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O objetivo deste estudo é analisar a influéncia da microestrutura na resisténcia ao
choque térmico de SiC sinterizado via fase liquida, pois esta é uma propriedade
muito requerida em diversas aplicacbes tecnoldgicas. A microestrutura pode
influenciar a resisténcia ao choque térmico, pois o crescimento de graos, assim
como a quantidade de fases secundarias alteram significativamente as propriedades
termomecanicas do material. Para realizacdo do estudo, as amostras com
90%SiC+10%(Y203:Al,03), estando os aditivos nas proporgcdes 1:3 e 1:4 em mol,
foram compactadas e sinterizadas a 1750°C, 1850°C e 1950°C. O choque térmico
foi realizado por aguecimento das amostras em forno tubular e resfriamento brusco
em agua. Os danos causados por choque térmico foram avaliados por
monitoramento do modulo de elasticidade. A analise microestrutural foi realizada por
microscopia eletrbnica de varredura e a distribuicdo de tamanho de gréos, pelo
software Quantikov. As amostras sinterizadas a 1950°C apresentaram maior

resisténcia ao choque térmico.
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INTRODUCAO

Variacdes rapidas de temperatura em materiais frageis provocam tensdes
térmicas que ndo podem ser aliviadas por deformacéo plastica, ocasionando a
formac&o e propagacdo de trincas e, consequentemente, falhas no material®. Por
isso é fundamental o conhecimento das propriedades termomecanicas, visando
prever o seu comportamento de acordo com a aplicacdo. Para a determinacdo dos

requisitos exigidos do material cerdmico, assim como a estimativa do seu ciclo de
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vida é fundamental a compreens&o do grau de dano gerado quando submetido ao
choque térmico.

Para simulacdo do choque térmico, visando a andlise do desempenho do
material ceramico, alguns meétodos sdo adotados, sendo que o mais utilizado, devido
a sua simplicidade, é o de aquecimento em forno em temperaturas previamente
estabelecidas e, apos estabilizacao, resfriamento rapido em agua com temperatura
controlada (usualmente temperatura ambiente)(?). A temperatura de aquecimento
varia de acordo com o material e a aplicacdo requerida.

Os resultados deste tipo de teste estdo esquematizados na Figura 1, onde a
ocorre uma diminuicdo brusca da resisténcia em uma diferenca de temperatura
denominada diferenca de temperatura critica (ATc). A medida que a temperatura de
aquecimento aumenta acima de ATc, a resisténcia diminui, poréem de forma mais

gradual.

Resisténcia constante

4= Propagacdo de trinca

Resisténcia constante

Resisténcia

Y wa

AT, Queda gradual da
resisténcia

Diferenca de temperatura de choque
térmico
Figura 1: Esquema do comportamento da resistencia em funcéo da temperatura
critica (ATc)?

A resisténcia ao choque térmico especificamente do carbeto de silicio é um
tema de grande interesse, devido as aplicacbes nas quais a confiabilidade é
fundamental diante de variagcdes bruscas de temperatura. Dentre estas, € possivel
destacar: turbinas a gas, ferramentas de corte, elementos de aquecimento elétrico,

sensores de motores e refratarios; sendo que, nestes casos, a temperatura de

aplicac&o varia entre 600 e 2000 °C©4),
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A microestrutura pode influenciar nas propriedades termomecéanicas do SiC
sinterizado via fase liquida. Grdos menores e mais equiaxiais, muitas vezes
provenientes do a-SiC como pé de partida, de maneira geral, favorecem o aumento
da resisténcia a flexdo. Ja grdos maiores e/ou mais alongados tendem a aumentar a
tenacidade a fratura, pois podem gerar mecanismos de tenacificacdo por deflexao
de trinca ou ponteamento, nos quais é consumida maior energia para a propagacao
de trinca, diminuindo o caminho percorrido pela mesma e consequentemente, 0
dano causado pelo choque térmico®.

Desta forma, neste estudo, é realizada a andlise da influéncia da
microestrutura na resisténcia ao choque térmico de SiC sinterizado via fase liquida,

tendo como variaveis a composicado de aditivos e a temperatura de sinterizagao.
MATERIAIS E METODOS

Para preparacdo das amostras, misturas foram preparadas com 90% em mol
de SiC (BF17, H.C. Starck com 90% de B-SIiC) e 10% de aditivos Y203:Al20s3,
previamente reagidos, variando a propor¢do molar entre 1:3(FYAG) e 1:4(FY4),
utilizando Al203 (CT 3000 SG Almatis, com pureza de 99,8%) e Y203 (HC Starck,
Grade C, com 99% de pureza). A reacdo prévia entre Y203:Al203 foi efetuada por
mistura dos Oxidos em misturador tipo tarbula por 2 horas; prensagem de barras
60x12x5 mm; tratamento térmico a 1100 °C por 1 hora; moagem das barras em
moinho de bolas por 24 horas, utilizando agua como meio dispersor; secagem em
estufa a 110 °C; desagregacédo do p6 e passagem em peneira 100 mesh.

Apés reacdo dos Oxidos, as misturas contendo SIiC e aditivos foram
preparadas por meio de moagem em moinho Atrittor por 4 horas, com rotacdo de
300 rpm, tendo alcool isopropilico como meio dispersor. As suspensdes foram secas
em rotoevaporador e, apos desaglomeracdo, os pés foram compactados por
prensagem uniaxial (50 MPa) e isostética a frio (200 MPa) em barras de 60x6x3 mm.

Os corpos de prova foram sinterizados nas temperaturas de 1750°C, 1850°C
e 1950°C em forno de resisténcia de grafite (Astro 1000, FP20) utilizando cama
protetora, taxa de aquecimento de 15°C/min, patamar de 1h e atmosfera dinamica
de argbnio. A caracterizacdo microestrutural foi realizada em microscopio eletrénico
de varredura (MEV) Philips XL 30 e a determinagéo da distribuicdo de tamanho de

gréo, por meio do software Quantikov vers&o 2013/11®.
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Para realizacao do teste de resisténcia ao choque térmico, as amostras foram
aquecidas em forno tubular por 30 minutos e rapidamente mergulhadas em
recipiente com agua em temperatura ambiente (= 24 °C). As amostras foram secas
em estufa a 100 °C, até obtencdo de massa constante. Os ciclos térmicos foram
realizados em trés temperaturas de aquecimento: 600 °C, 750 °C e 900 °C. Antes e
apos a realizacdo de cada ciclo de choque térmico, o modulo elastico foi
determinado pelo método ndo-destrutivo de frequéncia natural de vibragao,

utilizando o modo flexional ™.
RESULTADOS E DISCUSSAO

As microestruturas das amostras FYAG e FY4 foram observadas em todas as
temperaturas de sinterizacao (Figura 2). As regides mais claras ao redor dos graos
de SiC (regibes mais escuras) representam as fases secundarias, contendo itrio. E
possivel verificar a semelhanca de tamanho de gréo de SiC das amostras FYAG e
FY4, quando sinterizadas na mesma temperatura.

A transformagao de fase B—a SIiC (cubica para hexagonal e/ou romboédrica)
€, em geral, acompanhada por um crescimento preferencial dos gréos, ao longo das
direcbes equivalentes [0001] da estrutura hexagonal e [111] da cubica. A diferenca
entre as diversas estruturas cristalinas é o empacotamento das camadas (111) da
estrutura cubica, estabelecendo uma certa periodicidade, permitindo coexistir
diferentes politipos em um mesmo grdo®. O crescimento dos grdos é observado
com o0 aumento da temperatura de sinterizacdo e, provavelmente, proveniente do

crescimento que ocorre na transformagéao do SiC (B—a).
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Figura 2: Micrografias eletronicas de varredura das amostras sinterizadas e polidas:
FYAG (A)1750 °C; (B)1850 °C; (C)1950 °C; FY4 (D)1750 °C; (E)1850 °C; (F)1950 °C

A andlise da distribuicdo do didmetro e do comprimento de grdos foi realizada
utiizando o software Quantikov. Observa-se que a alteragcdo na propor¢do dos
aditivos Y203:Al203 de 1:3 para 1:4 ndo é suficiente para alterar significativamente o
comportamento em relagdo ao crescimento de grdos, uma vez que, as amostras
FYAG e FY4 apresentam distribuicdo de tamanho muito semelhante quando
sinterizadas na mesma temperatura (Figura 3).

Neste estudo, além do aumento da temperatura, outros dois fatores contribuem
para o aumento do tamanho de grdo: o uso de B-SiC como material de partida e a
utilizacdo da atmosfera de argdénio. A atmosfera de sinterizacdo altera o tamanho de
grao devido as caracteristicas da fase liquida, pois quando a atmosfera de nitrogénio
e utilizada, atomos deste gas sédo incorporados ao liquido formado, aumentando a
sua viscosidade, o que consequentemente, diminui o processo de molhamento e
dificulta a solubilidade do sélido. Estas caracteristicas inibem o crescimento de graos

em comparacao a atmosfera de argonio®.

1157



60° Congresso Brasileiro de Ceramica
15 a 18 de maio de 2016, Aguas de Linddia, SP

J& 0 B-SiC em comparacédo ao a-SiC, gera graos de alta razdo de aspecto, cujo
crescimento anisotropico adicional é induzido pela transformagéo polimdrfica B—a
na sinterizac&o?. Os resultados de esfericidade (Figura 4) demonstram este tipo de
crescimento, pois é possivel verificar que, para todas as temperaturas de
sinterizacdo, os graos apresentam-se mais alongados do que esféricos, uma vez
gue, os valores do fator de esfericidade estdo entre 0,5 e 0,6 e, para serem

considerados esféricos devem possuir um fator acima de 0,80,
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Figura 3: Tamanho médio dos graos (comprimento e didametro) de SiC nas amostras
FYAG e FY4 em funcéo da temperatura de sinterizacao.
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Figura 4: Analise do fator de forma dos gréos de SiC das amostras FYAG e FY4 em
fungdo do aumento da temperatura.
Apesar de os grdos ja se apresentarem de forma mais alongada a partir de
1750 °C, o aumento da temperatura de sinterizagao de 1750 °C para 1950 °C, assim
como a variagdo na propor¢gdo dos aditivos, ndo influenciam significativamente o

alongamento dos gréaos sob as condi¢des adotadas neste estudo, pois os valores de
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esfericidade ndo apresentam diferenca expressiva, com a modificacdo destas
variaveis.

O modulo de elasticidade das amostras foi determinado antes e apds cada
ciclo de choque térmico. O resultado foi expresso pela variagdo do modulo apés
cada ciclo térmico (E/EQ), tendo E como o moédulo de elasticidade apdés choque
térmico e EO, o médulo de elasticidade inicial da amostra ap6és sinterizacao (Figura 5
ar’).

Independente do modulo de elasticidade inicial e da temperatura de
sinterizacdo das amostras, com choque térmico a 600 °C (AT=576 °C), ocorre uma
queda inicial do modulo ja no primeiro ciclo, seguida de estabilizacdo a partir do

segundo, permanecendo até a aplicagdo dos 50 ciclos de choque térmico (Figura 5).
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Figura 5: Evolugdo do médulo de elasticidade apos ciclos térmicos com AT=576 °C das
amostras sinterizadas (A)1750°C; (B)1850°C; (C)1950°C.

A estabilizagdo ocorre devido a formagdo de trincas curtas no material,
interpretadas como fissuras, cujo comprimento é comparavel ao tamanho dos gréaos

do material, ou de outras caracteristicas microestruturais. O comportamento de
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estabilizacdo, ocorre para choque térmico de pequena gravidade, pois quando ha
coalescéncia de trincas, ocorrem danos mais significativos ao material®?.

Com relacéo a caracterizacao frente ao choque térmico das amostras FYAG e
FY4, a temperatura de aquecimento de 600 °C (AT=576 °C), ndo representa
condicBes severas de choque térmico, 0 que € coerente, ja que AT = 576 °C esta
entre os valores ATc encontrados para o SiC (de 300 a 760 °C®).

Apesar de todas as amostras apresentarem queda no primeiro ciclo, com
AT=576 °C as amostras sinterizadas a 1850 °C apresentam uma queda mais
significativa em comparacdo as amostras a 1750 °C. Isso pode ser relacionado a
menor densidade inicial das amostras sinterizadas a 1750 °C (Tabela 1), pois 0s
poros tendem a inibir a formac&o de microtrincas, diminuindo a queda do modulo de

elasticidade.

Tabela 1: Densidade das amostras apos sinterizac¢ao.
Densidade Relativa (%)

Temperatura 2o 1gsgec  1950°C
Amostra
FYAG 815+21 953+1.0 94,9+0,6
FY4 82,8+1,8 952+10 952+0,5

Os resultados dos testes de choque térmico realizados a 750 °C (AT=726 °C)
demonstram que ocorre um comportamento de estabilizacdo (Figura 6),
independentemente da temperatura de sinterizagcdo do material, todavia, isso néo
acontece logo no primeiro ciclo conforme ocorre com AT=576 °C, indicando que com
AT= 726 °C, h& fadiga térmica do material antes deste apresentar comportamento de
estabilizacao.

As amostras sinterizadas a 1950°C apresentam a menor diminuicdo do
modulo de elasticidade com o aumento do numero de ciclos, mesmo possuindo
valores de densidade e moddulo de elasticidade iniciais semelhantes as amostras
sinterizadas a 1850°C. A menor queda do modulo de elasticidade esta relacionada
com a microestrutura, ja que as sinterizadas a 1950°C possuem maior tamanho de

graos.
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Figura 6: Evolucdo do modulo de elasticidade apds ciclos térmicos com AT = 726 °C das
amostras sinterizadas (A)1750°C; (B)1850°C; (C)1950°C.

Os resultados de variacdo de médulo elastico apos ciclos térmicos a 900°C
(AT = 876 °C) apresentam comportamento distinto das temperaturas anteriormente
analisadas, pois a caracteristica de estabilizacdo deixa de ocorrer (Figura 7). As
amostras sinterizadas a 1750 °C e 1850 °C apresentam uma diminui¢&o significativa
do modulo de elasticidade em funcdo do aumento de ciclos térmicos, resultando no
rompimento do corpo de prova e/ou a impossibilidade de leitura de frequéncia do
modulo elastico, ndo sendo possivel, concluir o monitoramento de 25 e 50 ciclos.

O comportamento das amostras, independente da temperatura de
sinterizacao, evidencia que a realizacdo de ciclos com temperatura de aguecimento
a 900 °C é uma condicao de choque térmico bastante severa, em que ocorre, em
alguns casos, a fratura das amostras por fadiga térmica. Quando o comportamento
de estabilizacdo deixa de ocorrer, o fendbmeno de fadiga acontece, devido ao
crescimento instavel de trinca no corpo de prova, causando a ruptura do

componente?,
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Figura 7: Evolugdo do médulo de elasticida(di:) apos ciclos térmicos com AT = 876 °C das
amostras sinterizadas (A)1750°C; (B)1850°C; (C)1950°C.

Apesar de apresentarem queda do médulo com o aumento do numero de
ciclos, as amostras sinterizadas a 1950 °C s&o as Unicas que resistem a 50 ciclos
térmicos a 900 °C. Isto indica que com AT = 876 °C ha maior crescimento de trincas,
e consequentemente danos severos causados ao material.

De acordo com a analise de distribuicdo de tamanho de graos, as amostras
sinterizadas a 1950 °C, apresentam graos maiores em relagdo as sinterizadas a
1850 °C, gerando uma diferenca de comportamento apos ciclos de choque térmico.
Graos maiores podem gerar mecanismos de tenacificacdo, diminuindo o dano

(12)  Assim, considerando os resultados de

causado pelo choque térmico
acompanhamento do moédulo de elasticidade, de densidade e de distribuicdo de
tamanho de gréos, a microestrutura € um fator de grande influéncia tendo em vista a
maior resisténcia ao choque térmico apresentada pelas amostras FYAG e FY4

sinterizadas a 1950 °C.
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CONCLUSOES

Utilizando-se a mesma temperatura de sinterizacdo, a alteracdo na propor¢ao
Y203:Al203 pré-reagidos de 1:3 para 1:4 ndo gera diferenca significativa entre as
amostras em relacdo a densidade, microestrutura e resisténcia ao choque térmico.

A microestrutura tem grande influéncia em relacdo a resisténcia ao choque
térmico, pois 0 aumento da temperatura de sinterizacdo favorece o aumento de
tamanho de grdos das amostras FYAG e FY4 sinterizadas a 1950 °C em
comparacdo as demais temperaturas de sinterizagao, favorecendo os mecanismos
de tenacificagc&o e consequentemente, o melhor desempenho em relagao ao choque

térmico.
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INFLUENCE OF MICROSTRUCTURE ON RESISTANCE TO THERMAL SHOCK
OF SIC

ABSTRACT

The aim of this study is to analyze the influence of microstructure on thermal shock
resistance of liquid phase sintered SiC, as this is a very required property in various
technological applications. The microstructure can influence the thermal shock
resistance because large grains tend to generate toughening mechanisms, reducing
damage to the material. For this analysis, samples with 90 % SiC 10 % +
(Y203:Al203) in the proportions 1: 3 and 1: 4 mole, were compacted and sintered at
1750 ° C, 1850 ° C and 1950 ° C. The thermal shock was performed by heating the
sample in a tubular furnace and quenched in water. Damages caused by thermal
shock were evaluated by monitoring the elastic modulus of samples. Micrographs
were done by electron microscope and grain size distribution at Quantikov software.
The samples sintered at 1950 °C have greater grain size and, consequently, greater

thermal shock resistance.

Key-words: silicon carbide, thermal shock, microstructure.
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