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Resumo

Dois métodos para a determinacdo de tenacidade a fratura, indentacdo Vickers e barra
entalhada, foram realizados e seus resultados comparados. Este estudo é importante porque
dependendo do mecanismo de tenacificacdo atuante neste tipo de material, a trinca de medida
de tenacidade por impressdo Vickers pode gerar resultados contraditérios. Utilizou-se uma
matriz a base de Si3Ny4, reforcado com whiskers de SiC, na faixa de 10 a 30% em volume,
sinterizados por prensagem uniaxial a quente. Comparando os resultados obtidos de
tenacidade a fratura pelos métodos de barra entalhada e indentacdo Vickers, observou-se
valores maiores para o primeiro. Pode-se sugerir que o raio do entalhe, produzido pelo disco
de corte diamantado, foi superior ao raio critico, obtendo-se um valor de tenacidade a fratura
aparente, sendo necessario a utilizacdo de um fator de correcdo. O fator de correcdo como o
raio critico estdo associados aos aspectos microestuturais das composigoes.

Palavras-chaves: SisN4-SiCw), Impresséo Vickers, Barra entalhada

Abstract

Two methods of fracture toughness evaluation, such as the indentation fracture and single
edge notched beam, were realized and compared. This studies is important because depends
of the toughening mechanisms activate in ceramic composites. For example, the indentation
fracture method can be generate results contradictory, principally when occur the propagation
and interaction of the crack in contact with whiskers. The silicon nitride based matrix ceramic
materials reinforced with silicon carbide whiskers ( 10 at 30 vol%) were hot uniaxial pressed.
The results showed higher rise in the fracture toughness at single edge notched beam method,
where the major limiting feature of this method is the appearance of a limiting critical notch
root radius, above which the values are systematically too high, implying the correction factor
utilization. The correction factor and critical notch root radius is relates to microstructural
feature of the ceramics composites.

Key-words: SizNs-SiCw), Indentation Vickers, Single edge notched beam
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1 — Introdugéo

A grande finalidade em se reforcar um material cerdmico com whiskers é melhorar suas
propriedades mecanicas, principalmente a tenacidade a fratura, minimizando o problema da
fragilidade e, procurando ao mesmo tempo, diminuir a dispersdo dos valores de resisténcia
mecanica [1-4].

No caso do composito Al,O3 —SiCw, , a utilizagdo de whiskers pode proporcionar um
aumento da tenacidade a fratura de 3 a 4 vezes superior quando comparado com o material
monolitico [5-6].

Um fator muito importante na fabricacdo de compdsitos cerdmicos refere-se a
quantidade de whiskers que é adicionada a matriz, que exerce influéncia direta na
densificacdo do material e , consequentemente, nas propriedades mecanicas. Para 0 composito
SisN4-SiC) observou-se um acréscimo da tenacidade a fratura, na ordem de 70%, com a
adicédo de 20% de whiskers. Entretanto, acima desta quantidade, a densificagdo comeca a ser
inibida, ocasionando uma queda tanto da tenacidade a fratura como da resisténcia
mecanica [7].

Diferentes mecanismos para 0 aumento da tenacidade a fratura atuam em compositos
ceramicos reforgados com whiskers, mas alguns destes podem predominar, dependendo das
caracteristicas individuais do compdsito, como as diferencas da expansdo térmica e do
modulo de elasticidade entre os whiskers e a matriz [8].

Os mecanismos que podem aumentar consideravelmente a tenacidade a fratura, em
compésitos reforcados com whiskers sdo a deflex&o de trinca , ponte de trinca e arrancamento
de whiskers (pull-out) [9]. A atuacdo destes mecanismos dependem diretamente do tipo de
interacdo existente entre os whiskers e a matriz, ou seja, das caracteristicas interfaciais
whiskers/matriz [10].

Devido a fragilidade dos materiais ceramicos, a busca pelo aumento da tenacidade a
fratura passou a ser o grande objetivo dos pesquisadores, seja com a utilizagcdo de reforcos
(whiskers, fibras e/ou plaquetas), seja com novos métodos de processamento [11]. A partir
dos resultados satisfatorios obtidos, tem-se procurado a avaliacdo da tenacidade a fratura por
varios metodos, visando aumentar sua confiabilidade.

Entre os métodos mais utilizados na avaliagdo da tenacidade a fratura podemos destacar
0s métodos de flexdo em quatro pontos, de um corpo-de-prova pré-entalhado, e de impressao

por indentacdo Vickers [12].
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Neste trabalho procurou-se comparar os resultados de tenacidade a fratura, em
compositos SisN4-SiCw), por estes dois metodos. O estudo se justifica porque dependendo do
mecanismo de tenacificacdo atuante neste tipo de material, a trinca introduzida por impressao
pode gerar resultados ndo confiaveis e contraditorios. A comparacdo entre estes dois métodos
pode esclarecer duvidas, principalmente quando ocorre o desvio do plano de propagacgéo da
trinca, induzida pela indentagdo, em contato com os whiskers. Estes desvios ocorrem quando

0 mecanismo de deflexao de trinca é predominante.

2 — Materiais e Métodos

As composicOes estudadas neste trabalho estdo apresentadas na tabela 1. Para a
obtencdo dos compdsitos ceramicos, utilizou-se uma matriz ceramica a base de nitreto de
silicio (H.C.Starck, grade M11), aditivada com nitreto de aluminio (H.C.Starck, grade B) e
oxido de itrio (H.C.Starck, grade C), reforcada com whiskers de carbeto de silicio (ICD
Group Inc.).

Tabela 1- Composices utilizadas na confecgdo dos compaositos ceramicos.

Composicéo Matriz Whiskers
(% em peso) (% em volume)
SizNyg AIN Y203 SiC
A (90N5Y10W) 90 5 5 10
B (90N5Y20W) 90 5 5 20
C (90N5Y30W) 90 5 5 30

O processo de moagem/homogeneizacao foi realizado via a umido, utilizando-se bolas
de alumina, por 24 horas. Em seguida, os corpos-de-prova foram compactados, por
prensagem uniaxial a frio (50 MPa), em matriz de aco. Para obter uma melhor densidade a
verde, os corpos-de-prova foram prensados isostaticamente a frio (300 MPa).

Ap0Os as etapas de compactacdo, realizou-se 0 processo de sinterizagcdo por prensagem
uniaxial a quente, em atmosfera de nitrogénio, na temperatura de 1750 °C, com taxa de
aquecimento de 15 °C/min e patamar de 30 min.

Este ciclo de processamento foi adotado por ter sido otimizado em trabalhos realizados
anteriormente na divisdo de materiais do CTA, principalmente para o SizN4[13].
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Visando eliminar alguns defeitos superficiais que, por ventura, pudessem influenciar e
alterar os resultados obtidos nas etapas de caracterizacdo, 0s corpos-de-prova foram
submetidos ao processo de retifica em rebolo diamantado.

Para a determinacdo e avaliacdo da tenacidade a fratura, foram utilizados os métodos de
impresséo por indentacdo Vickers e o de barra entalhada por ensaio de flexdo em 4 pontos,

descritos a seguir.

- Método de impressdo por indentacdo Vickers

Para se medir o comprimento de trincas produzidos pelo indentador, fez-se necessario
que a superficie a ser examinada tivesse um acabamento superficial tal que as trincas
pudessem ser identificadas. Desta forma, os corpos-de-prova foram cortados com disco
diamantado na direcdo axial, e embutidos em baquelite para posterior lixamento e polimento
com pasta de diamante em uma politriz de alta velocidade.

Por intermédio de um microdurémetro digital em conjunto com um visor dotado de
lente graduada, foram realizados cinco indentagdes Vickers, com carregamento de carga de
2,0 Kg, tomando-se o valor médio do comprimento das duas trincas radiais que se originam
do vertice de diagonal de impressao Vickers.

A equacado utilizada para determinar a tenacidade a fratura (Ky¢) é dada por [14]:

Kic = [0,0726 x P] / ¢ (1.1)

1/2

onde Kj. é a tenacidade a fratura (MPa.m~), P é a carga aplicada (N) e c é a metade do

comprimento de fissura provocada pela identagdo (m).

- Método de barra entalhada por ensaio de flexdo em 4 pontos

Este método consiste em determinar a tenacidade a fratura (Kic) pela maxima carga
suportada por um corpo entalhado, conforme a figura 1, aplicada através de um carregamento
rapido, provocando o inicio e propagacao catastrofica de uma trinca na ponta do entalhe.

A carga maxima de flexdo é usada para calcular a tenacidade a fratura (Kyc), que pode
ser obtida a partir das relagdes [15]:

Kie = Y GQ-UZ (1.2)
Y =1,99- 247X + 12,97X? - 23,17X% + 24,80X* (1.3)
G = (3/2) P (L-g) / bh?® (1.4)
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onde:
P € a carga aplicada (N) , L € a distancia dos apoios inferiores (m), e é a distancia dos apoios
superiores (m), h é a altura da amostra (m), b é a largura da amostra (m), Y é o fator de

correcdo, a € a profundidade do entalhe (m) e X é o entalhe relativo (a/h).

Figura 1 — Configuracdo esquematica do ensaio de barra entalhada [15].

Para a determinacdo da tenacidade a fratura via ensaio de flexdo em 4 pontos, cinco
corpos-de-prova de cada composi¢do, com geometria de barra prismatica retangular, foram
entalhados com disco diamantado de 0,15 mm de espessura. A profundidade do entalhe teve
uma variacao entre 45 e 55% da altura dos corpos-de-prova, utilizando-se para medi¢cdo um

micrémetro otico com precisdo de 0,01 mm.
3 — Resultados e Discussoes
Os valores de tenacidade a fratura, obtidos pelos métodos de impressdo Vickers e

barra entalhada, estdo apresentados na tabela 2.

Tabela 2 — Resultados obtidos de tenacidade a fratura em compasitos ceramicos SizN4-SiCw).

Kic (MPa.m'?)

Composigéo Impresséo Vickers Barra entalhada
A (90N5Y10W) 8,331+0,23 8,96 + 0,15
B (90N5Y20W) 10,36 £ 0,38 11,04 + 0,24
C (90N5Y30W) 8,10 £0,22 8,53+0,11
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Observou-se que a obtencdo e avaliacdo dos valores de tenacidade a fratura é sensivel
ao metodo de determinacdo utilizado. Segundo a literatura [16], a determinacdo da tenacidade
a fratura por barra entalhada esta diretamente ligada ao raio do entalhe, figura 2, onde nota-se
a existéncia de um valor critico. Acima deste valor, os resultados obtidos sofrem um
acréscimo gradual, caracterizando um valor de tenacidade a fratura aparente e néo real, sendo
necessario a utilizacdo de um fator de correcdo. O raio critico, assim como o fator de
correcdo, estdo diretamente associados ao aspecto microestrutural, como nivel de porosidade,

tamanho da falha que inicia a fratura a frente do entalhe, etc..

raio critico

Tenacidade a fratura (MPa.m"?)

raio do entalhe (um” 2)

Figura 2 — Influéncia do raio do entalhe na tenacidade a fratura [16].

Ensaios [16] realizados em nitreto de silicio, altamente densificados, determinaram um
valor de raio critico em torno de 30 um. Neste trabalho, a utilizagdo de um disco diamantado
com 0,15 mm de espessura, proporcionou um raio de entalhe de aproximadamente 75um,
podendo ter influenciado nos resultados, superiores aos obtidos pelo método de indentacao
Vickers. A impossibilidade de utilizar um disco com uma espessura menor (< 0,10 mm)
esteve limitado ao aparato experimental montado para a obtencdo do entalhe, bem como, a
sua disponibilidade.

Um outro fator que pode estar relacionado ao aumento de tenacidade pelo método de
barra entalhada € o apresentado por Mukhopadhyay et al [17], que quanto maior a espessura
do disco de corte, ou seja, quanto maior o raio do entalhe, maior sera o atrito desenvolvido
nos corpos-de-prova, podendo causar a formacdo de microtrincas secundarias a frente da
ponta da trinca do entalhe principal. Com aplicagdo de cargas externas, estas microtrincas
propagam ao longo da trinca principal, resultando numa ramificacdo de trincas,

proporcionando uma maior dissipacdo de energia, ocasionando um aumento de tenacidade.
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O grafico apresentado na figura 3 mostra as diferencas entre os resultados obtidos de
tenacidade a fratura, pelos métodos de indentacdo e barra entalhada, em funcdo da fragédo

volumétrica de SiC.

90% Si,N, +5% AIN + 5% Y,0,
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Figura 3 — Comparacédo dos valores de tenacidade a fratura obtidos pelos métodos de

impressao Vickers e barra entalhada

De um modo geral, analisando os resultados obtidos pelos dois métodos utilizados,
observou-se que a utilizacdo de whiskers como refor¢co promoveu um aumento significativo,
da ordem de 60-70%, na tenacidade a fratura, quando comparado com o material monolitico
(= 6 MPa.m"?). A queda do valor de tenacidade para a composi¢cdo com 30% vol. de
whiskers esta associada ao decréscimo da massa especifica, devido a alta fracdo volumétrica,
que inibiu o rearranjo de particulas da matriz durante a densificacdo. Dentre 0s mecanismos
de tenacificacdo atuantes que foram observados, por microscopia eletronica de varredura,

estdo a deflexdo de trinca e ponte de trinca.
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4 — Conclusdes

Podemos concluir que a obtencéo e determinacdo dos valores de tenacidade a fratura é
sensivel a cada metodo utilizado, bem como, aos seus parametros. Os resultados apresentados
pelo método de barra entalhada, apesar de serem superiores, ainda precisam ser mais
analisados, com a determinacdo do fator de correcdo e raio critico, obtidos em funcdo do
aspecto microestrutural de cada composicdo, para podermos realmente comparar com 0S
resultados obtidos pela impresséo Vickers.

Independentemente do método utilizado, pode-se comprovar a eficiéncia e a
necessidade de se reforgar um material ceramico com a utilizagdo de refor¢o, minimizando o

problema da fragilidade, tornando-o assim mais apto para aplicacdes estruturais.
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