo de 

sinterização consiste no aumento da pressão até o valor de 7,7GPa. Ao se atingir o 

patamar de pressão, o sistema de aquecimento é acionado e ocorre o aumento da 

temperatura até atingir o patamar de 2.000ºC, no caso do compósito I, e 1.700ºC, no 

caso do compósito II, e essas condições são mantidas por 3 minutos. Ao final dessa 

etapa, o aquecimento é desligado e a pressão é abaixada até o patamar de 6,5GPa, 

e essas condições mantidas por cerca de um minuto. Ao final desse intervalo, inicia-

se um novo ciclo. No presente estudo, foram executados experimentos com o 

número de ciclos variando de 1 até 5 ciclos. 
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33..66--  CCaarraacctteerriizzaaççããoo  ddooss  ccoommppóóssiittooss  

  

33..66..11  --  DDeetteerrmmiinnaaççããoo  ddaa  DDeennssiiddaaddee  ddaa  MMiissttuurraa  

  

AA  ddeennssiiddaaddee  ddee  uummaa  ssuubbssttâânncciiaa  ccoommppoossttaa,,  oouu  ddee  uummaa  mmiissttuurraa,,  éé  oo  ccooeeffiicciieennttee  

eennttrree  aa  ssoommaa  ddaass  mmaassssaass  ddaa  mmiissttuurraa  ee  aa  ssoommaa  ddooss  ccooeeffiicciieenntteess    ddaass  mmaassssaass  ddaa  

mmiissttuurraa  ee  aa  mmaassssaa  eessppeeccííffiiccaa  ddee  ccaaddaa  eelleemmeennttoo  ddaa  mmiissttuurraa,,  rreessppeeccttiivvaammeennttee..  

DDee  aaccoorrddoo  ccoomm  aass  ttaabbeellaass  33..11  ee  33..22,,  tteemm--ssee  aa  ddeennssiiddaaddee  ((ρρ))  ddaa  mmiissttuurraa  ddoo  

ccoommppóóssiittoo  II  ee  IIII,,  aaggoorraa  ddeennoommiinnaaddaass    ρρ..  CCaallccuullaa--ssee  ppeellaa  ffóórrmmuullaa  aabbaaiixxoo  ((eeqq..  33..11))::    

  

  

  

33..66..22--  DDeetteerrmmiinnaaççããoo  ddaa  DDeennssiiddaaddee  ee  ddaa  PPoorroossiiddaaddee  ddoo  ccoommppaaccttoo  

  

AA  mmeeddiiddaa  ddaa  ddeennssiiddaaddee  éé  uumm  aassppeeccttoo  iimmppoorrttaannttee  aa  sseerr  aavvaalliiaaddoo,,  ppooiiss,,  ccoomm  aa  

ddeennssiiffiiccaaççããoo,,  ccoonnsseegguuee--ssee  aavvaalliiaarr  aa  eeffeettiivviiddaaddee  ddaa  ssiinntteerriizzaaççããoo..  

  AA  ddeennssiiddaaddee  ffooii  ccaallccuullaaddaa  ppoorr  mmeeiioo  ddoo  mmééttooddoo  ddee  AArrqquuiimmeeddeess,,  ppeelloo  qquuaall  

ppeessaamm--ssee  aa  mmaassssaa  sseeccaa,,  mmaassssaa  úúmmiiddaa  ee  mmaassssaa  iimmeerrssaa  ee,,  ccoomm  aass  ffóórrmmuullaass  aabbaaiixxoo,,  

ccaallccuullaamm--ssee    aa  ddeennssiiddaaddee  ((eeqq..  33..22))  ee  aa  ppoorroossiiddaaddee  ((eeqq..  33..33)),,  rreessppeeccttiivvaammeennttee..  

                                                                                                                  ((eeqq..  33..22))  

                  

    

                                                                                                                    ((eeqq..  33..33))  

  

  

33..66..33--  DDeennssiiffiiccaaççããoo  ddoo  CCoommppóóssiittoo  

  

AA  ddeennssiiffiiccaaççããoo  ddoo  ccoommppóóssiittoo  éé  oo  rreessuullttaaddoo  ddoo  ccooeeffiicciieennttee  eennttrree  aa  ddeennssiiddaaddee  

mmeeddiiddaa  ee  aa  ddeennssiiddaaddee  tteeóórriiccaa..  
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33..66..44  --  DDiiffrraaççããoo  ddee  rraaiiooss  XX    

  

AA  aannáálliissee  ppoorr  DDiiffrraaççããoo  ddee  rraaiiooss  XX  ((DDRRXX))  tteevvee  ccoommoo  oobbjjeettiivvoo  aa  ccaarraacctteerriizzaaççããoo  

ddee  ffaasseess  ddoo  mmaatteerriiaall  ssiinntteerriizzaaddoo..  EEssssaa  aannáálliissee  ffooii  uuttiilliizzaaddaa  ccoomm  oo  iinnttuuiittoo  ddee  iinnvveessttiiggaarr  

aa  ffoorrmmaaççããoo  ddooss  ccoommppoossttooss  dduurraannttee  aa  ssiinntteerriizzaaççããoo,,  ccoommoo  nniittrreettooss  ddee  ttiittâânniioo  ee  

aalluummíínniioo,,  ee,,  aaiinnddaa,,  ffaasseess  pprreejjuuddiicciiaaiiss  ccoommoo  hhBBNN,,  ccaarrbbeettoo  ddee  ttiittâânniioo  ee  ccoonnttaammiinnaaççõõeess  

ccoommoo  ggrraaffiittee  ee  ffeerrrroo..    

AAss  aammoossttrraass  ffoorraamm  iinniicciiaallmmeennttee  pprreeppaarraaddaass  ee  ppoosstteerriioorrmmeennttee  aannaalliissaaddaass  ccoomm  

oo  uussoo  ddoo  ddiiffrraattôômmeettrroo  mmooddeelloo  UURRDD6655,,  ddaa  SShhiimmaaddzzuu  DDRRXX  77000000..  OOss  ddiiffrraattooggrraammaass  

oobbttiiddooss  ffoorraamm  aannaalliissaaddooss  ee  ccoommppaarraarraamm--ssee  ooss  vvaalloorreess  oobbsseerrvvaaddooss  ccoomm  ooss  ppaaddrrõõeess  

((ffiicchhaass))  PPDDFF,,  sseegguunnddoo  oo  ssiisstteemmaa  JJCCPPDDSS,,  JJooiinntt  CCoooommiitteeee  ooff  PPoowweerr  DDiiffffrraaccttiioonn  

SSttaannddaarrddss,,  aa  ffiimm  ddee  iiddeennttiiffiiccaarr  aass  ffaasseess  pprreesseenntteess  eemm  ccaaddaa  aammoossttrraa..  

  

33..66..55  --  TTrraannssffoorrmmaaççããoo  ddee  αα--SSii33NN44    eemm  ββ--SSii33NN44    

Para as duas fases de Si3N4, a fração de volume de transformação em β-

Si3N4 pode ser, grosseiramente, estimada pela equação a seguir (YI ZHONG ZU, 

JING-YOU TANG, CUI-XIA TANG,  2009): 

 

               Wβ = 1 / [1+ (Rβ / Rα) (Iα / Iβ)]                                    (eq. 3.4) 

 

onde, Rα é o valor RIR de α-Si3N4; Rβ é o valor RIR de β-Si3N4; Iα refere-se à maior 

intensidade de pico de α-Si3N4; Iβ refere-se à maior intensidade de pico de β-Si3N4. 

A RIR é a relação entre as intensidades integradas do pico de interesse e de um 

padrão conhecido (Si3N4, nesse caso), Rβ / Rα = 0,6812; a partir da análise de DRX 

e a fórmula, pode-se estimar a composição do Si3N4. 

  

33..66..66  --  AAnnáálliissee  ddee  MMiiccrroossccooppiiaa  EElleettrrôônniiccaa  ddee  VVaarrrreedduurraa  ((MMEEVV))  ee  

EEssppeeccttrroommeettrriiaa  ppoorr  DDiissppeerrssããoo  ddee  EEnneerrggiiaa  ((EEDDSS))  

  

AA  MMiiccrroossccooppiiaa  EElleettrrôônniiccaa  ddee  VVaarrrreedduurraa  tteevvee  ccoommoo  oobbjjeettiivvoo  aannaalliissaarr  aass  

ccaammaaddaass  ddee  lliiggaannttee  ee  aassssoocciiaarr  oo  aassppeeccttoo  ddeessssaass  ccaammaaddaass  ccoomm  aass  pprroopprriieeddaaddeess  

aapprreesseennttaaddaass  ppeellooss  ccoommppóóssiittooss,,  bbuussccaannddoo  eessttaabbeelleecceerr  uummaa  rreellaaççããoo  eennttrree  oo  aassppeeccttoo  
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aapprreesseennttaaddoo  ee  aass  pprroopprriieeddaaddeess  oobbttiiddaass,,  aappóóss  oo  pprroocceessssoo  ddee  ssiinntteerriizzaaççããoo..  FFooii  

uuttiilliizzaaddoo  mmiiccrroossccóóppiioo  eelleettrrôônniiccoo  ddee  VVaarrrreedduurraa  ((MMEEVV))  ddaa  mmaarrccaa  SShhiimmaaddzzuu,,  mmooddeelloo  

SSuuppeerrccaann  --  SSSSXX  ––  555500,,  ccoomm  EEDDSS  aaccooppllaaddoo..  

OOss  ccoommppóóssiittooss  ffoorraamm  ffrraattuurraaddooss,,  aa  tteemmppeerraattuurraa  aammbbiieennttee;;  llooggoo  aappóóss,,  ffoorraamm  

ffiixxaaddooss  eemm  uumm  ssuuppoorrttee  eessppeeccííffiiccoo,,  uuttiilliizzaannddoo--ssee  ffiittaa  ccoonndduuttoorraa  ddee  ccaarrbboonnoo  ee  ffoorraamm  

aannaalliissaaddooss  ppoorr  mmiiccrroossccooppiiaa  eelleettrrôônniiccaa  ddee  vvaarrrreedduurraa..    

AA  ttééccnniiccaa  ddee  mmiiccrrooaannáálliissee  ppoorr  EEDDSS  ((eessppeeccttrroommeettrriiaa  ppoorr  ddiissppeerrssããoo  ddee  eenneerrggiiaa)),,  

ttaammbbéémm  rreeaalliizzaaddaa  nnoo  mmiiccrroossccóóppiioo  eelleettrrôônniiccoo  ddee  vvaarrrreedduurraa,,  ffooii  uuttiilliizzaaddaa  nnaa  ddeeffiinniiççããoo  

ddooss  eelleemmeennttooss  ccoonnttiiddooss  nnoo  ccoommppóóssiittoo,,  oobbttiiddoo  aappóóss  ssiinntteerriizzaaççããoo..    

  

33..66..77  --  MMaappeeaammeennttoo  ppoorr  EEDDSS  

  

  OO  mmaappeeaammeennttoo  ppoorr  EEDDSS  eessttáá  rreellaacciioonnaaddoo  àà  ddiissttrriibbuuiiççããoo  ddooss  eelleemmeennttooss  

pprreesseenntteess  nnaa  aammoossttrraa  ppoorr  EEDDSS,,  eemm  rraaiiooss  XX  ccaarraacctteerrííssttiiccooss..    

  

33..77  ––  PPrroopprriieeddaaddeess  mmeeccâânniiccaass  

  

33..77..11  --  EEnnssaaiioo  ddee  DDuurreezzaa  ddaa  PPeeççaa    

  

  AA  dduurreezzaa  RRoocckkwweellll  CC  ((HHRRcc))  ddoo  mmaatteerriiaall  ddaa  ppeeççaa    aa  sseerr  uussiinnaaddoo  --  aaççoo  rrááppiiddoo    --    

ffooii  mmeeddiiddaa    nnoo  dduurrôômmeettrroo  PPAANNTTEECC,,  mmooddeelloo  RRBBSS,,  ee  aapplliiccaaddaa  uummaa  pprréé  ccaarrggaa  ddee  1100  KKgg  

ppaarraa  aaccoommooddaaççããoo  ddoo  ppeenneettrraaddoorr;;  llooggoo  aappóóss,,  uummaa  ccaarrggaa  ddee  115500  KKgg..  

  

33..77..22  --  EEnnssaaiioo  ddee  MMiiccrroodduurreezzaa  ddoo  CCoommppóóssiittoo  

  

EEssssee  eennssaaiioo  ccoonnssiissttee  nnaa  iimmpprreessssããoo  ddee  uummaa  ppeeqquueennaa  mmaarrccaa,,  ffeeiittaa  nnaa  

ssuuppeerrffíícciiee  ddoo  ccoorrppoo  ddee  pprroovvaa  ppeellaa  aapplliiccaaççããoo  ddee  uummaa  ffoorrççaa  eemm  uumm  ppeenneettrraaddoorr,,  

ggeerraallmmeennttee  ccoomm  ppoonnttee  ddee  ddiiaammaannttee..  AA  mmiiccrroodduurreezzaa  ccaarraacctteerriizzaa--ssee  ppeelloo  uussoo  ddee  

ccaarrggaass  bbaaiixxaass,,  qquuee  iirrããoo  pprroodduuzziirr  iimmpprreessssõõeess  ccoomm  ddiimmeennssõõeess  ddaa  oorrddeemm  ddee  

mmiiccrrôômmeettrrooss  ((WWAARRRREENN,,  22000077))..    

  AA  dduurreezzaa  ddee  uumm  ssóólliiddoo  ccoonnssiissttee  nnaa  ccaappaacciiddaaddee  qquuee  eellee  tteemm  ddee  rreessiissttiirr  àà  

ppeenneettrraaççããoo  ddee  oouuttrroo  ccoorrppoo,,  sseemm  ssooffrreerr  ddeeffoorrmmaaççããoo  ccoonnssttaannttee,,  oouu  sseejjaa,,  aa  dduurreezzaa  ddee  

uumm  mmaatteerriiaall  eessttáá  rreellaacciioonnaaddaa  aaoo  sseeuu  lliimmiittee  eelláássttiiccoo  ppeellaa  pprróópprriiaa  ddeeffiinniiççããoo,,  ppooddeennddoo  

eessssaa  pprreessssããoo  mmééddiiaa  sseerr  ccoorrrreellaacciioonnaaddaa  ddiirreettaammeennttee  ccoomm  ssuuaa  dduurreezzaa..  EExxiissttee  uummaa  
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rreellaaççããoo  eennttrree  ooss  vvaalloorreess  ddee  dduurreezzaa  ee  aa  ccuurrvvaa  ddee  tteennssããoo  vveerrssuuss  ddeeffoorrmmaaççããoo  ddoo  

mmaatteerriiaall  ((SSAASSSSOO,,  22000088))..  

AA  mmiiccrroodduurreezzaa  éé  iimmppoorrttaannttee  ppoorrqquuee  eessttáá  rreellaacciioonnaaddaa  aa  pprroopprriieeddaaddeess  ddoo  

mmaatteerriiaall  eemm  eessttuuddoo  oouu  aassppeeccttoo  ddee  ddeesseemmppeennhhoo  ddeessttee,,  iinncclluuiinnddoo  aabbrraassããoo,,  

uussiinnaabbiilliiddaaddee,,  eennttrree  oouuttrrooss..  

 A conversão de dureza  Vickers (Hv) →GPa   é  feita    da   seguinte    forma: 

GPa = Hv x 0,009807. 

OOss  ccoommppóóssiittooss  ffoorraamm  ssuubbmmeettiiddooss  aaoo  tteessttee  ddee  mmiiccrroodduurreezzaa  VViicckkeerrss,,  uuttiilliizzaannddoo  

mmiiccrroodduurrôômmeettrroo  SShhiimmaaddzzuu  TTyyppee  MM,,  ccoomm  ccaarrggaa  ddee  1199,,661144  NN,,  ppeelloo  tteemmppoo  ddee  1100  

sseegguunnddooss..  FFoorraamm  rreeaalliizzaaddaass  mmeeddiiççõõeess  eemm  nnoovvee  ppoonnttooss  ddiiffeerreenntteess  ddaa  ssuuppeerrffíícciiee  ddaass  

aammoossttrraass,,  ccoonnffoorrmmee  ffiigguurraa  33..55..  

  

  

FFiigguurraa  33..55  --  DDeesseennhhoo  eessqquueemmááttiiccoo  ddooss  ppoonnttooss  ddee  iinnddeennttaaççããoo  ddoo  eennssaaiioo  ddee  

mmiiccrroodduurreezzaa  VViicckkeerrss  

  

33..77..33  --  TTeennaacciiddaaddee  àà  FFrraattuurraa    

  

AA  tteennaacciiddaaddee  àà  ffrraattuurraa  ddee  uumm  mmaatteerriiaall  éé  aa  rreessiissttêênncciiaa  ddoo  mmaatteerriiaall  àà  

pprrooppaaggaaççããoo  ddee  ttrriinnccaass  ee  ssee  ccaarraacctteerriizzaa  ppoorr  uumm  ffaattoorr  ccrrííttiiccoo  ddee  iinntteennssiiddaaddee  ddee  tteennssããoo  

((KK11CC))  ccoommoo  oo  vvaalloorr  lliimmiittee  ddee  iinntteennssiiddaaddee  ddee  tteennssããoo,,  qquuee  ppooddee  sseerr  aapplliiccaaddoo  aa  uumm  

mmaatteerriiaall,,  eemm  qquuee  ooccoorrrreerráá  aa  pprrooppaaggaaççããoo  ddee  ttrriinnccaass  ((MMccKKIIEE,,  22000099))..    

SSeegguunnddoo  aa  TTeeoorriiaa  ddee  GGrriiffffiitthh,,  ppooddee  sseerr  ddeeffiinniiddoo  ccoommoo  uumm  ffaattoorr  ddee  iinntteennssiiddaaddee  

ddee  tteennssããoo  ((KK))  qquuee  eessttaabbeelleeccee  aa  mmaaggnniittuuddee  ddoo  ccaammppoo  ddee  tteennssããoo,,  ccaauussaaddoo  ppoorr  uummaa  

ttrriinnccaa..  OOuu  sseejjaa,,  ddeeppeennddee  ddaa  ggeeoommeettrriiaa  ee  ttaammaannhhoo  ddaa  ttrriinnccaa  ee  ddaa  iinntteennssiiddaaddee  ddaa  

ccaarrggaa  aapplliiccaaddaa..  EExxiisstteemm  vváárriiaass  ffuunnççõõeess  qquuee  ddeeffiinneemm  eessssee  ffaattoorr  KK,,  ccoommoo  ppooddee  sseerr  

vviissttoo  nnaa  eeqquuaaççããoo  33..55  ((GGAARRCCIIAA  eett  aall..,,  22000000))::    
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                                                                KK  ==  ff  ((σσ,,  aa))                                                                                                                          ((eeqq..  33..55))    

OOnnddee::    

aa  ==  ddiimmeennssõõeess  ddaa  ttrriinnccaa;;    

σσ  ==  tteennssããoo    

AA  ffrraattuurraa  ffrráággiill  éé  eessppeecciiffiiccaaddaa  aattrraavvééss  ddoo  vvaalloorr  ccrrííttiiccoo  ddoo  ffaattoorr  ddee  iinntteennssiiddaaddee  

ddee  tteennssããoo,,  qquuee  éé  cchhaammaaddoo  ddee  tteennaacciiddaaddee  àà  ffrraattuurraa  ((KK11CC))..  GGeerraallmmeennttee  oo  ffaattoorr  KK11CC  éé  

uuttiilliizzaaddoo  nnoo  qquuee  ssee  rreeffeerree  aa  uumm  mmooddoo  eessppeeccííffiiccoo  ddee  ffrraattuurraa  ––  ppllaannaa..    

CCoommoo  cciittaaddoo  aanntteerriioorrmmeennttee,,  eexxiisstteemm  vváárriiaass  mmaanneeiirraass  ddee  ssee  oobbtteerr  oo  vvaalloorr  ddee  

KK11CC..  PPaarraa  iissssoo,,  ssããoo  uuttiilliizzaaddaass  aass  iinnddeennttaaççõõeess  ee  ttrriinnccaass  qquuee  ssee  ffoorrmmaamm  nnaass  aammoossttrraass  

dduurraannttee  aass  mmeeddiiddaass  ddee  mmiiccrroodduurreezzaa  ee  aa  ccaarrggaa  aapplliiccaaddaa,,  ccoommoo  ppooddee  sseerr  oobbsseerrvvaaddoo  

nnaa  ffiigguurraa  33..66..    AA  mmeeddiiddaa  ddee  KK11CC  éé  oobbttiiddaa  aattrraavvééss  ddaa  eeqquuaaççããoo  33..66  ((HHAANNYYAALLOOGGLLUU  eett  

aall..,,  22000011))::    

              KK11CC  ==  11,,770055  **  ((WW  **  HHVV))00,,1166                                                                                                                            ((eeqq..  33..66))                      

                                                                    ee                                                                                                                                                                        

                                                                                                                                                                                                                            ((eeqq..  33..77))  

  

  

OOnnddee::    

KK11CC  ==  tteennaacciiddaaddee  àà  ffrraattuurraa  ((MMPPaa..mm11//22));;    

HHVV  ==  dduurreezzaa  VViicckkeerrss  ((kkggff//mmmm22));;    

PP  ==  ccaarrggaa  aapplliiccaaddaa  ((kkggff));;    

LL  ==  ssoommaattóórriioo  ddaass  ttrriinnccaass  ssuuppeerrffiicciiaaiiss  ffoorrmmaaddaass  ((mmmm));;    

  

  

FFiigguurraa  33..66  ––  DDeesseennhhoo  eessqquueemmááttiiccoo  ddee  uummaa  iinnddeennttaaççããoo  ddee  eennssaaiioo  ddee  

mmiiccrroodduurreezzaa  VViicckkeerrss  ccoomm  aass  ttrriinnccaass  ffoorrmmaaddaass  dduurraannttee  aa  aapplliiccaaççããoo  ddaa  ccaarrggaa  

L

P
W =
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3.7.4 - Ensaio de Compressão 

 

Para a realização do ensaio de compressão, foi utilizada a máquina de 

ensaios mecânicos Instron, modelo 5582. 

Nesse ensaio, é registrada a relação entre a força compressiva aplicada e a 

deformação sofrida pelo corpo de prova até a sua destruição. Foram realizados 

testes de compressão diametral para determinar a tensão de tração. O valor da 

tensão é calculado pela fórmula: 

                                         

Onde: 

σ – Tensão de tração, N/m2; 

F – Força aplicada, N; 

d – diâmetro da amostra, m 

h – Altura da amostra, m. 

  

33..77..55  --  AAnnáálliissee  ddee  DDeessggaassttee  ppoorr  TToorrnneeaammeennttoo    

  

EEssssaa  eettaappaa  tteevvee  ccoommoo  oobbjjeettiivvoo  ddeetteerrmmiinnaarr  aa  eeffeettiivviiddaaddee  ddaa  ssiinntteerriizzaaççããoo,,  

aattrraavvééss  ddee  tteesstteess  rreeaaiiss  ddee  uussiinnaaggeemm..  OO  ccoommppóóssiittoo  àà  bbaassee  ddee  wwBBNN  ffooii  ffiixxaaddoo  nnoo  

ppoorrttaa--ffeerrrraammeennttaass  ee  eessttee,,  ppoorr  ssuuaa  vveezz,,  ffiixxaaddoo  aaoo  ttoorrnnoo  mmeeccâânniiccoo  RROOMMII  ––  TTOORRMMAAXX  

2200AA,,  ccoommoo  ppooddee  sseerr  oobbsseerrvvaaddoo  nnaa  ffiigguurraa  33..88..  OO  ccoommppóóssiittoo  àà  bbaassee  ddee  wwBBNN  ffooii  

ssuubbmmeettiiddoo  aaoo  eennssaaiioo  ddee  ddeessggaassttee,,  aattrraavvééss  ddaa  uussiinnaaggeemm  ddee  uumm  ddiissccoo  ddee  aaççoo  rrááppiiddoo,,  

ddee  ddiiââmmeettrrooss  iinntteerrnnooss  ee  eexxtteerrnnooss  ddee  4455mmmm  ee  9900mmmm,,  rreessppeeccttiivvaammeennttee..  AA  ccoonnddiiççããoo  ddee  

ddeessggaassttee  ffooii  aavvaalliiaaddaa  eemm  ffuunnççããoo  ddaa  ppeerrddaa  ddee  mmaassssaa  ddoo  ccoommppóóssiittoo  ee  ddaa  ppeeççaa  

uussiinnaaddaa,,  eemm  ooppeerraaççõõeess  ddee  ttoorrnneeaammeennttoo  ((ffaacceeaammeennttoo))  rreeaalliizzaaddaass  nnoo  ttoorrnnoo  mmeeccâânniiccoo  

mmoossttrraaddoo  nnaa  ffiigguurraa  33..88,,  uuttiilliizzaannddoo--ssee  oo  ppoorrttaa--ffeerrrraammeennttaass  iilluussttrraaddoo  nnaa  ffiigguurraa  33..77..  
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                              FFiigguurraa  33..77  --  PPoorrttaa--ffeerrrraammeennttaa  uuttiilliizzaaddoo  nnooss  eennssaaiiooss  ddee  ttoorrnneeaammeennttoo::  

11––  aarrrruueellaa  ddee  ffiixxaaççããoo;;  22  ––  ssuuppoorrttee;;  33  ––  ccoommppóóssiittoo  ddee  wwBBNN;;  44  ––  ppaarraaffuussoo  ddee  ffiixxaaççããoo    

  

  

          

                        FFiigguurraa  33..88  --  TToorrnnoo  mmeeccâânniiccoo  RROOMMII  ––TTOORRMMAAXX  2200AA  

  

3.7.5.1 - Condições de Usinagem 

 

Condições de usinagem utilizadas nos dois tipos de compósitos I, II: 

• avanço → 0,019mm / rotação (CFGJM); 

• profundidade → 0,1mm; 

• rotação → 1000 RPM; 
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• ângulo da ferramenta → 45º; 

• tempo de usinagem → 1 minuto e 20 segundos ( 1`20``); 

• sem refrigerante 

 

          3.7.6 - Rugosidade Superficial  

  

AA  MMiiccrroossccooppiiaa  CCoonnffooccaall  aa  LLaasseerr  tteemm  ccoommoo  oobbjjeettiivvoo  ffoorrnneecceerr  iinnffoorrmmaaççõõeess  

ssoobbrree  aa  tteexxttuurraa  ddaa  ssuuppeerrffíícciiee  hhoorriizzoonnttaall  ee  rruuggoossiiddaaddee  ee,,  ttaammbbéémm,,  aavvaalliiaarr  aa  ssuuppeerrffíícciiee  

ddoo  ccoommppóóssiittoo..    

FFooii  uuttiilliizzaaddoo  oo  mmiiccrroossccóóppiioo  ccoonnffooccaall  LLEEXXTT  OOllyymmppuuss  OOLLSS44000000..  EEssssee  

mmiiccrroossccóóppiioo  aa  llaasseerr  oobbttéémm  mmeellhhoorr  rreessoolluuççããoo  eemm  rreellaaççããoo  aaoo  MMEEVV,,  ddiimmiinnuuiinnddoo  oo  

ccoommpprriimmeennttoo  ddee  oonnddaa  ddaa  ffoonnttee  ddee  lluuzz..  EEllee  ppeerrmmiittee  oobbsseerrvvaarr  aa  rruuggoossiiddaaddee  eemm  lliinnhhaa  ee  

ppllaannoo,,  ppooddeennddoo  sseerr  ffeeiittaa  aa  rruuggoossiiddaaddee  ddee  ttooddaa  aa  ssuuppeerrffíícciiee..  AA  tteeccnnoollooggiiaa  ccoonnffooccaall  

ppooddee  ttaammbbéémm  sseerr  uussaaddaa  ccoommoo  uumm  sseennssoorr  ddee  aallttuurraa..    

AA  ffoorrmmaa  mmaaiiss  ccoommuumm  ddee  rreeffeerrêênncciiaa  àà  rruuggoossiiddaaddee  ddee  uummaa  ssuuppeerrffíícciiee  éé  aattrraavvééss  

ddaa  rruuggoossiiddaaddee  mmééddiiaa  oouu  RRaa..  EEssssaa  ggrraannddeezzaa  éé  ddeeffiinniiddaa  ccoommoo  aa  mmééddiiaa  aarriittmmééttiiccaa  ddoo  

ddeessvviioo  ddee  aallttuurraa  ddaa  ssuuppeerrffíícciiee,,  aa  ppaarrttiirr  ddee  uummaa  lliinnhhaa  mmééddiiaa  aattrraavvééss  ddoo  ppeerrffiill..  AA  lliinnhhaa  

mmééddiiaa  éé  ddeeffiinniiddaa  ddee  ffoorrmmaa  qquuee  áárreeaass  iigguuaaiiss  ddoo  ppeerrffiill  ffiiccaamm  aacciimmaa  ee  aabbaaiixxoo  ddeessssaa  

lliinnhhaa  ((ffiigguurraa  33..99))..  

  

FFiigguurraa  33..99  --  PPeerrffiill  ddee  aaccaabbaammeennttoo  ssuuppeerrffiicciiaall  éé  uumm  ggrrááffiiccoo  ddaa  aallttuurraa  ddaa  

ssuuppeerrffíícciiee  yy,,  rreellaattiivvaa  àà  lliinnhhaa  mmééddiiaa,,  ccoonnttrraa  aa  ddiissttâânncciiaa  LL  
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                            TTaabbeellaa  33..33  --  AAddaappttaaççããoo  ddaa  ttaabbeellaa  IISSOO  11330022    
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CAPÍTULO 4 

 
RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

4.1 –Aspectos Gerais 

 

O objetivo central dos experimentos realizados nesta tese foi desenvolver 

compósitos superduros, a partir de wBN, para aplicação em ferramentas de 

usinagem, em particular na usinagem de alta velocidade. Foram utilizadas as 

composições, quantidade de ciclos de sinterização e efeito da temperatura de 

sinterização para pesquisas em relação às propriedades dos compósitos.  

Conforme mencionado na metodologia, a preparação da mistura dos pós 

iniciou-se com a moagem em moinho de alta energia. A composição da mistura de 

partida é constituída por 42% de wBN, 18% de Al2O3, 18% de TiB2, 12% de Si3N4 e 

10% de La2O3. Essa composição foi escolhida visando à obtenção de compósitos 

bem densificados, com elevada dureza e alta tenacidade à fratura. Segundo dados 

reportados na literatura (HOTTA et al., 2008), compósitos obtidos a partir de 

cerâmicos e nitreto de boro são materiais promissores para aplicação em 

ferramentas de corte e usinagem de alta velocidade devido a sua inércia em relação 

ao ferro. Na figura 4.1, está apresentado o difratograma do pó obtido após a 

moagem de alta energia. Observa-se a formação de novas fases em relação à 

mistura inicial, tais como o SiAlON, AlN, hBN e B2O. Também é notada a fase β-

Si3N4. 
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                 Figura 4.1 – Difratograma de raios X da mistura dos pós, após a moagem.  
 



RReessuullttaaddooss  ee  DDiissccuussssããoo  

 
6611

A função do Si3N4 é atuar como reforço, evitando a propagação de trincas, por 

meio do chamado mecanismo “crack deflection” (KLIMCZYK et al, 2011). O La2O3 foi 

escolhido como aditivo, uma vez que, segundo Cuiwei e seus colaboradores (2003), 

esse óxido melhora as propriedades dos compósitos à base de cBN-Si3N4. O TiB2 e 

o Al2O3 são amplamente utilizados como ligantes na sinterização do cBN e, portanto, 

dispensam maiores justificativas. 

 Para a obtenção dos dados necessários à elaboração desta tese, foram 

sinterizados 6 compactos para cada ciclo de sinterização, num total de 60 corpos de 

prova. Na figura 4.2, estão apresentadas amostras dos compactos, bem como a 

ferramenta de usinagem equipada com um dos compósitos.  

                        

Figura 4.2 – Compósitos obtidos e ferramenta equipada com um dos 

compósitos 

 

4.2 – Comportamento dos parâmetros de sinterização 

 

Como descrito na metodologia, cada ciclo de sinterização foi 

automaticamente monitorado via registro dos parâmetros indiretos do processo, ou 

seja, corrente elétrica, tensão e pressão hidráulica. Na figura 4.3, estão 

apresentados os gráficos alcançados com a sinterização dos compactos obtidos com 

a mistura I. 

A observação da figura 4.3 mostra que, no compósito CA1c-I, ocorreu uma 

variação de pressão. Provavelmente esse comportamento pode ser originado em 

função de alguma transformação de fases, ou formação de compostos oriundos da 

interação entre os componentes da mistura. Pode indicar também uma alta 

porosidade e baixa densidade da mistura inicial. Em CA2c-I, CA4c-I e CA5c-I houve 

uma pequena variação na pressão no 1º ciclo, se estabilizando nos ciclos seguintes; 

em  CA3c-I, a  variação  de  pressão  foi um pouco maior, mas também se 
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estabilizou nos ciclos seguintes. Isso pode ser um indicativo de que o nível de 

densificação dos compactos aumenta com o aumento do número de ciclos. 
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                              (a) 1 ciclo                                                 (b) 2 ciclos 
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                              (c) 3 ciclos                                                (d) 4 ciclos 
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(e) 5 ciclos 

Figura 4.3 – Variação dos parâmetros indiretos durante a sinterização em 

2000oC do compósito I. 

 



RReessuullttaaddooss  ee  DDiissccuussssããoo  

 
6633

A corrente elétrica em CA1c-I, CA2c-I, CA3c-I, teve um pequeno aumento. Na 

amostra CA4c-I, houve uma queda de corrente no 1º ciclo e manteve tendência de 

alta nos ciclos seguintes. Já na amostra CA5c-I, observa-se um pequeno aumento 

no 1º ciclo, uma leve queda no 2º ciclo e manteve a corrente em alta  nos ciclos 

seguintes. Essa tendência do aumento de corrente nos compósitos, provavelmente, 

indica que está ocorrendo a transformação do wBN em cBN. Por outro lado, essas 

mudanças podem ser também atribuídas à transformação do α-Si3N4 em β-Si3N4.  

Para as amostras sinterizadas com temperatura mais baixa, 1700oC, 

compósito II, não foram observadas diferenças significativas em relação aos 

parâmetros de sinterização. De forma geral, o comportamento dos parâmetros 

indiretos, durante a sinterização dos compósitos II, foi o mesmo daquele 

apresentado na figura 4.3. 

4.3 – Caracterização  

4.3.1 – Compósito I 

4.3.1.1 – Densidade 

 

OOss  ccoommppóóssiittooss  ccoommeerrcciiaaiiss  ccoonnhheecciiddooss  ccoommoo  oo  BBeellbboorr  ee  oo  KKiirroobbiitt  ppoossssuueemm,,  

rreessppeeccttiivvaammeennttee,,  ddeennssiiddaaddee  ddee  33,,4422  --  33,,5500  gg//ccmm33  ee  33,,2200  --  33,,3344  gg//ccmm33;;  ((BBAARRRRYY,,  

22000055))..  NNoo  ttrraabbaallhhoo  rreeppoorrttaaddoo  ppoorr  MMccKKiiee  ((22000099)),,  aa  qquuaannttiiddaaddee  ddee  AAll  vvaarriiaa  eennttrree  1155%%  

ee  2255%%  ee  aa  ddeennssiiddaaddee  ddooss  ccoommppóóssiittooss  ffiiccoouu  eennttrree  33,,3388  gg//ccmm33  ––  33,,4411  gg//ccmm33..  CCoonnffoorrmmee  

ppooddee  sseerr  oobbsseerrvvaaddoo  nnaass  ttaabbeellaass  44..11  ee  44..22,,  ooss  ccoommppóóssiittooss  II  aapprreesseennttaamm  mmeellhhoorreess  

rreessuullttaaddooss..  

Segundo dados da literatura, para o cBN,  os melhores valores para a 

densificação são obtidos com tempo de sinterização variando entre 3 - 7 minutos 

(BEZHENAR et al., 2010).Neste trabalho, o tempo de sinterização em todos os ciclos 

foi de 3 minutos, sendo observados bons níveis de densificação. Ressalta-se que o 

melhor nível de densificação, 98,88%, foi alcançado para a amostra obtida a partir 

de cinco ciclos. Isso demonstra que sinterização, via aplicação cíclica da pressão e 

da temperatura, permite a obtenção de compósitos bem consolidados. Conforme já 

demonstrado por Skury e colaboradores (2012), existe uma clara tendência para a 

elevação dos níveis de densificação em função do aumento do número de ciclos. 

Por outro lado, os resultados mostram que os parâmetros de pressão e temperatura 
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aplicados não foram adequados para a obtenção de compósitos completamente 

consolidados (100% de densificação). 

A queda observada na porosidade pode ser atribuída ou ao crescimento dos 

grãos, ou ao rearranjo da estrutura. Esse mesmo comportamento foi notado por Park 

e seus colaboradores (2007) ao sinterizar nitreto de silício com alumina e óxido de 

lantânio. Ainda segundo esses mesmos autores, o óxido de lantânio atua como uma 

espécie de catalisador da transformação α�β do nitreto de silício. 

 

Tabela 4.1 – Densidade e porosidade / compósito I 

No de ciclos Densidade (g/cm3) Porosidade(%) 

1 3,60 ± 0.05 10,5 
2 3,61 ± 0.05 9,6 
3 3,66 ± 0.05 7,1 
4 3,81 ± 0.11 6,6 
5 3,88 ± 0.12 5,7 

   
TTaabbeellaa  44..22––  DDeennssiiffiiccaaççããoo  ddooss  ccoommppóóssiittooss  II  

No de ciclos Densidade medida 
(g/cm3) 

Densidade teórica  
(g/cm3) 

Densificação 
(%)  

1 3,60 3,93 91,60  
2 3,61 3,93 91,86  
3 3,66 3,93 93,13  
4 3,81 3,93 96,94  
5 3,88 3,93 98,72  

 

4.3.1.2 – Estrutura e Microestrutura 

 

As análises de fase foram realizadas por difração de raios X, usando radiação 

de Cu-Kα e comprimento de onda de 1,5406 Å. O objetivo é identificar as fases 

presentes nos compósitos, tais como: wBN,  cBN, TiB2,  Al2O3,  La2O3, α-Si3N4,  β-

Si3N4, AlN, SiAlON, TiN. Os difratogramas obtidos são apresentados na figura 4.4. 

Em todos os difratogramas, foram feitas identificações de picos de difração 

significativos das fases iniciais e das fases resultantes de reações ocorridas. Existe a 

possibilidade de ocorrência de outras fases, em que a quantidade relativa foi baixa e 

não houve picos significativos. 

No trabalho de Rono et al., (2002), a partir da sinterização do cBN-TiN-Al 

foram identificados picos de cBN, TiB2, AlN, nos quais foi mostrado que, durante a 
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sinterização, o Al reagiu com grãos de cBN e TiN, formando novos compostos AlN 

eTiB2. A formação de TiB2, TiN e AlN eleva a microdureza  e reforça a matriz. 

No trabalho de Shaojieet et al. (2011)  foram identificados picos de cBN, 

Al2O3,  α-Si3N4,  β-Si3N4, AlN, SiAlON.  A transformação de α-Si3N4→β-Si3N4 e a 

formação de AlN, SiAlON também elevam a microdureza e reforçam a matriz. 

Conforme pode ser observado na figura 4.4, além das fases iniciais, da 

transformação do α-Si3N4→β-Si3N4, de parte do wBN→cBN e da reação que 

resultou no SiAlON, em CA3c-I, CA4c-I e CA5c-I ocorreu a formação do TiN.           
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Figura 4.4 – Difratogramas de raios X das amostras do compósito I. 
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O TiN possui coeficiente de expansão térmico com valor intermediário entre o 

wBN e a alumina. Portanto, a presença de TiN na estrutura, além de contribuir para 

o aumento da dureza, também tem efeito benéfico, uma vez que ele pode prevenir a 

formação de trincas na microestrutura. Esse mesmo efeito foi observado por 

Eremets e seus colaboradores (1998). 

A formação do SiAlON é atribuída à reação entre o nitreto de sílicio e a 

alumina (SOUZA et al,. 2010). Em termos de propriedades mecânicas, a presença 

do SiAlON na microestrutura é desejável. Segundo Warren (1992), o SiAlON, em 

virtude da morfologia alongada de suas partículas,  pode servir como obstáculo para 

propagação de trincas, podendo ativar o mecanismo de tenacificação conhecido 

como deflexão de trinca, considerado como mais importante e significativo para o 

aumento da tenacidade à fratura (WARREN, 1992; SOUZA et al., 2010).  

A formação do AlN é desejável, uma vez que ele atua como inibidor da 

transformação reversa wBN�hBN,  melhora a condutividade térmica e contribui para 

o aumento da dureza dos compactos (LIN et al., 2011). 

Outro aspecto relevante, quanto à análise da microestrutura dos compósitos, 

refere-se ao grau de transformação de fase α-Si3N4 � β-Si3N4. Em termos gerais, 

quanto maior é o grau de transformação, melhores são as condições de densificação 

dos compósitos (SKURY et al., 2012; YI ZHONG et al., 2009).  

Conforme descrito na metodologia, item 3.7.1, o grau de transformação das 

fases (GT) do Si3N4 pode ser estimado a partir dos difratogramas de raios X. Na 

tabela 4.3, estão apresentados os resultados obtidos para o comportamento do grau 

de transformação, em função do número de ciclos para o compósito I. 

 

           Tabela 4.3 – Grau de transformação α-Si3N4 � β-Si3N4  versus  nº de ciclos 

Número de ciclos GT (%) 
11  42,31 
22  65,97 
33  66,61 
44  67,21 
55  67,24 

 

Os resultados apresentados na tabela 4.3 deixam claro a influência do 

número de ciclos sobre o GT. Entretanto, as condições de sinterização não foram 

suficientes para a obtenção de 100% de transformação. Esse fato pode ainda estar 
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associado às grandes dificuldades encontradas na sinterização do Si3N4 observadas 

em outros trabalhos (HIRATA et al., 2000; Yang et al., 2001).A elevação do GT 

também pode, eventualmente, ser atribuída à interação entre o Si3N4 e o La2O3. 

Observa-se que a relação das fases α e β-Si3N4 se altera com o aumento do 

número de ciclos. Normalmente, o transporte de massa e a transformação α�β-

Si3N4 ocorrem entre 1550°C e 1700°C, em consequência do processo de solução 

reprecipitação (HIRATA et al., 2000; YANG et al., 2001). Entretanto, mesmo com 5 

ciclos, ainda existe uma quantidade apreciável, acima de 30%, da fase α-Si3N4. 

Nesse ponto, é possível admitir que um maior grau de transformação pode ser 

obtido, alterando-se os parâmetros de sinterização. Comparando-se os dados das 

tabelas 4.1, 4.2 e 4.3, pode-se inferir que, além da influência do número de ciclos, 

existe uma forte evidência de que as novas fases, formadas durante o processo de 

sinterização, são as responsáveis pelos níveis de densificação alcançados para o 

compósito I. 

 

4.3.1.3 – Análise da Região de Fratura 

 

 O aspecto da região de fratura dos compósitos está apresentado na figura 

4.5. Todas as amostras apresentaram uma microestrutura, consistindo, 

basicamente, de grãos de wBN, cBN, TiB2 e Si3N4 distribuídos em uma matriz vítrea 

contendo Si, Al, La, O e N. 

 

                        
(a) 1 ciclo                                                          (b) 2 ciclos 
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                                (c) 3 ciclos                                          (d) 4 ciclos 
 
 

 
(e) 5 ciclos 

 
Figura 4.5 – Aspecto da região de fratura dos compósitos I observado em 

microscópio confocal a laser, aumento de 2100X. 

 

 Observa-se que, com o aumento do número de ciclos, a microestrutura vai 

ficando cada vez mais refinada, ou seja, diminuição do tamanho dos grãos. Essa 

constatação  pode  ser  melhor  visualizada  a  partir  da  MEV,  apresentadas  na 

figura 4.6. 
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  (a) 1 ciclo      (b) 2 ciclos 
 

      
  (c) 3 ciclos      (d) 4 ciclos 
 

 
(e) 5 ciclos 

           Figura 4.6 – MEV da região de fratura dos compósitos I 

 
 Para identificar a distribuição dos elementos nos compósitos, nas figuras 4.7 e 

4.8, estão apresentados os resultados da análise por espectrometria por dispersão 

de energia (EDS) para as amostras sinterizadas com 1 e 5 ciclos. 
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            Figura 4.7 – Mapeamento por EDS do compósito I, obtido a partir de 1 ciclo 

de sinterização 
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 Observando-se a figura 4.7, nota-se que a distribuição dos elementos exibe 

uma boa dispersão. Cabe mencionar que o boro, por ser um elemento leve, 

apresenta baixa contagem e, por isso, é difícil de ser detectado. 

                  
 

                  
 

                  

Figura 4.8 - Mapeamento por EDS do compósito I, obtido a partir de 5 ciclos 

de sinterização. 
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 Como pode ser visto na figuras 4.6(d) e 4.6(e), existe uma quantidade 

apreciável de pull-outs e pouca porosidade. O comportamento de fratura dominante 

é do tipo transgranular. Isso se traduz no melhoramento das propriedades 

mecânicas, em particular da tenacidade à fratura. Essas constatações serão melhor 

discutidas no item 4.3.1.4. 

Associando-se os resultados de densificação, porosidade e análise 

microestrutural, pode-se dizer que a quantidade de ciclos, aplicada no processo de 

sinterização no sistema em estudo, é fundamental para a obtenção de compactos 

densos. Conforme observado por Skury e colaboradores (2012), com o aumento do 

número de ciclos, observa-se o contínuo processo de recristalização das fases. Isso 

sugere que a variação cíclica da aplicação da pressão e da temperatura é um 

processo efetivo para melhorar a densificação dos compactos. Por outro lado, os 

parâmetros de sinterização aplicados não permitiram a produção de compactos 

completamente consolidados. 

4.3.1.4 – Propriedades Mecânicas 

4.3.1.4.1 –Microdureza 

  

Considerando a aplicação de cerâmicas à base de nitreto de silício e nitreto 

de boro, em diversas áreas que exigem elevada resistência ao desgaste, como, por 

exemplo, em ferramentas de usinagem de alta velocidade, a microdureza torna-se 

uma das propriedades mais importantes desse material.  

 Dados reportados na literatura (LIANG et al., 1990; MCCOLM, 1990), 

mostram que os valores da microdureza dependem de diversos fatores, entre os 

quais podem ser citados as fases presentes, a porosidade e o tamanho de grão. 

Além disso, o estudo da microdureza pode revelar as alterações microestruturais 

ocorridas em função das condições de processamento das amostras (RONG et al., 

2002). 

Conforme mencionado na metodologia, as medidas da microdureza foram 

realizadas em nove diferentes pontos da amostra. Foi observado que a microdureza 

é maior na região central da amostra do que na periferia. Segundo Skury et al. 

(2012) e Rono et al. (2002), este já é um comportamento esperado em virtude da 

presença dos gradientes de temperatura dentro da câmara de compressão. Assim, 
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durante o processamento cíclico do material, associado com o gradiente de 

temperatura, ocorrem invariavelmente alterações nas propriedades do material. 

Pode-se, então, inferir que o interior do compósito está sendo repetidamente 

exposto às condições ideais de pressão e temperatura, ocasionando o aparecimento 

do fenômeno conhecido como “oversintering” (SHAOJIE et al., 2011; SKURY et al., 

2012). Dessa forma, a variação das propriedades tecnológicas dos compósitos como 

ferramentas de corte é também afetada pela distribuição heterogênea da 

temperatura no interior do compósito durante a sinterização. 

Levando-se em consideração que o aquecimento da amostra dentro da 

câmara de compressão ocorre da lateral para o centro da amostra, pode-se supor 

que a manipulação dos parâmetros de sinterização, principalmente da temperatura, 

pode resultar na obtenção de compósitos com melhores propriedades. 

Na figura 4.9, está apresentado o gráfico da variação da microdureza em 

função da quantidade de ciclos.  
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Figura 4.9 – Variação da microdureza em função do número de ciclos 

  

 Relacionando-se os resultados apresentados nas tabelas 4.1, 4.2 e 4.3 com o 

gráfico da figura 4.9, nota-se de forma relativamente clara, a dependência da 

microdureza com a porosidade e com o grau de transformação α-Si3N4� β-Si3N4. 

Comparando-se a porosidade das amostras obtidas com 1 e 5 ciclos, observa-se 

uma diminuição de mais de 45%, conforme mostrado na tabela 4.1, resultando em 

aumentos de até 12,8% sobre a microdureza dos compósitos. 

 O efeito da composição da fase intergranular (matriz) pode também ser 

observado. Conforme mostrado na tabela 4.3, o teor da fase βSi3N4 aumenta de 
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acordo com o aumento do número de ciclos. De 1 a 5 ciclos, ocorre um aumento de 

59% no teor da fase β. Portanto, os níveis de porosidade da amostra, 

eventualmente, estão associados ao grau de transformação do nitreto de silício.  

 Esses fatos são perfeitamente explicados, quando se avalia isoladamente o 

processo de sinterização do nitreto de silício com aditivos de terras raras (ZIEGLER 

et al., 1987; SANDERS et al., 1985). A figura 4.10 ilustra o mecanismo de dissolução 

reprecipitação, durante a sinterização do nitreto de silício, no qual a microestrutura 

final, após o resfriamento, é caracterizada por grãos de β-Si3N4 alongados e uma 

fase amorfa secundária residual, ou parcialmente cristalina, localizada nos contornos 

de grão e nos pontos triplos, resultando em uma estrutura densa e praticamente livre 

de porosidade. 

 

Figura 4.10 – Modelo do mecanismo de sinterização via fase líquida 

(adaptado de ZIEGLER et al., 1987). 

 

 Dessa forma, é evidente o efeito da composição da matriz na microdureza, a 

qual, por sua vez, é afetada pelo número de ciclos aplicados na sinterização. A 

variação observada para a microdureza fica em torno de 13%. Isso indica que, 

provavelmente, o aumento do teor da fase β-Si3N4 pode elevar ainda mais o valor da 

microdureza. Isso pode ser conseguido, ou pela alteração da composição inicial da 

mistura, ou considerando-se a variação da microdureza no centro e nas bordas dos 

compósitos, através da diminuição da temperatura. 

4.3.1.4.2 – Tenacidade à Fratura (KIC) 

  

Os valores encontrados para o KIC estão apresentados na figura 4.11. 

Observa-se que a tenacidade é também influenciada pelo processo de aplicação 

cíclica dos parâmetros, uma vez que a mesma foi calculada a partir dos ensaios de 
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microdureza. Na figura 4.12, está mostrada a micrografia obtida por microcospia 

confocal da marca de identação após o ensaio de microdureza. 

Sabe-se que, para materiais convencionais, a tenacidade à fratura diminui 

enquanto a sua dureza aumenta. Porém, para materiais nanoestruturados pode-se 

conseguir uma maior tenacidade à fratura do que o esperado para um determinado 

nível de dureza (JIA et al., 1998). Materiais com grãos nanoestruturados possuem 

maior área superficial e, consequentemente, mais espaço livre para a fase ligante 

percolar.   
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Figura 4.11 – Tenacidade à fratura em função do número de ciclos do compósito I 

               

   (a)      (b) 

Figura 4.12 – Marcas de identação. (a) x 260; (b) x1000 
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Comparando-se os gráficos das figuras 4.9 e 4.11, observa-se que ao maior 

valor de microdureza corresponde o maior valor da tenacidade. Isso justifica que, em 

materiais nanoestruturados, o KIC não diminui com o aumento da microdureza. 

 Becher e seus colaboradores (1998) demonstraram que o modo de fratura 

intergranular aumenta a energia necessária para a propagação da trinca, resultando 

em valores elevados de KIC. Existem vários fatores que podem induzir à ocorrência 

desse tipo de fratura. Esse mecanismo é observado quando uma microestrutura 

composta por grãos alongados é formada, sendo essa morfologia característica para 

o nitreto de silício e o SiAlON. Os grãos alongados conduzem a um significativo 

aumento do KIC, por elevarem a amplitude da deflexão da trinca. Na figura 4.13, está 

mostrado um esquema ilustrando esse mecanismo e, na figura 4.14, pode-se 

observar o comportamento de propagação da trinca observada no microscópio 

confocal. 

 

Figura 4.13 – Esquema de deflexão de trincas em forma de agulha (adaptado 

de FABER et al., 1983). 

 

           Figura 4.14 – Comportamento de propagação de trinca, observada em 

microscópio confocal a laser. 
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 Associando-se os valores de tenacidade com a morfologia da região de 

fratura dos compósitos sinterizados com 1 e 5 ciclos, esse mecanismo fica 

claramente demonstrado. Na figura 4.15, estão apresentadas as micrografias onde 

pode-se observar o aspecto das partículas. Observa-se que, na amostra obtida a 

partir de 5 ciclos de sinterização, as partículas têm aspecto mais alongado quando 

comparadas com a morfologia das partículas que compõem o compósito obtido a 

partir de 1 ciclo.   

 

     
                          (a) 1ciclo      (b) 5 ciclos 

Figura 4.15 – Região de fratura – morfologia das partículas 

 

De acordo com os dados reportados por Springs et al. (2002), Novikov et al. 

(2005), Bezhear et al. (2008; 2009) e Bobrovnitchii et al. (2005), compósitos 

comerciais, como o Kiborit-1; Kiborit-2, K20,  Amborite e AMB, apresentam valores 

de KIC entre 6,25 e 10,8Mpa.m1/2. Os compósitos produzidos no presente estudo 

apresentaram valores superiores de tenacidade à fratura. Cabe ressaltar que esses 

compósitos comerciais são produzidos a partir de cBN e não de wBN. 

4.3.1.4.3 – Análise de desgaste do compósito por torneamento 

 Conforme descrito no item 3.11 da metodologia, a avaliação da performance 

dos compósitos foi realizada por ensaio de torneamento (faceamento) de um disco 

de aço rápido. O início da operação pode ser visto na figura 4.16. Os critérios 

utilizados para a avaliação foram perda de massa dos insertos, massa removida da 

peça e a qualidade da superfície usinada.  

 Na tabela 4.4, estão apresentados os resultados para a quantidade de 

material removido pelos diferentes insertos. Cabe mencionar que os insertos, obtidos 
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a partir de 1 e 2 ciclos, ao serem submetidos ao ensaio, não foram capazes de 

usinar a peça, “cegando” logo no primeiro passe, exibindo desgaste excessivo. 

 

Figura 4.16 – Disco de aço submetido ao ensaio de usinagem. 

 

Tabela 4.4 – Quantidade de material removido do disco no ensaio de 

usinagem 

Inserto (compósito I) Massa removida (g) Massa removida (%) 

CA1c-I - - 

CA2c-I - - 

CA3c-I 36 2,13 

CA4c-I 41 2,49 

CA5c-I 48 2,96 

  

Em termos de desgaste do inserto, pode-se observar na tabela 4.5, que o 

compósito CA5c-I foi o que exibiu menor perda de massa. Lembrando que os 

compósitos obtidos a partir de 5 ciclos foram os que exibiram maior densificação 

(98,8%), maior dureza (acima de 13GPa), justifica-se o resultado obtido. Além disso, 

esse comportamento também pode ser justificado pelo elevado teor da fase β-Si3N4, 

em comparação com os compósitos obtidos a partir de 1 ciclo,e presença do SiAlON 

e do TiN. Esse mesmo comportamento foi observado por Skury et al. (2012)  e Hotta 

(2008). 
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Tabela 4.5 – Desgaste dos insertos no ensaio de usinagem – compósito I 

 

 
 Cabe mencionar ainda que todos os ensaios foram realizados sem utilização 

de refrigeração. O calor gerado na zona de corte pode ocasionar a deterioração da 

ferramenta. Na figura 4.17, está apresentada a fotografia obtida com uma 

termocâmera onde foram registradas temperaturas acima de 90oC. Eventualmente, o 

calor excessivo pode ter contribuído na falha dos insertos, obtidos a partir de 1 e 2 

ciclos. 

 

           Figura 4.17 – Fotografia do disco exibindo as temperaturas durante usinagem. 

 

 Outra forma de avaliação dos compósitos é a qualidade da superfície usinada, 

a qual pode ser determinada a partir da medição da rugosidade da peça. A 

rugosidade superficial foi definida pelos parâmetros de rugosidade Ra, Rz, Rq, Rt e 

Ry que foram medidos utilizando o microscópio confocal. Na figura 4.18, está 

apresentado o perfil do disco usinado utilizando o inserto de 5 ciclos. Foi avaliado o 

desempenho somente desse inserto, uma vez que foi o que apresentou os melhores 

No de ciclos Perda de massa (%) 

1 - 

2 - 

3 4,31 

4 3,30 

5 2,96 
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resultados. As medições foram realizadas em sete diferentes regiões do disco 

(linhas de referência), conforme pode ser visto na figura 4.19.   

 

Figura 4.18- Visão em 3D da superfície do disco após usinagem – compósito I. 

 

       Figura 4.19 – Vista em 2D da superfície do disco com a marcação das medições 

– compósito I 

 

 A partir da varredura das diversas linhas de referência, é então obtido o perfil 

de rugosidade da superfície, figura 4.20. De posse do perfil, são então determinados 

os parâmetros de rugosidade. Existem muitos e variados parâmetros de rugosidade, 

mas o da rugosidade média (Ra) é mais utilizado. Outros parâmetros comuns são a 
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profundidade média de rugosidade (Rz), rugosidade total (Rt)  (WHITEHOUSE, 

1994). 

 

 

Figura 4.20 – Perfil de rugosidade da superfície do disco - compósito I. 

  

Na figura 4.21, estão apresentados os valores fornecidos pelo software para 

os parâmetros de rugosidade. Observa-se que o valor médio do Ra foi de 0,659µm.  

 

           Figura 4.21 – Parâmetros de rugosidade calculados a partir do perfil de 

rugosidade - compósito I. 

 

 A utilização do Ra como parâmetro de avaliação da rugosidade 

apresenta como vantagem o fato de ser o parâmetro de medição mais utilizado, 

sendo aplicável na maioria dos processos de fabricação. Praticamente todos os 

equipamentos do gênero apresentam esse parâmetro (analógicos e digitais). Os 

riscos superficiais inerentes ao processo não alteram muito o seu valor para a 

maioria das superfícies. As desvantagens são que o valor de Ra indica, num 

comprimento de amostragem, a média da rugosidade. Por isso, se um pico ou vale 

não típico aparecer na superfície, o valor da média não sofrerá grande alteração, 
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ocultando o defeito. O valor de Ra não define a forma das irregularidades do perfil, 

nenhuma distinção é estabelecida entre picos e vales. Para alguns processos de 

fabricação, com uma frequência muito alta de vales ou picos, o parâmetro não é 

adequado, já que a distorção provocada pelo filtro eleva o erro a níveis mais 

elevados. 

 De acordo com a ABNT, tabela ISO 1302, apresentada na metodologia, 

o acabamento superficial é classificado de acordo com os valores de Ra. 

Considerando-se o valor de Ra obtido, constata-se que a classificação mais 

adequada é a N5/N6, que corresponde ao “acabamento fino” obtido com cuidados 

especiais em operações de torneamento. Nota-se que o valor de Ra alcançado 

também pode ser classificado como “retífica vertical”. Dessa forma, pode-se dizer 

que o compósito I obtido com cinco ciclos pode, ao ser aplicado na usinagem, 

proporcionar a obtenção de superfícies retificadas. Isso já demonstra a 

potencialidade dos compósitos desenvolvidos nesta tese. 

 

4.3.2 – Compósito II 

 

 Os resultados obtidos com o compósito I, em especial aqueles 

relacionados com microdureza (item 4.3.1.4.1), demonstraram que melhores 

propriedades podem ser alcançadas em função da diminuição da temperatura. 

Dessa forma, foram produzidos novos insertos aplicando-se a mesma metodologia, 

porém com temperatura mais baixa (1700oC).  

 

4.3.2.1 – Densidade 

 

 Os resultados relativos à densificação e porosidade das amostras do 

compósito II estão apresentados na tabela 4.6. Para efeitos de comparação nessa 

tabela, são também apresentados os valores obtidos para as amostras do compósito 

I. 
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Tabela 4.6 – Densificação e porosidade das amostras – compósitos I e II 

Compósito II Compósito I 

No de 

ciclos 

Densidade 

(g/cm3) 

Densificação 

(%) 

Porosidade 

(%) 

No de 

ciclos 

Densidade 

(g/cm3) 

Densificação 

(%) 

Porosidade 

(%) 

1 3,33 ± 0,03 84,73 11,1 1 3,60 ± 0.05 91,60 10,5 

2 3,44 ± 0,01 87,53 9,3 2 3,61 ± 0.05 91,86 9,6 

3 3,54 ± 0,09 90,08 7,8 3 3,66 ± 0.05 93,13 7,1 

4 3,63 ± 0,02 92,37 5,3 4 3,81 ± 0.11 96,94 6,6 

5 3,91 ± 0,03 99,49 4,4 5 3,88 ± 0.12 98,72 5,7 

 

A análise da tabela 4.6 deixa evidente o efeito da diminuição da temperatura. 

Para as amostras do compósito II sinterizadas até 4 ciclos, os níveis de densificação 

foram menores e, consequentemente, exibiram maior porosidade do que os 

observados para as amostras do compósito I. Entretanto, observa-se que as 

amostras obtidas com 5 ciclos de sinterização exibiram uma queda média em torno 

de 23% na porosidade e um pequeno incremento na densificação. A queda na 

porosidade, conforme já discutido no item 4.3.1.1, pode ser atribuída ao crescimento 

dos grãos ou ao rearranjo da estrutura. Esses resultados comprovam, ainda, a 

hipótese de que o aumento do número de ciclos resulta no melhoramento das 

propriedades dos compósitos. 

 

           4.3.2.2 – Estrutura e Microestrutura 

 

Em termos de estrutura e microestrutura, foram observadas diferenças 

marcantes, confirmando o efeito benéfico da diminuição da temperatura de 

sinterização. Na figura 4.22, estão apresentados os difratogramas das amostras do 

compósito II, em função do número de ciclos. Em todas as amostras, independente 

do número de ciclos, foi observada a presença de TiN, AlN e, aparentemente, maior 

quantidade de cBN formado. Por outro lado, observou-se a diminuição de 

intensidade dos picos relativos ao SiAlON, em função do número de ciclos aplicados, 

exceto para as amostras obtidas a partir de 5 ciclos. 

Em relação ao grau de transformação do Si3N4, não foram encontradas 

diferenças significativas para amostras sinterizadas de 5 ciclos. Entretanto, quando 

se comparam os valores obtidos, para as amostras com menor número de ciclos 

entre os dois compósitos, as diferenças são marcantes. Esse aspecto será melhor 
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discutido mais adiante. 

  Não foram encontradas evidências que demonstrem a ocorrência da 

transformação reversa do wBN em hBN. Supõe-se que, durante a sinterização 

cíclica, a quantidade de hBN que, eventualmente, possa ter sido formada tenha 

sofrido o processo de recristalização dando origem à formação do cBN. 

Porém, deve ser ressaltado que, em função da quantidade de fases 

presentes, os picos das diferentes fases (iniciais ou formadas) podem ter se 

sobreposto, o que de certa forma dificulta em muito a sua identificação. Esse é o 

caso, por exemplo, do AlN e do cBN que apresentam esse tipo de sobreposição 

(ANGSERYD et al., 2009). 
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            Figura 4.22 – Difratograma das amostras do compósito II. 
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 De forma geral, como também observado para as amostras do compósito I, a 

formação do β-Si3N4, AlN, TiN e do SiAlON é benéfica e desejável, uma vez que 

esses compostos, segundo dados da literatura (SHAOJIE et al., 2011), aumentam a 

energia interfacial dos compósitos. Porém, é necessário ressaltar que o mecanismo 

que rege a formação desses compostos necessita de maiores investigações para o 

seu entendimento. 

O grau de transformação das fases (GT) do Si3N4 do compósito II, em função 

do número de ciclos, está apresentado na tabela 4.7. Para efeitos de comparação, 

são também colocados nessa tabela os resultados obtidos para o compósito I. 

 

Tabela 4.7 – Grau de transformação α-Si3N4 � β-Si3N4, versus o nº de ciclos  

 

Número de ciclos Compósito II Compósito I 
GT (%) GT (%) 

11  60,27 42,31 

22  61,54 65,97 

33  62,75 66,61 

44  66,10 67,21 

55  68,55 67,24 

  

 Da mesma forma que ocorreu com o compósito I, o GT aumenta com o 

aumento do número de ciclos. Porém, quando comparado com o compósito II, 

considerando-se as incertezas inerentes ao processo de determinação do GT, pode-

se inferir que, exceto para amostras sinterizadas com 1 ciclo, não foram encontradas 

diferenças significativas entre os dois compósitos com relação à formação do β-

Si3N4. Portanto, conforme apontado na discussão dos resultados relativos ao 

compósito I, a diminuição da temperatura não apresentou efeito tangível sobre o GT. 

 Por outro lado, os resultados relativos ao estudo da densificação dos 

compósitos mostram claramente que a diminuição da temperatura promoveu a 

obtenção de compósitos com níveis de densificação bem próximos da densidade 

teórica. Isso reforça a hipótese levantada anteriormente com relação à densificação, 

ou seja, as novas fases formadas e, eventualmente fases amorfas, são os principais 

responsáveis pela densificação dos compósitos. 
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4.3.2.3 – Análise da região de fratura 

 

 O aspecto da região de fratura das amostras do compósito II está 

apresentado na figura 4.23. Todas as amostras apresentaram uma microestrutura, 

consistindo basicamente de grãos de wBN, cBN, TiB2 e Si3N4 distribuídos em uma 

matriz vítrea, contendo Si, Al, La, O e N, figura 4.24. Para essas amostras, os grãos 

de Si3N4 são visíveis na escala apresentada. Isso não tinha sido observado nas 

amostras do compósito I. 

 

           

                        (a) 1 ciclo                                                     (b) 2 ciclos 

           

                         (c) 3 ciclos                                                  (d) 4 ciclos 
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(e) 5 ciclos 
 

Figura 4.23 – Região de fratura das amostras do compósito II, observada em 

microscópio confocal a laser. 
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       Figura 4.24 – Região de mapeamento por EDS – compósito II, amostra obtida 

com 5 ciclos  

 

   

 

    



RReessuullttaaddooss  ee  DDiissccuussssããoo  

 
8899

 

Figura 4.25 – Região de análise por EDS 

  

A observação da região de fratura das amostras deixa evidente o efeito da 

temperatura, principalmente daquelas obtidas com 3, 4 e 5 ciclos. Nota-se nessas 

amostras uma distribuição homogênea dos grãos. Fica também evidente o processo 

de crescimento de grãos do Si3N4, os quais exibem morfologia de placas alongadas, 

e que não tinham sido observadas, de forma clara, nas amostras do compósito I. 

 

4.3.2.4 – Propriedades Mecânicas 

 

4.3.2.4.1 – Microdureza 

  

 O comportamento da microdureza das amostras, em função do número de 

ciclos de sinterização, está apresentado na figura 4.26. O maior valor de 

microdureza encontrado foi de 11,6 GPa, para as amostras sinterizadas com cinco 

ciclos de sinterização. De forma similar ao ocorrido com as amostras do compósito I, 

houve também diferença da microdureza entre as medidas do centro e na periferia 

das amostras. Entretanto, essa diferença, considerando-se a acurácia das medidas, 

não foi significativa (em torno de 10%). Isso mostra que o processo de sinterização 

foi mais efetivo, em comparação com o compósito I, e que a pequena diferença 

encontrada entre as medições do centro e da periferia é, na verdade, devido à 

presença do gradiente de temperatura, característico do dispositivo de alta pressão 

do tipo bigorna com concavidade. 
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Figura 4.26 – Variação da microdureza, em função do número de ciclos 

 

 Para efeitos de comparação, na figura 4.27 estão apresentados os resultados 

referentes à microdureza dos dois tipos de compósitos. O valor máximo obtido para 

o compósito II, 11,6 GPa, contra os 13,2 GPa alcançados para o compósito I, 

aparentemente, contradiz o efeito benéfico da diminuição da temperatura. Porém, 

comparando-se a microestrutura dos dois tipos de compósitos, notou-se uma maior 

homogeneidade na distribuição tanto dos elementos quanto dos grãos formados. 

Isso, eventualmente, irá influenciar de forma positiva sobre a performance dos 

compósitos nos testes de usinagem. 
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Figura 4.27 – Comparação dos valores de microdureza dos dois compósitos 
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4.3.2.4.2 – Tenacidade à Fratura (KIc) 

  

Os valores encontrados para o KIc das amostras do compósito II estão 

apresentados na figura 4.28. Em comparação com o compósito I, as amostras do 

compósito II sofreram uma pequena diminuição (em torno de 10%) no valor da 

tenacidade à fratura. Entretanto, conforme já mencionado anteriormente (pg 76), 

compósitos comerciais como o Kiborit-1, Kiborit-2, K20,  Amborite e AMB 

apresentam valores de KIC entre 6,25 e 10,8MPa.m1/2.  
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Pearson's r 0,99

Adj. R-Square 0,98
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B Intercept 12,54 0,09

B Slope 0,39 0,03

 

Figura 4.28 – Tenacidade à fratura, em função do número de ciclos – 

compósito II 

 

 Atentando-se para a figura 4.29, observa-se o mesmo comportamento 

exibido, indicado pelas setas, para as amostras do compósito I, ou seja, o 

mecanismo de deflexão das trincas. 
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Figura 4.29 – Micrografia da região de fratura compósito II – 4 ciclos, obtida 

pelo microscópico confocal. 

 

4.3.2.4.3 – Resistência à compressão 

  

Os ensaios de resistência à compressão foram efetivados nas amostras 

produzidas a partir de 3, 4 e 5 ciclos do compósito II. Conforme descrito na 

metodologia, foi realizado o teste de compressão diametral. Porém ressalta-se aqui 

que, em função da geometria das amostras, o ensaio não foi feito conforme 

recomendações da norma ASTM E21/09, na qual é estabelecido que a altura da 

amostra (h) deve estar no intervalo 2d ≤ h ≤ 3d, em que d é o diâmetro da amostra. 

Portanto os dados não podem ser comparados com os da literatura, mas podem ser 

comparados entre si. Na tabela 4.8, estão apresentados os dados das amostras, 

bem como os valores calculados da tensão de tração. 

 

Tabela 4.8 – Tensão de tração das amostras do compósito II 

Amostra F (N) d(m) h (m) σtr(MPa) 

CA3c-II 964,09 0,00450 0,00368 116 

CA4c-II 891,05 0,00362 0,00420 117 

CA5c-II 963,76 0,00364 0,00367 144 
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Na figura 4.30, está apresentado o gráfico tensão x deformação, para a 

amostra obtida a partir de cinco ciclos (CA5c-II). Observa-se que, no decorrer do 

ensaio, são registradas fraturas localizadas (destacadas pela seta). Porém, não há 

variação no módulo de elasticidade (não há mudança na inclinação das retas 

pontilhadas). Portanto, os valores apresentados na tabela 4.8 estão subestimados. A 

geometria das amostras, conforme mostrado na figura 4.31, apresenta um formato 

do tipo “hiperbolóide circular” na meia altura, o qual é significativamente diferente de 

um cilindro. Além disso, a relação h/d, como já mencionado, não está dentro das 

exigências. Essa geometria, naturalmente, irá gerar concentradores de tensão que 

irão forçosamente interferir sobre os valores da resistência, induzindo à obtenção de 

resultados abaixo do real. 
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                      Figura 4.30 – Gráfico tensão x deformação – compósito II 

 

 

Figura 4.31 – Geometria das características das amostras sinterizadas 

 

 A comparação desses resultados com dados reportados na literatura não é 

válida, devido às razões já expostas. Mas, para avaliar o comportamento em função 

do número de ciclos de processamento, ela é válida. Nota-se que o aumento do 
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número de ciclos não apresenta efeito significativo até 4 ciclos. Porém, comparando-

se os valores de  3  e  5  ciclos,  observa-se  um  aumento  em  torno de 25%.  

 

4.3.2.4.4 – Análise de desgaste do compósito por torneamento 

 

 Na tabela 4.9, estão apresentados os resultados para a quantidade de 

material removido pelos diferentes insertos. Cabe mencionar que os insertos obtidos 

a partir de 1 e 2 ciclos, ao serem submetidos ao ensaio, não foram capazes de 

usinar a peça, “cegando” logo no primeiro passe, exibindo desgaste excessivo. Esse 

mesmo comportamento foi também observado nas amostras do compósito I. 

 

Tabela 4.9 – Quantidade de material removido do disco no ensaio de 

usinagem 

Inserto (compósito) Massa removida (g) Massa removida (%) 

CA1c-II - - 

CA2c-II - - 

CA3c-II 49 3,10 

CA4c-II 55 3,65 

CA5c-II 56 3,83 

  

Comparando-se os dados das tabelas 4.4 e 4.9, para as mesmas condições 

de ensaio, as amostras do compósito II apresentaram maior eficiência na remoção 

de massa do que as do compósito I.  Em termos de desgaste das amostras, tabela 

4.10, houve um maior desgaste das pastilhas, em relação às amostras do compósito 

II. Porém, a qualidade da superfície da peça foi melhor. 

 

Tabela 4.10 – Desgaste dos insertos no ensaio de usinagem – compósito II 

No de ciclos Perda de massa (%) 

1 - 

2 - 

3 3,78 

4 3,62 

5 3,40 
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Observou-se que o desgaste das amostras durante a usinagem ocorre tanto 

por abrasão, quanto por crateramento e adesão. A figura 4.32 mostra a micrografia 

da amostra obtida com 3 ciclos, após ensaio de torneamento. Na figura 4.33, está 

apresentada micrografia da região de corte da amostra, obtida com 5 ciclos.  

 

 

Figura 4.32 – Compósito II, 3c, após ensaio de torneamento, micrografia 

obtida em MEV 

 

 

Figura 4.33 – Aresta de corte do compósito II, 5c 

 

A figura 4.34 mostra a micrografia da superfície do disco de aço rápido, após 

ensaio de torneamento, obtida por microscopia confocal a laser, com a marcação 

das linhas de medição. Na figura 4.35, pode ser visto o perfil de rugosidade e, na 

figura 4.36, são apresentados os parâmetros de rugosidade.  
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Quanto à rugosidade da superfície usinada, obteve-se um valor médio de 

0,553 µm (RaII). Na usinagem com compósito I, foi encontrado um valor médio de 

0,659 µm(RaI). Comparando os resultados do Ra entre os compósitos I e II, pode-se 

dizer que a superfície do disco usinada com o compósito II é cerca de 15% menos 

“rugosa” do que aquela usinada com o compósito I. 

 

 

Figura 4.34 – Superfície usinada com linhas de análise 

 

 

Figura 4.35 – Perfil de rugosidade 
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Figura 4.36 – Resultado da determinação da rugosidade 

 

Considerando-se a classificação ISO 1320, esse compósito proporcionou a 

obtenção de superfície com acabamento superficial com qualidade N6/N5, o mesmo 

encontrado para o compósito I. Conforme já observado para o compósito I, a 

utilização dos compósitos obtidos com 5 ciclos pode ser aplicada na usinagem com 

acabamento de retífica. Fica assim demonstrado o potencial dos compósitos 

desenvolvidos nesta tese. 
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CAPÍTULO 5 

 
CONCLUSÕES 

 
 

A mistura de partida foi constituída por 42% de wBN, 18% de Al2O3, 18% de 

TiB2, 12% de Si3N4 e 10% de La2O3. Pesquisou-se a influência da quantidade de 

ciclos de sinterização, assim como o efeito da temperatura de sinterização sobre as 

propriedades dos compósitos.  

A uma menor temperatura (1700ºC), a sinterização ocorreu de forma mais 

efetiva, implicando maior densificação, microestrutura mais homogênea e 

propriedades mecânicas, como dureza e tenacidade à fratura mais consistente.  

Após a moagem dos pós de partida, observou-se a formação de novas fases 

em relação à mistura inicial, como o SiAlON, AlN, hBN e B2O. Também foi notada a 

fase β-Si3N4. 

Com o aumento do número de ciclos, constataram-se uma queda acentuada 

na porosidade e uma melhora na densidade. Consequentemente, uma melhor 

densificação, a qual chegou a seu melhor resultado no compósito I de 5 ciclos, com 

98,88%, e no compósito II de 5 ciclos, com 99,56%. 

 Nos difratogramas de raios X, foram feitas identificações de picos de difração 

significativas das fases iniciais e das fases resultantes de reações ocorridas. Existe a 

possibilidade de ocorrência de outras fases, nas quais a quantidade relativa é baixa 

e não formam picos significativos. 

A presença de TiN na estrutura, identificada nos compósitos I e II, além de 

contribuir para o aumento da dureza, também teve efeito benéfico, uma vez que ele 

pôde inibir a formação de trincas na microestrutura. 

A formação do SiAlON é atribuída à reação entre o nitreto de sílicio e a 

alumina. Em termos de propriedades mecânicas, a presença do SiAlON na 

microestrutura é desejável. Em virtude da morfologia alongada de suas partículas, 

pode servir como obstáculo para propagação de trincas, podendo ativar o 

mecanismo de tenacificação, conhecido como deflexão de trinca, considerado como 

mais importante e significativo para o aumento da tenacidade à fratura.  

A formação do AlN é desejável, uma vez que ele atua como inibidor da 

transformação reversa wBN�hBN,  melhora a condutividade térmica e contribui para 

o aumento da dureza dos compactos. 
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Em termos gerais, quanto maior o grau de transformação, melhores são as 

condições de densificação dos compósitos. Quanto maior o número de ciclos, maior 

é o grau de transformação. No compósito I e no compósito II em 5 ciclos, foi de 

67,24% e 68,55%, respectivamente.  

Todas as amostras apresentaram uma microestrutura que consistia, 

basicamente, de grãos de wBN, cBN, TiB2 e Si3N4, distribuídos em uma matriz vítrea, 

contendo Si, Al, La, O e N. No compósito II, os grãos de Si3N4 são visíveis na escala 

apresentada e isso não ocorreu nas amostras do compósito I. 

Observou-se, nos compósitos, que, com o aumento do número de ciclos, a 

microestrutura vai ficando cada vez mais refinada, ou seja, diminuição do tamanho 

dos grãos. 

Notou-se que a distribuição dos elementos exibiu uma boa dispersão. Na 

amostra sinterizada de 1 ciclo,  o boro, por ser um elemento leve, apresentou baixa 

contagem e, por isso, foi difícil de ser detectado. 

Associando-se os resultados de densificação, porosidade e análise 

microestrutural, pode-se dizer que a quantidade de ciclos, aplicada no processo de 

sinterização no sistema em estudo, é fundamental para a obtenção de compactos 

densos. 

Foi observado que a microdureza é maior na região central da amostra do 

que na periferia. A variação das propriedades tecnológicas dos compósitos como 

ferramentas de corte foi também afetada pela distribuição heterogênea da 

temperatura, no interior do compósito, durante a sinterização. É possível que a 

manipulação dos parâmetros de sinterização, principalmente da temperatura, pode 

resultar na obtenção de compósitos com melhores propriedades. 

Nos dois compósitos, foi notada a dependência da microdureza com a 

porosidade e com o grau de transformação α-Si3N4� β-Si3N4. A microdureza foi 

mais expressiva para o compósito I.  

O teor da fase β-Si3N4 aumenta de acordo com o aumento do número de 

ciclos. Isso indica que, provavelmente, o aumento do teor da fase β-Si3N4 pode 

elevar ainda mais o valor da microdureza. Portanto, infere-se que as propriedades 

alcançadas podem ainda ser melhoradas pela manipulação dos parâmetros de 

pressão e temperatura e aumento do número de ciclos. 

Considerando-se o valor de Ra obtido, constata-se que a classificação mais 

adequada é a N5/N6, que corresponde ao “acabamento fino” obtido com cuidados 
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especiais, em operações de torneamento.  No compósito I, com 5 ciclos, obteve-se 

um valor médio de 0,659 µm (RaI). Porém, o compósito II, obtido com cinco ciclos, 

exibiu melhor performance, pois obteve-se um valor médio de 0,553 µm (RaII) 

propiciando uma melhor qualidade de superfície. 
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CAPÍTULO 6 

 
 

SUGESTÕES PARA FUTUROS TRABALHOS 

 

Levando-se em consideração a abrangência do tema desenvolvido nesta tese 

e tendo em vista os resultados obtidos, alguns aspectos concernentes tanto à 

mistura reativa quanto à tecnologia de sinterização podem representar outros temas 

de pesquisa.  

A seguir, algumas sugestões a serem desenvolvidas em futuros trabalhos: 

� Utilizar pesos diferentes do elemento base, assim como dos aditivos; 

� Avaliar a influência da alteração da pressão, temperatura e tempo na 

eficácia da sinterização; 

� Investigar se o aumento de pressão, na compactação da mistura 

reativa, influi no resultado da sinterização; 

� Analisar o comportamento do desgaste do compósito, em relação ao 

tempo de sinterização; 

� Avaliar o aumento do número de ciclos, na eficácia da sinterização. 
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