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Nomenclatura

Letras Latinas

x- espessura da camada de reagdo

{ — tempo

n — 0,5 constante para sistemas metal/cerimica (lei de Fick}
Q - energia de ativagao

R - constante dos gases = 8,315

E — moédulo de elasticidade

Mf - momento fletor

P — carga aplicada |

Q - Forca cortante

dN - elemento de for¢a normal

dS - elemento de area

T - temperatura absoluta

w - largura do corpo-de-prova

i - altura do corpo-de-prova

a - distincia entre 0s suportes e o ponto de carga mais proximo
¥V - volume do material

X — némero de vezes maior que uma unidade de referéncia

{m]

[s]
[admensional]
[J/mol]
[kI/k.mol.K]
{Pa]

[N.m]

[N]

[N]

[Pa]
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Resumo

BAGNATO, Osmar Roberto, Propriedades Mecénicas de junias AlSil12 / Al;O; Soldadas por DifusGe, Campinas.:
Faculdade de Fngenharia Mecanica, Universidade Estadual de Campinas, 2002. 250 p. Tese (Doutorado).

Na busca de processos alternativos de unifio entre metais e cerimicas, destaca-se o processo de soldagem
por difusdo (diffusion bonding), utilizado em tecnologias de ponta no campo da indiistria aeroespacial,
eletro-eletrénica, vacuo e de energia. O processo de soldagem por difusdo consiste em manter os materiais
a serern unidos, num contato intimo sob carga, numa dada temperatura e numn dado tempo, onde se obtém
juntas soldadas de elevada resisténcia mecénica e confiabilidade. O objetivo desse trabalho € promover a
uniGio de componentes cerdmicos de alta alumina, utilizando um metal de ligagio, no caso uma liga AlSi,
de elevada dutilidade através da técnica de juncgio por difusdo, pela otimizacio dos principais pardmetros
de processo como temperatura, tempo e carga aplicada; tais juntas devem apresentar resisténcia mecénica
elevada e repetibilidade de fabricacho. Para produzir as juntas, construiu-se um forno a vicuo com o0
acessorios necessarios para a realizaciio da operagdes sob carga, a vicuo, em alta temperatura; a defini¢do
dos ensaios mecinicos para a caracterizagiio da resisténcia mecanica, das juntas, dos corpos de prova e a
caracterizacio microestrutural das interfaces. Trabalhou-se trés niveis para cada varidvel considerada,
sendo que os corpos de prova obtidos foram submetidos a ensaio de flexfio em quatro pontos e os
resultados discutidos em termos de estatistica de Weibull; as interfaces e as superficies de fratura foram
estudadas por técnicas de microscopia eletrénica de varredura e microanalise. Os resultados obtidos nos
ensaios mecanicos indicaram grande variacido em fungdo das varidveis de processo, sendo que os melhores
resultados se equiparam com os valores da cerdmica monolitica, da ordem de 340 MPa, obtidas nas
condicdes de elevada e baixa temperatura, em tempos longos e curtos (90 e 20 minutos) e os piores
resultados estdo na faixa de 40 MPa, obtidos em tempos ¢ temperaturas intermedidrios (60 minutos e 550
°C). Observou-se diferentes modos de fratura, sendo que nas temperaturas elevadas foram identificou-se
caracteristicas de fratura frigil e em temperaturas baixas e médias, fratura dutil. As técnicas de
investigacio microestrutural, revelaram a presenga de uma fase descontinua na interface metal-cerdmica
nas amostras de baixa resisténcia mecinica, podendo muito provavelmente, estar associadas com as

condigbes de processo, provocando a fragiliza¢io da junta. As interfaces de alta resisténcia se mostraram
continuas e sem defeitos.

Palavras Chave
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Abstract

BAGNATO, Osmar Roberto, Mechanical Properties of Al:Os / AlSil2 Joints by Diffusion Bondig, Campinas,:
Faculdade de Fngenharia Mecanica, Universidade Estadual de Campinas, 2002. 207 p. Tese {Doutorado).

Abstract

Of the alternative processes utilized for joining metals and ceramics, one of the most relevant technigues
is diffusion bonding, which is being used in high-technology applications in aerospace, glectro-electronics,
vacuum and energy industries. Diffusion-bonding processes consist of maintaining the materials to be
joined in intimate contact under external pressure and controlled temperature, during 2 determined period
of time. In this situation, it is possible to obtain high mechanical resistance and reliably welded joints. The
objective of this wotk is to promote the joining of ceramic materials of high alumina, using a filler metal,
in this case an AlSil2 eutectic alloy with high ductility, using diffusion-bonding techniques, optimizing
the main parameters of the process: temperature, time and pressure. The joints obtained by this process
have high mechanical resistance and repetibily in fabrication. To make these joints, a vacuum furnace was
developed with all the accessories to make joints under external pressure and high vacuum at high
temperature, mechanical tests were defined for the complete characterization of the joints and the project
of the samples, were designed and the microstructural characterization of the materials and joints realized.
Three levels for each variable were considered (temperature, time and pressure), and the joints obtained
were submitted to a four-point flexural mechanical test; the results were discussed in terms of Weibull's
statistics. The interface and fracture surfaces were studied by scanning electron microscopy and
microanalysis techniques. The mechanical results from the four-point flexural test showed great dispersion
in function of the process variables. The best mechanical results for the joints were similar to the values of
mechanical results for the monolithic ceramics, or 340 MPa, obtained in low and high temperature, at
short and long periods of time. The worst results were in the range of 40 MPa, when intermediate times
and temperatures were used. The interfaces presented two types of fracture: in the joints made at high
temperatures, fragile fractures were observed whereas, in the samples obtained at low and medium
temperatures, ductile fractures were identified. The microstructural observations showed the presence of a
discontinuous phase in the metal-ceramic interface of low mechanical resistance samples, probability
associated with the process conditions, which provoke the fragility of the joints. All the reliable and high
mechanical resistance joints were continuous and without defects.

Kev words

-Diffusion bonding, alumina, AlSi alloy



CAPITULO 1

JUSTIFICATIVAS E OBJETIVOS

Neste capitulo introdutério, apresenta-se 0s meios motivadores que levaram ao
desenvolvimento deste trabalho, bermn como os objetivos que se pretende com o desenvolvimento

deste.

1.1 - Introdugao

O desenvolvimento deste trabalho foi motivado por alguns fatores que se juntaram frente ao
desafio de se unir materiais diferentes para aplicacdes especiais no Laboratério Nacional de Luz

Sincrotron (LNLS).

Anos atras, foi desenvolvido e caracterizado com sucesse, o processo de brasagem
metal/cerdmica para aplicacGes em ultra — alto vécuo, utilizando metal ativo. Diversos tipos de
componentes foram desenvolvidos e algumas centenas de pegas foram produzidas para uso no
préprio LNLS e também para outras instituigBes. O processo se mostra relativamente eficiente e
confidvel, embora utilize tecnologia a vécuo, ligas especiais de brasagem, importadas, € na
maioria das vezes a liga kovar também importado a um custo bastante elevado, apesar disso, o

processo € plenamente justificdvel e realizado rotineiramente no LNLS.



Na busca de processos alternativos de unifio entre metais e cerdmicas, iniciou-se um estudo
de novas possibilidades e dentre elas, destacou-se o processo de soldagem por difusfo (diffusion

bonding), utilizado em tecnologias de ponta nos ramos da automobilistica, aerondutica,

aeroespacial, entre outras.

Apesar de ndo ser um processo trivial, pois em alguns casos héd necessidade de operacdes
sob alto vacuo, cargas aplicadas relativamente elevadas, altas temperaturas e em alguns casos
tempos longos. Uma vez definido o equipamento ¢ o processo, ele se toma relativamente simples,
de fécil controle e principalmente utilizando matérias primas nacionais, de ficil obtencio e de

baixo custo, tornando o processo atrativo.

A fim de consolidar o projeto de viabilizar processos alternativos de soldagem entre
diferentes materiais, realizou-se virias ctapas: desenvolveu-se um forno a vicuo com os
acessOrios necessdrios para a realizacdo da operagdes sob carga a vdcuo e alta temperatura,
identificou-se de um ensaio mecanico capaz de refletir a resisténcia mecanica das juntas; definiu-
se corpos de prova para este fim, com materiais adequados e compativeis com as exigéncias dos
projetos utilizados no LNLS; e caracterizagio das interfaces obtidas sob as diferentes varidveis de
processo, identificando o conjunto que melhor atenda, os quesitos de resisténcia mecanica. Outro
ensaio para caracterizagdes de muitos componentes utilizados no LNLS é 0 de estanqueidade a

vacuo, o qual nio serd abordado neste trabalho.

Durante os dltimos anos o uso de cerimicas em aplicagOes estruturais tem awmentado
gradualmente. As estruturas convencionais de metais tém sido trocadas por materiais cerimicos
mais leves, capazes de proporcionar alta resisténcia mecanica como também boa resisténeia &
corrosdo e ao desgaste em altas temperaturas. Os materiais ceramicos tais como: alumina (Al;O3)
e carboneto de silicio (SiC) sdo também capazes de resistir a esforgos mecanicos, na presenca de
radiacdo ¢ em ambientes quirmnicamente agressivos, particularmente em altas temperaturas,
ultrapassando estas caracteristicas presentes nos metais. Dentre as propriedades que fazem destes
materiais apropriados para aplicacBes estruturais, pode-se destacar: baixa densidade, elevada
resisténcia mecinica em altas temperaturas, elevado médulo de ruptura, resisténcia ao desgaste e

resisténcia & oxidagfo relativamente boa se comparado a outros materiais estruturais aplicaveis



em alta temperatura, tais como, niquel e ferro, metais basicos nas superligas [1,2], conforme

mostrado na Figura 1.1

Os materiais cermicos sd3o aplicados numa quantidade enorme de sitnagdes englobando
desde inddstria eletrbnica, tecnologias de fabricacfio de reatores de fusdo nuclear, até aplicacdes
em motores de combustdo interna de automdéveis e aeronduticos. No campo da microeletrdnica,
embora muitos aparelhos utilizem muitos componentes a base de silicic, exisiem certas
aplicacbes em que néo sfo apropriadas, tais como, exposi¢io a radiacio e altas temperaturas. Para
estas situaces tem-se estudado, combinacOes alternativas de alumina ou semicondutores (GaAs e
SiC) e materiais refratarios (Mo e W). Além disso, os materiais refratdrios sdo importantes em
aplicacdes eletrfnicas porque reagem com os cerimicos, promovendo a formagio de contatos

dhrnicos de baixa resisténcia elétrica dentro de uma grande regido de trabalho . Os materiais
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Figura 1.1 Oxidacio do SiC e superliga estrutural Ni-Fe a 1250 ° [1].

27



estruturais para reatores necessitam de resisténcia quimica e resisténcia & oxidacdo até de

propriedades mecanicas em altas temperaturas, adequado para aplica¢dio dos materiais cerimicos.

Devido a combinacio de propriedades dos materiais ceramicos, 0s motores e turbinas A gés
contendo componentes em AL O;, SizN; e SiC podem operar sob altas temperaturas, com melhor
eficiéneia na queima de combustivel [3.4]. Em adi¢do, 0 uso de materiais leves também
representa vantagens do ponto de vista econbmico. Reduzindo o peso do motor, aumenta-se a
economia de combustivel (Figara 1.2), a emissio de gases e particulas poluentes na atmosfera é
diminuida, gerando um beneficio para as empresas do setor automobilistico, que vio se

enquadrando gradativamente nas exigentes regulamenta¢des em relacdo a emissdo de poluentes e

ac meio ambiente {4].
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Figura 1.2 — Consumo especifico de combustivel para diferentes temperaturas na cAmara de
combustao. Us motores operam na faixa de 7 a 16 [6].
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A inddstria automeotiva tem lucrado com os recentes desenvolvimentos relacionados a
materiais cerdmicos, fabricando componentes de motores que trabalham em temperaturas acima
de 1000°C [1, 3]. Dentre elas, a Toyota Motor Corporation ja introduziu rotores de SizNs no
modelo Ceneca, melhorando todo o desempenho do motor, como representado na Figura 1.3. A
Volkswagen AG ¢ outro exemplo de companhia que estd desenvolvendo rotores de SiC e SisNy

visando os motores turbo com temperatura de trabalho até 1230°C [7].
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Figura 1.3 — Desempenho comparativo para um motor Toyota equipado com componentes
metélicos e ceramicos [7].

Os materiais cerdmicos também t€m sido usado nos motores de avides (Figura 1.4),
permitindo as companhias aeroespaciais melhoria do empuxo numa relagio de peso de 50% em
avides militares e 25% em avides civis [8]. No caso dos motores militares isso resulta numa
melhor performance da aeronave, aumentando a capacidade de carregamento de armas, € um
prolongamento no tempo das missdes. Para motores civis, esses beneficios sfo traduzidos na

reducio do consumo de combustivel, bem como na diminuicio do custo do ciclo de vida do
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motor. Atualmente, os motores funcionam num ambiente de 900°C 3 1000°C, exigindo um
resfriamento intensivo dos componentes metalicos, através de turbinas exaustoras. Cormn o uso de
materiais cerdmicos, a temperatura de operacio de tais motores pode ser aumentada para 1200°C
ou mais, sem resiriamento. A empresa Rolls - Royce tem pesquisado o processo de manufatura
dos materiais cermicos, esperando melhorar suas propriedades a fim de resistir a ciclos de
1400°C [6]. Em suma, componentes cerimicos tem o potencial de durar quatro vezes mais do que

similares metdlicos, quando expostos a condicdes de alta temperatura.

Existern, também, algumas desvantagens associadas ao uso dos materiais ceramicos.
Citando como exemplos o comportamento fragil, resulta que nos ensaios mecanicos envolvendo
os materiais cerdmicos geralmente apresentam grande dispersdio de valores; também devido a este
comportamento reside uma dificuldade intrinseca na sua usinagem. Consequentemente, os
cerimicos sdo usados em conjunto com metais para se fabricar compésitos, componentes
revestidos com ceramicas, e estruturas hibrida metal/cerdmica, onde partes cerdmicas, geralmente
pequenas, substituem componentes especificos. Contudo, esta situagdo implica que as partes
cerdmicas t€m que estar unidas a vérias estruturas metélicas, como no caso de um passante
" elétrico de corrente, onde o eletrodo € isolado eletricamente da carcaga por um componente
cerimico; ou de rotores de turbinas, fabricados com material cerlmico, ligados ao eixo metélico

dos motores.

No entanto, o uso pritico de cerimicos em mecanismos de engenharia depende da
facilidade de uni-los aos metais. Desta forma, sio necessarios processos razodveis de juncio para
a producdo de juntas resistentes, com boas propriedades mecénicas e outras particularidades
como estanqueidade a vicuo, para as condicdes especificas de trabatho (temperatura, ambiente,

pressio).

Atualmente, existem diversas técnicas que possibilitam a jun¢io entre materiais
dissimilares, dentre elas o processo de unifo por difusdo representa uma alternativa para a
obtenc3o de juntas, particularmente entre metais e cerimicas. Este processo tem encontrado
muitas aplicagbes no campo da inddstria aeroespacial, eletro-eletrénica, vacuo e de energia. Para

se alcangar os rigorosos requisitos das aplicagdes nestas dreas, nio ¢ suficiente o
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o

desenvolvimento de novos materiais, mas € igualmente importante, o desenvolvimento de
métodos para fabricd-los e aplica-los nos componentes de engenharia, citados anteriormente. A
unido por difusdo € uma técnica de fabricagBo de juntas metal/cerimica, que estd sendo

desenvolvida para fazer frente aos crescentes desafios provocados pelos avangos tecnoldgicos,
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Figura 1.4 — Desenho esquemaético de um motor aerondutico com componentes ceramicos em
destaque [8].
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1.2 Objetivos

Apesar da alumina e da liga AlSil2 serem bastante estudadas individualmente e terem
aplicagbes em praticamente todas as 4reas das engenharias, tem-se poucas informaces sobre o

comportamento mecanico das jungdes AlLOs / AlSi12.

Estudos prévios em outros trabalhos relacionados a soldagem por difusfio entre alumina e
ligas de aluminio [9, 10], ndo tratam especificamente da variacdo da temperatura e da carga

aplicada com o tempo de tratamento para os dois materiais aqui selecionados.

Outros trabathos que estudam o comportamento mecénico de jungdes metal/cerimica
também ndo utilizam o compdsito sugerido como tema deste trabalho, nem o processo de

caracterizag@o mecanica por meio de ensaios de flexdo em quatro pontos {11, 12].

Outra particularidade deste trabalho, diz respeito ao tratamento dos dados com a utilizacio
de métodos estatisticos na andlise numérica dos resultados. Este tratamento € plenamente

justificado pela presenca de materiais cerimicos na interface ALOs/ AISil2.

Alguns trabalhos que envolvem a juncio de pares metal /cerdmica, normalmente utilizam
métodos empiricos e computacionais para a estimativa de niveis de tensdes residuais e da
presenca de fases. Tais trabalhos muitas vezes nfio observam de modo efetivo a presenca de fases
na interfaces e suas regides circunvizinhas, nem tampouco detectam ou prevéem a presenca de

defeitos na regifo da interface.

A proposta deste trabalho € utilizar o método de unido por difusdo através da prensagem
uniaxial & quente, sob vicuo, para a obtencdo de amostras de compdésitos formados por ALOs /
AlSil2. A partir de tais amostras, propde-se estudar as propriedades mecinicas das juncdes
obtidas em funcdo da variacdo da carga aplicada, temperatura e tempo de tratamento, através de
ensaios de flexdo em quatro pontos. A compreensdo da influéneia destas varidveis de processo na

resisténcia mecanica poderd ser feita pela investigacdo microestrutural através de microscopia
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eletronica de varredura, microandlise por energia dispersiva e também pela técnica de

mapeamento de elementos na interface através da imagem de raios X.
Para o desenvolvimento do projeto, os seguintes trabalhos foram executados:

I — Fabricagdo de um forno & vdcuo com equipamento para prensagem e sua adequada

otimizagio.

2 — Preparagio de corpos de prova utilizando materiais comerciais e equipamentos especiais

de corte e polimento.

3 - Producdo das juntas, sob variagio de temperatura, pressio e carga aplicada,

desenvolvendo metodos especiais de limpeza, montagem e obtengiio das juntas.

4 — Realizac3o de ensaios mecanicos de flex3o em quatro pontos, através do uso de

dispositivos adequados. Utilizagao de métodos envolvendo tratamento estatistico dos resultados.
5 — Andlise quimica e micrografica das matérias primas para sua qualificacéo.

6- Andlise microestrutural dos diferentes tipos de juntas obtidas por meio de varias técnicas

de microscopia eletrénica de varredura.

7 — Correlacionamento entre propriedades mecinicas e microestrutura, sob a influéncia das

varidveis experimentais.
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CAPITULO 2

REVISAQO DA LITERATURA

2.1 Introducao

O crescente aumento da utilizagio das cerimicas nos projetos avancados de engenharia,
freqientemente dependem do sucesso obtido da unifio entre cerimica / cerdmica e cerfimica /

metal.

Uma série de técnicas de unifio pode ser utilizada para se obter as jungdes entre cerimicas e
metais em aplicagdes estruturais tais como: jungéo por difuséo utilizando intercamadas, brasagem
e glazing (processo no qual se utiliza éxidos metalicos para a unido entre diferentes materiais,
pela formacéo de compostos vitreos na interface), além de outras que tém sitdo desenvolvidos ao
longo dos anos como a soldagem por difusdo. Uma unido adequada depende dos materiais a
serem unidos, do tipo da junta, e das condicdes de operagio. Dentre os virios métodos de jungio
correntemente disponiveis, a solda forte de metais (brasagem) & conhecida por proporcionar
jungGes firmes entre cermicas e metais, com boas propriedades mecanicas. Contudo, citando um
exemplo, as juntas obtidas com latdo geralmente niio sio resistentes i temperaturas que excedem
500°C por causa das temperaturas tipicas de solda, limitada temperatura de fusfo e resisténcia i
oxidagdo das ligas de solda disponiveis [13]. A juncdo no estado sélido “diffusion bonding
joints” se apresenta como um método alternativo para se produzir pegas resistentes as

temperaturas elevadas. As jungbes obtidas por este processe, sdo capazes de resistir a
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temperaturas de servigos mais elevadas do que componentes obtidos por brasagem, como

também apresentam maior resisténcia a ambientes quimicamente agressivos.

A junglo mo estade sOlido requer a aplicacfio de pressio (ou carga) em altas temperaturas,
com o intuite de promover um contato intimo enfre as partes a serem unidas, que € essencial para
a alta qualidade da junc@o. Este requisito, contudo, € um aspecto que limita a forma dos
componentes produzidos pelo processo, ndo restringindo totalmente as jung@es aos componentes
com geometria tipicamente plana. Contudo, o problema mais relevante entre jungdes de
cerimicos e metais no estado s6lido resulta dos diferentes coeficientes de expansdo térmica dos
materiais. Os materiais cer@micos de alta covaléncia, tais como Al;O;, SiC e SisN,, geralmente
tém menores coeficientes de expansio térmica (CET) que os metais, sendo que SisNy, SiC e
AlO; tém CETs de 3,5 x 10°%°Cc, 44 x 10%°C " e 7.0x 10%°C respectivamente [14]. Por
outro lado, os metais e ligas de interesse tecnolégico t8m CETs variando de 8 x 10°°C™! 225 x
10 °C! [14). Comparando-se o valores de CETs, conclui-se Que esses metais e ligas contraem
mais do que os cerdmicos durante o resfriamento, a partir de temperaturas de soldagem
relativamente altas. Consequentemente, sfo criadas tensdes residuais, que podem afetar a
integridade mecénica da junta [15]. Em particular, a presenca de tensdes nas regiGes interfaciais
dos materiais, aumenta a probabilidade de uma ruptura fragil nas cerAmicas [16]. Atualmente,
algumas solucdes podem ser utilizadas para vencer essa dificuldade. As principais alternativas
sdo a otimizagdo dos projetores evitando geometrias com pontos de concentracdo de altas tensdes
(como por exemplo, faces retangulares) e o uso de intercamadas metilicas com valor de CET

intermediarios entre 08 materiais cermicos ¢ metajs base.

Normalmente, o uso de intercamadas metdlicas é baseado em metais com valor de CET
préximo ao dos materiais cerimico. Como exemplo, algumas ligas de Ni t8m baixa caracteristica
de expansio térmica, além do que este comportamento estd limitado a um pequeno intervalo de
temperatura [17]. As ligas de aluminio (Al), apesar de ndo terem valores de CET préximo ao dos
materiais cerimicos, apresentam algumas vantagens singulares, tais como: elevada ductilidade,
facilidade de fabricacfo e de obtengdo e baixo custo. Outras propriedades que fazem das ligas de

Al altamente recomenddveis sdo a elevada condutividade térmica e elétrica, além da elevada
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pressdo de vapor, sobretudo nas ligas AlSi, compatibilizando seu uso em componentes para ultra-

alto vacuo [14].

A Figura 2.1 mostra os coeficientes de expansio térmica para metais de baixa expansio,
comparados com AlOs, SiC e SisN. Do ponto de vista da expansfo térmica, os metais
refratdrios, como o tungsténic (W) e o molibdénio (Mo) sdo os mais atrativos para serem
utilizados na forma de intercamadas para unir ALO,, SiC e para serem utilizados na forma de
intercamadas para unir ALOs, SiC e Si3Ny a outros metais. Os CETs do W e do Mo sio proximos
a das cer@micas, ¢ podem ser usados para reduzir a incompatibilidade térmica entre eles e os

metais, ou ligas metdlicas com maiores CETs.

SisNgy SiC W Mo Cr Ta Nb ALO; Ti v

Figura 2.1 - Coeficiente linear de expansio térmica para diversos materiais cerdmicos e metdlicos
(20 Caté 1600 ° C, na unidade 10 °C"!) [14],
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Da mesma forma que intercamadas de molibdénio podem ser facilmente utilizadas para unir
SiC e SizNy4 a metais, ligas de AlISi pode ser utilizada para unir Al>O; a acos inox austeniticos [18,
19]. Um inconveniente para a utilizacio de Al e suas ligas se deve a baixa temperatura de

trabalho (abaixo de 350°C para a liga de AlSil2 forjada) [20].

Entre outros detalhes, a soldagem por difusfic pode ocorrer em femperaturas t8c baixas
quanto 123 K, a zona soldada apresenta dureza elevada; a taxa de deformaciic nio afeta a
resisténcia da ligagdo obtida pela soldagem a frio. Técnicas de difratometria revelam que néo
ocorre recristalizacdo na zona soldada a frio em ligas da aluminio, além do que uma ligacdo

resistente € produzida com a formacio de compostos intermetilicos na interface.

Contudo, para avaliar o potencial de combinac@o de um par especifico cermico - metal
para aplicacbes estruturais, as propriedades fisicas ¢ mecénicas dos materiais da junta sdo
aspectos importantes. No entanto, € relevante também entender o mecanismo da formagio da
interface entre o metal e a cerAmica. A presenca de uma reagdo nas camadas interfaciais pode
afetar as propriedades finais da junta, especialmente se intermetélicos quebradigos sio formados.
Por esta razdo, € importante investigar o comportamento da reacdo na fabricagdo de juntas, e
correlacionar as interfaces das microestruturas das cerdmicas - metais com as propriedades

mecanicas das juntas,

A capacidade de produzir componentes confidveis do ponto de vista mecénico, elétrico,
resistente & corrosdo, adequado para vicuo, dentre outras exigéncias, utilizando materiais
dissimilares (como diferentes cerdmicas, ou mesmo metal / cerAmica) ¢ um caminho inegédvel
para o avango dos projetos de engenharia. A crescente demanda atual por projetos com
desempenho cada vez maior nao estd encontrando respostas faceis as suas exigéncias nos metais
e ligas desenvolvidas comercialmente; sendo assim, consideravel atengfio esta sendo aplicada no
potencial de utilizagio das cerdmicas como materiais estruturais. As cerdmicas s3o geralmente
menos densas e mais refratdrias que os metais, como ilustrado pelos dados apresentados na
Tabela 2.1. As propriedades das cerdmicas devem ser exploradas para a tecnologia de juncdes ser
vigdvel, Como regra geral, as juncdes no sfo ficeis de serem obtidas em formas complexas, mas

cada projeto de engenharia apresenta particularidades de componentes, materiais ¢ geometrias o
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que deve exigir a flexibilidade dos projetos de obtengo de juntas. De modo geral, a primeira
aplicagdo das cermicas € como insertos externos em estruturas metalicas, que devem ser

mecanicamente seguras, e algumas vezes em aplicacdes que requerem hermeticidade.

Tabela 2.1 - Algumas propriedades tipicas dos metais e cerimicas {20, 21 221

Temperatura {Densidade | Coeficiente de Resistividade Elétrica | Condutividade
de Fusdo (°C) | (kg. m™) |ExpansioTérmico (£2.cm). Condutividade | Térmica
Materiais (K x 109 Elétrica (% TACS) *
(Wm' KH
ALO; 2050 4000 8,0 10° 2 1100°C 33
SiC 2700 3150 45 7420 a 1000°C 90
Si3Ny 1900 3200 3.1 10'° 4 480°C 18
Zr0, ¥ 2700 5700 9,5 3,6x10% 2 1200 °C 2.5
Al (99,6 660 2700 23.5 62% 238
AlSil12 | Liquidus 571 | 2680 19.5 40%* 155
(4032) eutético 532
Fe 1536 7870 12,1 17,6% 78,2
Nb 2467 8600 7.2 13,2% 54,1
Ni 1455 8900 13,3 25,2% 88,5

" Estabilizada com CaO, ® Sublima nesta temperatura
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A principio, uma grande variedade de técnicas pode ser empregada para se obter juntas
metal/cerdmica ou metal/metal, mas na prética, as opgdes vidveis sdo restritas por causa das
influéncias das propriedades mecénicas, fisicas e quimicas dos materiais envolvides, tornando-se
problemas que desafiam os projetistas, engenheiros ¢ cientistas de materiais. Assim, a fragilidade
das cerdmicas € importante para os engenheiros, que devem utilizar juntas com configuracdes
adequadas, que acomodem a diferenga entre contragGes térmicas e utilizandc como ferramenta,
as caracteristicas elasticas de cada componente que compde a juncdo. Atualmente, os cientistas
de materiais, entretanto, estio convencidos que as propriedades quimicas séo decisivas para o
sucesso das ligacdes, tal como da escolha adequada de tratamentos superficiais dos componentes

e cuidadosa seleclo dos elementos de ligacdo.

As dificuidades em umnir cerdmicas e metais, utilizando metais, orientando tecnologias, t8m
sido reconhecidas por longo tempo, e considerdvel esforgo € aplicado no desenvolvimento de
tecnologias de juncdes para um nimero cada vez maior de cerfimicas, tal como a cobertura de
moli-manganés [23], em aluminas silicosas previamente as brasagens. Entretanto, o niimero de
ceramicas de interesse em engenharia estd em crescimento e os trabalhos em desenvolvimento de

tecnologias de juncdo para estes materiais é bastante intenso no presente momento.

2.2 - Processos de jungdo de ceramicas - metais

A literatura cita uma grande variedade de processos possiveis para a obtencao da unido

entre cerdmicas e metais, dentre os quais alguns serdo comentados a seguir.

(s materiais cerimicos e metdlicos podem ser combinados para a producgdo de compdsitos
ou dispositivos revestidos ( tal como matriz metdalica reforgada com fibras cer@micas) [24 e 25].
Os compésitos podem ser fabricados pelos seguintes métodos: como metalurgia do pé (pressdo a
guente ou presso isostdtica a quente), fundigéo e processos de infiltragcdo (infiltracdo liquida ou a
vapor). Na fabricacdo de compésitos estruturais, os cerdmicos sfo usados como “whiskers™,
particulas ou fibras, para reforcar a matriz metélica. Os cerdmicos s#o usados também como
revestimentos protetores em substratos metélicos. Neste caso, um filme cerdmico € depositado

em um substrato metdlico para produzir uma barreira térmica, ou para prevenir o desgaste e a
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corrosdo do substrato. Os revestimentos cerdmicos s30 comumente produzidos por métodos como
deposicdo quimica de vapor (CVD), deposicdo de vapor quimico assistido por plasma, e
deposi¢ao fisica de vapor (PVD), ou pelas técnicas de de aspersdo térmica, como por exemplo

plasma spray.

Outra possibilidade de integrar as cerfmicas ¢ metais & através da producdo de grandes
juntas. Este método é particularmente 1til quando componentes de cerdmicas sinterizadas devem
ser incorporadas em dispositivos de engenharia composto de partes metdlicas. Por exemplo, um
anel em alta alumina (96% de ALOs) ligado a um flange metélico, compondo um isolador
elétrico. Virios métodos tém sido desenvolvidos ao longo dos anos para produzir juntas
confiantes e seguras entre componentes cerdmicos grandes ¢ metais. A escolha de um método
apropriado de juncio depende dos materiais a serem unidos, do projeto da junta e das condicdes
de servico a0 que o componente estard sujeito. As principais técnicas usadas para se unir

ceramicas a metais podem ser divididas em 3 grupos: mecanicas, juncgbes diretas e juncdes
indiretas [26].

2.2.1 - Jungoes Mecanicas

A caracteristica fundamental deste tipo de unido, & que estao envolvidos somente esforcos

mecéanicos aplicados por elementos externos que mantém as partes unidas.

A fixacdo com parafusos, o ajustamento por contragéo, e os discos de aperto sdo alguns dos
processos mecanicamente usados para juntar partes ceramicas a estruturas metdlicas. O
ajustamento por contragdo, por exemplo, é usado para juntar componentes de turbina a suportes
de aluminio em aeronaves. J4, os discos de aperto tém sido usados para apertar componentes
cerdmicos a borda dianteira em estruturas de naves espaciais {27]. Embora as juncdes mecénicas
proporcionem produtos de baixo custo, muitas desvantagens estdo associadas a estes Processos,

incluindo restrigdes de projeto e a presenca de pontos de altos esforgos que aumentam a

probabilidade de falha do componente cerimico [28].
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2.2.2 - Jungodes diretas

As juncdes diretas incluem os processos onde a cerdmica € unida a um metal sem
intercamadas. A solda e difusdo no estado solido (solid - state diffusion bonding) sao os exemplos
mais comuns. A solda envolve a fusio de um dos componentes da regifo interfacial para
promover a unido. Na difusio do estado sdlido, o objetivo do processo € produzir uma unifo sem
fusfio ou derretimento de algum dos componentes. A ligac@o ocorre com ou sem transferéncia de
massa através da interface. No tltimo caso, a ligacdo € o resultado do transporte de carga através
da interface com o estabelecimento de ligagdes do tipo Van der Waals entre os materiais (ligacio
fisica). A transferéncia de massa ocorre quando espécies atbmicas dos materiais originais se
difundem através da interface (ligacio quimica). Neste caso, a interface resultante deve ter uma
camada difusa (interface difusa) ou uma camada de reac@o (interface reativa), dependendo da

termodindmica do sistema e das condi¢des da junta [29].

Atualmente, a ligacdo por difusdo de componentes metdlicos j4 € uma pritica bem
dominada, onde as juncdes sio fabricadas pela aplicacdo de cargas compressivas insuficientes
para provocar uma deformagio pldstica macroscépica, sob tempos que variam de minutos a
horas, e sob temperaturas da ordem de 0,67 a 0,9 da temperatura de fusdo do material de menor

temperatura de fusio, (Tn, em K).

Devido a quantidade de deformacgio aplicada e pela fabricac@o de superficies muito planas e
lisas, é comum se promover um contato eficiente entre os componentes,. Alguns modelos
sofisticados (ver Capitulo 3) tém sido desenvolvidos para a explicacio quantitativa dos efeitos da
temperatura, textura superficial, tempo e outros pardmetros, na extensio da ligacdo de metais. Os
autores destes modelos informam ainda, que eles podem ser aplicados também na ligacio por
difusdo dos sistemas cerimicalcerimica e cerdmica/metais. Por outro lado, os dados

experimentais para testar sua validade sfo poucos, mas héd alguma evidéncia da similaridade com

o fendmeno metal/metal para ambos os tipos de cerfmicas idnicas e covalentes.

Desta maneira, pecas de alumina (ALOs) tem sido unidas entre si por difusio com a

aplicagio de cargas compressivas baixas a 0,72 Ty, seguido por um aquecimento sem pressdo a
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0,92 Ty [30, 31], e carbeto de silicio tem sido unido a 0,65 e 0,75 da temperatura de sublimacao,
(3000 K), usando pés finos introduzidos entre as pecas. Boa resisténcia mecinica foi obtida por
Scott [30], mas € dificil de se obter uma ligacio ceramica / cerimica devido & necessidade de se
combinar a distribuicdo espacial de cargas na interface. Por outro lado, € notavel que a presenca
de elementos que auxiliam na sinterizacio como a magnésia (MgQO) na alumina, possa ser

benéfica na obtencfo de uma ligacio cerimica-cerfmica {301

Uma pratica mais comum que a ligacio cerimica / cerdmica € a ligacdo cerdmica / metal. A
menos que cuidados especiais sejam tomados na selegdo dos materiais cerdmicos e metalicos,
suas interfaces podem ser degradadas devido as tensdes de contragdo de natureza térmica.
Entretanto, um dos sistemas em que este problema pode ser resolvido com sucesso é alumina /
nigbio. Um considerdvel esfor¢o experimental {33 e 34] tem sido dedicado ao desenvolvimento
do processo de unido por difusdo para a fabricaciio de lampadas de sédio de alta pressdo. A unido
por difusgo entre alumina / niébio tem sido utilizada como um sistema modelo, onde estudos de
laboratério tem avaliado os efeitos da temperatura da unifo, pressio, tempo e meio ambiente,
além de acabamento superficial, orientacio e tamanho de grao. Elsser [34], obteve também
excelentes resultados de resisténcia com energia de fratura da ordem de 60 J .1m~, e Ruhle [35]

obteve elevados graus de continuidade no parimetro de rede na interface AUNb.

A unido por difusdo de outras cerimicas e componentes metilicos ndo tem merecido
estudos continuos, sobretudo devido 3 rara utilizagdo industrial. Até o momento, os sistemas
ceramica/cerdmica e cerdmica/metal t8m sido comumente unidos por processos de difusdo

indireta, atrav€s de intercamadas metalicas.

2.2.3- Juncao indireta

Nesta técnica, € normal a utilizacio de elevadas cargas compressivas, forcando o material
dictil da intercamada escoar macroscopicamente sobre a superficie topogréfica da cerAmica on

do metal rigido. Dessa forma, ndo € necessaria uma preparacdo muito cuidadosa da superficie, a
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temperatura aplicada pode ser baixa se a T, do metal de intercamada é baixa, evitando o
coalescéncia microestrutural dos componentes e diminuindo as diferencas das deformacdes por

contracdes.

As juncbes obtidas por difus&o indireta referem-se ao uso de adesivos, vidros, ou solda forte
de ligas metdlicas, para juntar uma cerdmica a um metal. Os adesivos proporcionam um método
simples e econdmico para se juntar os diferentes materiais, contudo, as temperaturas de trabaiho
sdo limitadas. Os adesivos orgénicos, como resinas plésticas {epoxies), podem formar ligagdes
fortes adequadas em temperaturas t3o altas quanto 175°C. Como exemplo de aplicacfo, pode-se
destacar a utilizaco de filmes de resinas plasticas aderentes que ligam azulejos cerdmicos no
interior de tubos de aco. O papel do cerdmico é proteger o interior do tubo contra a abrasfo. As
resinas plasticas (epoxies) também sfo usadas para fixar cerimicas magnéticas (ou ferrites, come
também sdo chamadas), em motores elétricos {26]. As intercamadas de vidro, sd3o usadas, por
exemplo, para ligar ALbOs; a nidbio (Nb) na producio de lampadas de vapor de sédio [26].
Contudo, as intercamadas de vidro somente podem ser empregadas para unir materiais cerdmicos

com as quais formem fases vitreas intergranulares.

Um outro processo de jungdo indireta é a brasagem, que também confere boas propriedades
mecinicas ao conjunto [23], comumente usada na manufatura de juntas que requerem elevada
resisténcia mecinica. Os projetos que apresentam geometrias complexas podem também ser
produzidos sem maiores complicagdes através desta técnica. No entanto, a brasagem requer um
“molhamento” do cermico ( dngulos de contato superiores 2 90°, como mostrado na Figura 2.2),
o qual € dificil de se conseguir por causa da alta estabilidade dos compostos cerdmicos. Uma das
alternativas de resolver este problema € metalizar a superficie cerdmica. Num desses métodos, o
processo molibdénio - manganés, consiste na aplicac@c de uma fina camada metélica ao substrato
ceramico, tendo como conseqiiéncia uma melhoria da capacidade de mothamento do cermico

para a soldagem [26].
Embora amplamente usados na inddstria, os processos de metalizacdo sdo geralmente

restritos aos 6xidos cerimicos [5]. Outra alternativa disponivel para materiais cerdmicos oxidos

e também ndo oxidos , € a adicdo de pequenas porcentagens de metais reativos ( como por
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h=1,24V, " h=047V,"
Vo = Volume da gota liguida.
Figura 2.2 An gulo de contato; a) nfo ocorre molhamento; b) ocorre molhamento.

exemplo o titdnio - Ti), a fim de promover um molhamento das superficies cerdmica para a
facilitar a soldagem. Um exemplo € ilustrado na Figura 2.3 para as ligas “Cusil” (72Ag - 28Cu,
em % peso) e a liga Cusil ABA (65Ag - 33,5Cu - 1,5Ti, em % peso). O angulo de contato da
indica claramente uma melhoria nas propriedades de mothamento da liga Cusil ABA [26].
Qutras ligas com maior quantidade de Ti [36] ( Ticusil ~ WESGO — Ag 68,8%, Cu 26,7%, Ti
4.5% ) foram utilizadas em brasagens alumina / kovar (Fe Ni Co), onde os componentes
requerem estanqueidade a ultra-alte vdcuo (melhor que 107'° mbar.l.s Y e resisténcia mecanica
[36, 37 e 38]. Outra aplicagio desta liga foi na obtencéo com sucesso de brasagem entre filmes de

diamantes industriais policristalinos e substrato metélico visando aplicaces odontolégicas (40].
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Figura 2.3. Angulo de contato da liga Ag - Cu sobre substrato de SisNg a 900 °C [17].
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Todavia, juntas brasadas geralmente ndo s3o resistentes & altas temperaturas e aos
ambientes oxidantes. As soldas tipicas apresentam pontos de fusfio e resisténcia 3 oxidagio
limitados, ¢ a brasagem ¢ realizada em temperaturas relativamente baixas [13]. Neste ponto é
importante esclarecer que as ligas de brasagem mais comuns utilizadas em aplicagdes de alta
tecnologia, como fabricacio de componentes para vacuo e para a inddstria aerondutica, utilizam
metais de adicdo, onde a matriz € cobre ou prata (temperatura de brasagem em forno de 650 a

900°C) e niquel (por volta de 1000°C), respectivamente para os casos citados.

Na Tabela 2.2 sdo apresentados alguns processos de soldagem e seus principais aspectos,
notando-se as vantagens da soldagem por difusdo sobre os outros processos em situacdes

especiais de projetos.

A técnica de juncio por difusdo indireta tem encontrado aplicacdo em componentes de alta
tecnologia como a fabricacdo de baterias eletroliticas de cerdmica, janelas de observagfio em
experimento de fusdo e médulos de aceleradores de alta energia [41, 42]. Em todas estas
aplicagBes, e também nos laboratdrios, a alumina € o material cerdmico mais utilizado. Como
exemplo, Nicholas [43] utilizou corpos de prova de alumina e laminas de aluminio para avaliar o
efeito da carga aplicada, temperatura e tempo, na resisténcia de juntas de alumina/aluminio/aco.
Neste trabalho, o autor mostrou que todos os pardmetros de processo alteram a resisténcia
mecinica da junta, sendo que o maior efeito € indicado pela temperatura; no caso da pressdo
aplicada, cargas acima de 50 MPa e tempos acima de 30 min nfo representaram aumento
significativos na resisténcia; com o aumento da espessura da intercamada de 0,2 paral,0 mm, o

Iimite de resisténcia subiu da ordem de 50%.

Muitas combinagbes cerdmicas-metais sdo classificadas como sistemas reativos, de modo
que a espessura de uma camada interfacial de reacdo, como funcdo do tempo e da temperatura

pode ser escrita da forma [44]:

45



Tabela 2.2 - Comparacio do Processo de Soldagem por Difusdo com Outros Processos de

Soldagem [45].

Caracteristicas Seldagem por Soldagem por Brasagem
Fusio Difusio
Preparacgdo das pouco precisa cuidadosa pouco precisa
superficies
Encaixe grosseiro preciso com espaco para
capilaridade
Materiais metais e ligas metais, ligas e nio metais, ligas e néo
B metais metais
Formacéo da jun¢io gradual simultinea simultanea, gradual
Preparacgfo das sim nfo sim
arestas
Juncido de diferentes
materiais
limitada ilimitada ilimitada
Susceptibilidade & alta nenhuma baixa
trincas de
solidificagéo
Porosidade contragio, bolhas nenhuma contragio, bolhas ¢
difusio
Sobreposicio com ndo ilimitado limitado
tratamentos térmicos
Empenamento elevado nenhum pequeno

Principais tipos de
juntas

topo, superposicio

plano (topo, esférico,
superposicdo, plugues
e soquetes conicos,
entre cilindros)

topo, superposicio e
suas variagBes

Juntas em dificil
acesso

lirmitada

ilimitada

Iimitada
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Continuacgdo da Tabela 2.2

Precisdo do produto baixa excelente alta

Separacdo das juntas nao nao sim

Resisténcia a baixa muito alta alta
vibragdo

Resisténcia a satisfatéria excelente boa
COITosao

Resisténcia proximo a do metal | igual a do metal base | préximo a do metal
mecanica base base
Poluicdo do are
emissao de radiacdo sim nio sim
- n
x =K1 @.1)

onde x € a espessura da camada de reacdo, K, € o coeficiente de penetragdo e 7 o tempo.

A dependéncia da temperatura tem sido descrita por uma relagdo do tipo Arrhenius :
K, =B, . U, (2.2)

onde By é € um constante e Q € a energia de ativacdo e vale 83,3 kJ .mol™ [46] para o

sistema, R € a constante dos gases e T € a temperatura absoluta .

O valor da energia de ativacdo foi estudado por Derby [46] para um numero
potencialmente relevante de processos e foi associado com o valor acima para a difusdo do

contorno de grao do aluminio.

Similar dependé€ncia da temperatura também foi observada quando uma lamina de metal foi
utilizada para formar juntas alumina / alumina, onde o valor de Q encontrado para o aluminio foi

de 804 kJ.mol’. Trabalhando com Al, Ag, Cu e Ni, Derby [46] mostra através de seus
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resultados, que os melhores valores de resisténcia mecénica, utilizando testes de tracao conforme
corpos de prova padrdo ASTM, foram obtidos utilizando temperaturas entre 0,66 e 0,72 Ty, e que
cobre, niquel possivelmente a prata, produzem picos de resisténcia em temperaturas bem

definidas. Um pico similar na energia de fratura e tenacidade foi descrito por Elssner [34] em
1989.

Uma distingdo muito importante da soldagem por difusdo dos outros processos de
soldagem, € a alta qualidade das juncdes obtidas. Este é o dnico processo conhecido que preserva
as propriedades inerentes ao material monolitico, em Jjungdes do tipo metal-metal ou metal-ndo
metal. Selecionando-se as varidveis adequadas de processo (temperatura, pressdo e tempo), o
material adjacente a junta terd a mesma resisténcia e plasticidade que aquele presente no centro
do material. Quando o processo é desenvolvido sob vacuo, as superficies conjugadas ndo sio
somente protegidas contra contaminacdes (como a oxidacio), mas sdo limpas, porque os Gxidos
presentes se dissociam, sublimam, ou se dissolvem e difundem no material. Esta é a razio pela
qual a soldagem por difusdo estd livre de juncdes incompletas, inclusdes de 6xidos, trincas a

quente ¢ a frio, vazios, empenamentos e perda de elementos de liga.

Desde que as superficies sdo mantidas em contato proximo, ndo hd necessidade de fluxos,
eletrodos, preparados metdlicos e metais de adigdo. As partes soldadas por difusdo normalmente
mantém os valores do limite de resisténcia, angulo de dobramento e tenacidade ao impacto. Em
termos de resisténcia, ductilidade e resisténcia 4 corrosio, as pecas produzidas por soldagem por
difusdo encontram aplicagdes nas situagdes criticas como na indstria aerondutica e aeroespacial
[34]. Este processo tem aumentado a vida em servico, qualidade e confiabilidade por um fator de
10 a 12 num grande ndmero de produtos, e tem tornado possivel o desenvolvimento de novas

estruturas, simplificando técnicas e procedimentos, e substituindo materiais caros ou €Scassos.

A principal distingdo da soldagem por difusdo € a elevada estabilidade das caracteristicas
mecanicas, limitando o controle de qualidade a verifica¢Ges randdmicas, onde poucas pecas sdo
examinadas, ao contrdrio de lotes inteiros ou grandes amostras. Isto & especialmente vilido
porque as técnicas simples, baratas e confidveis de ensaios ndo destrutivos, que podem ser

utilizadas em soldagem ou em outros acessorios, sdo desnecessarias em alguns casos.
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O processo de soldagem por difusdo permite a fabricagdo de soldas com geometrias
intrincadas, garantindo as mesmas propriedades que o material base, tornando viavel a producdo
de componentes que ndo eram vidveis tecnicamente, ou financeiramente, pelos processos
convencionais. As tolerincias dimensionais para o produtos deste processo sao as mesmas, ou
até menores, que aquelas utilizadas para os componentes usinados. Desde que a soldagem por
difusdo ndo necessita da muitos dispositivos, hd uma menor tendéncia a corroséo induzida por
tensdo, que é um fator crucial para os produtos com longa vida em servico. Os materiais a serem

unidos podem variar na espessura de alguns microns a alguns metros.

Recentemente, a teoria da soldagem por difusdo tem apresentado avangos, e importantes
resultados foram obtidos nos processos de difusdo envolvidos na formagéo de solda monolitica

entre s6lidos inorganicos, sem contudo afetar suas propriedades fisicas e mecanicas.

2 3 - Mecanismos de ligagdo no estado sélido

Neste tpico serdo abordados os mecanismos estabelecidos como os principais responsaveis

pela unido de diferentes materiais através da ligacio no estado sélido

O processo de difusdo no estado sélido (DES) esta definido na British Standard 499 [47]
como um processo de unido, onde todas as faces a serem unidas sdo mantidas juntas por uma
pressdo que ndo provoque deformagao plastica, e abaixo da temperatura de fus@o de qualquer um
dos materiais envolvidos, resultando numa difusdo no estado s6lido, com ou sem a formacao de

fase liquida, promovendo a adesdo. A fase liquida pode ocorrer quando a interacdo entre

materiais resultar na formacfo de uma fase eutética na interface.

O procedimento de aderéncia envolve a usinagem das superficies, o desengraxe, a aplicagéo
de carga para manter os componentes unidos e 0 aquecimento em atmosfera protetora, para evitar
oxidacdo ou outras formas de contaminacdo. Essa técnica de aderéncia € utilizada atualmente

para a obteng@o de jungGes entre materiais metilicos, nio metalicos e entre materiais dissimilares.
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O processo DES pode ser classificado basicamente em duas categorias: unifo no estado
solido e unido no estado liquido. No primeiro caso, a unido se d4 por meio da aplicagdo de
temperatura e pressdo sem que haja fusdo dos materiais. Eventualmente, utiliza-se uma camada
fina de um metal ou uma camada de recobrimento superficial, que atua como elemento facilitador
da ligacdo. No segundo caso, a consolidacio da unifio é obtida pelo aquecimento e obtencio de
uma fase liquida entre as interfaces dos substratos, utilizando-se um metal de adi¢do ou um
recobrimento superficial. Neste caso, a pressdo pode ser utilizada ou ndo. A fim de ilustrar tal
processo, s@o apresentadas na Tabela 2.3 algumas variages técnicas de processo, alguns

materiais normalmente utilizados, parametros e valores tipicos de resisténcia de junta.

Uma vez que as cerdmicas possuem elevado limite de resisténcia, assim como excelente
resisténcia a corros@o e desgaste em temperaturas elevadas, quando comparadas com muitos
metais e ligas, coloca-se grande expectativa na capacidade de desempenho destes materiais em
condigbes de servigo severas, que excedem a capacidade dos metais nas mesmas condi¢des de
operacdo. Entretanto, as cerdmicas sfo frigeis e sua resisténcia pode variar muito, por isso ndo é
aconselhavel a fabricagdo de componentes cerimicos de dimensdes grandes constituidos
- exclusivamente por cerdmicas. Atualmente, diversas técnicas estdo sendo estudadas para o
desenvolvimento dos compésitos metal / cerdmica. Dentre eles, o processo de juncdo metal /
ceramica por difus@o no estado s6lido aparece como o mais promissor, para aplicacdes sob alta

temperatura ou sujeitas a corros3o.

2.4 - Aspectos gerais da ligagao por difusdo (diffusion — bonding)

A primeira condi¢@o para a difusio do estado sélido é o estabelecimento de um contato
interatdmico entre os materiais a serem unidos. Por isso, as superficies de liga¢do tém que estar
livre de impurezas € devem ter o minimo de rugosidade [28]. Em adicfio, afim de se obter um
bom contato, o processo deve garantir difusdo suficiente entre 0s materiais em um tempo
razoavel. Para cumprir este requisito, a juncdo no estado sélido é um processo assistido por

pressdo e realizado em altas temperaturas. A pressdo pode ser aplicada uniaxialmente (hot- press,
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Tabela 2.3 - Parametros e Resisténcia de Juntas Obtidas por Difusao [5].

Material Processo Temperatura Pressio Tempeo Resisténcia
0 (MPa) (b) (MPa)
Metais Similares
575
Ti-6A1-4V Est. Sélido 930 2-3 1,5 [cisalhamento]
Ti-6A1-4V Fase 950
(Cu/Ni interc.) Liquida 950 - 1-4 [tracdo]
331
7475-T6 Est. Sélido 516 0,7 4 [cisalhamento]
8090 190
(Al-L)TO6 Est. Sélido 560 1,5 4 [cisalhamento]
Metais Dissimilares
Ti-6Al-4V/Ago Estado 850 10 1 450
Inox (V/Cu int) Sélido [em tracdo]
Metal / Cerdmica
Si;N4/ Nimonic Estado 95 - 122
80A (N/W/Cu Sélido > 950 54 2 [em tracdo]
intercamada)
Ceramica/ Cerimica
Al,O3/Al- Fase 157
Cu/AlLO3 Liquida 1100 - 0,5 [cisalhamento]
SiC/Ag-Cu- Fase 370
Ti/SiC Liquida 950 - 0,5 [cisalhamento]
80%TZP- 1337
20%A1,03/ Estado 1475 125 0,5 [flexao em 4
80%TZP- Sélido pontos]
20%A1203
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HP ) ou isostaticamente ( Aot — isostatic press, HIP). No processo HIP, podem ser produzidas
juntas com geometrias complexas, mas por outro lado, no processo de pressdo de prensagem
uniaxial & quente (hot - press) uniaxial, a geometria estd limitada a componentes planos. A

principal desvantagem do processo HIP € o custo extremamente alto dos produtos obtidos.

Existemn vdrias vantagens relacionadas 3 jung@o no estado sélido. A juncdo direta torna
possivel a juncdo de materiais com diferentes propriedades refratérias. Mais do que isto, este tipo
de juncdes sdo geralmente capazes de resistir as altas temperaturas em $ervico em comparacio
com juntas soldadas. As interfaces também oferecem boa resisténcia 3 corrosdo, oxidagdo, e
resisténcia & radiagdo em altas temperaturas. Outra caracteristica das junges obtidas por difusio
€ que ocorre uma distor¢io ou deformacdo minimas, resultando em um controle dimensional
preciso. Este fator € particularmente importante na fabricacio de componentes mecanicos onde a
planicidade e as tolerancias dimensionais sio aspectos decisivos para o desempenho do conjunto
[48].

A junc@o no estado sélido pode também ser usada para avaliar 0 mecanismo de formacdo
de interfaces em sistemas cerimicas/metais, antes da fabricacdo de compostos ou revestimentos.
Para se produzir com sucesso um composito cerdmica - metal, ou revestir um substrato de metal
com um filme cerdmico, é importante entender como a cerdmica interage com o metal,

especialmente no aspecto de formag3o de interfaces.

Dentre as desvantagens, a juncio direta é um processo de producio limitada. Em adi¢do, o
ndo ajustamento dos CETs dos materiais a serem unidos pode resultar em dreas de elevada
concentra¢do de tensdes mecanicas. Para minimizar este problema, geometrias que favorecem o
desenvolvimento de concentracdes de altos esforgos, como as que apresentam cantos vivos ou

pequenos raios de concordancia, tém que ser evitadas, ou emprega-se intercamadas que reduzem

as diferengas entre CETs dos materiais a serem unidos.
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2 5 - Estabelecimento de interfaces de ceramicas - metais

A forca motriz para a formac@o das interfaces nas juncdes obtidas no estado sélido, € a
reducio da energia da superficie, que ocorre quando um contato {ntimo entre o metal e 2 cerdmica
¢ alcancado. Esta energia trocada por unidade de drea (AG) é expressa pela equacdo de Young -

Dupré [49]:

AG =Y +Ye - Yom (2.3)

onde Ym € Y 30 as energias da superficie do metal e da cerimica respectivamente, € Yem € @
energia interfacial da cerfimica - metal. Se uma ligacdo fisica ocorre, isto €, nenhuma reagio
quimica acontece, AG é igual ao trabalho de aderéncia (Wad), que corresponde a energia
necesséria para separar uma unidade de édrea da interface em duas superficies originais [50].

Substituindo Wad por AG na equagdo (2.3) e rearranjando os termos, tem-se:

Yem = Ym+ Ve - Waa (24)

A equacdo (2.4) mostra que a energia interfacial da cerdmica - metal, Yem, diminui conforme
W,q aumenta, o que facilita a ligagdo. No entanto, em sistemas com alto W g4, forma-se interfaces
resistentes entre o metal e a cerdmica. Esta tendéncia estd ilustrada na Figura 2.4 para diferentes

sistemas ceramica - metal [50].

Existem duas formas de se calcular 0 Wy, dependendo do sistema cerdmica-metal. Se

existir fusdo na interface cerdmica-metal, 0 Wy € através da equagao:
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Figura 2.4 Correlacéo entre Wa/aderéncia e Yy, para diversos conjuntos de materiais [50].

Wad =Y (1 +cos 6) (2.5)

onde 6 € o 4ngulo de contato entre o metal ¢ a ceramica, que pode ser medido por experimentos
de angulo de molhamento [26], e os valores de Ym para a maioria dos metais podem ser
encontrados na literatura. Por outro lado, se o sistema cerdmica-metal € um sistema sélido-sélido,
o valor de Waq pode ser estimado pela medida do angulo ¢, que estd associado as falhas

residuais nas interfaces de juntas [51]. Se a interface rompe de forma quebradica, ¢ pode ser

medido usando um microscépio de forca atdmica e W4 € entdo obtido através de:

Wad = Y (1- cos 9) 2.6
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Outra importante conseqiiéncia da equaggo (2.3) € que uma interface estdvel requer um AG
positivo (ou Wag ). Para um certo nimero de sistemas de ceramicas - metais, W4 varia com a
temperatura, determinando assim uma temperatura minima para se alcancar a ligacao [49]. As
reacdes quimicas, quando presentes, diminuem a energia livre do sistema, melhorando a
resisténcia da ligagdo [52]. Os valores de Yo sdo dificeis de calcular e estdao disponiveis na
literatura somente para alguns poucos sistemas so6lido - sélido, a maioria deles envolvendo Al,Os.
Na tabela 4 pode-se ver que, em geral, 0s valores de Ve para sistemas alumina - metal tendem 2
aumentar com a energia coesiva do metal, que esta diretamente relacionada com sua temperatura
de fusio. Em outras palavras, quanto mais alto o ponto de fusdo do metal (Ty), mais alta € a

energia necessdria para se estabelecer uma interface com o substrato ceramico.

Tabela 2.4 — Energia Interfacial de Sistemas Sélido — Sélido (Al,O3 — Metais) [50].

Sistema Yem (MJ/mz) / temperatura Tm (°C)
da juncio (°C)
Al,O3 - Ag 1570 /700 962
Al,O3 - Au 1800 /1000 1064
Al,03 - Cu 2210/ 850 1085
Al;O3 - Ni 1730 /1002 1455
Al,O3 - Fe 2200/ 1000 1538

2 6 - Modelamento de uma Jung&o no Estado Solido

Uma jungdo por difusdo no estado solido ocorre quando mecanismos de transferéncia de
massa agem para fechar as fendas ou vazios, formados sobre a superficie de contato entre a

ceramica e o metal, como mostrado na Figura 2.5.
Virios modelos tm sido propostos para se explicar como ocorre a jungao por difusdo. Cada

modelo estd baseado em uma representagéo distinta da rugosidade da superficie e dos diferentes

estdgios e mecanismos de jungdo. No modelo atualmente aceito [53], o contato entre as
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superficies do metal e da cerdmica formam uma interface com uma rede de vazios (void

network), aproximando-se de uma secdo transversal eliptica. O fechamento dos vazios ocorre
pela acdo simultanea de diferentes mecanismos de difusio de massa. O perfil eliptico € uma
representacdo simples e aceitivel do complexo das geometrias das fendas ou vazios observados
em sisternas reais. A geometria da fenda é um aspecto importante do modelamento teérico ,

porque determina a contribui¢do de diferentes mecanismos de difusio para a juncdo. Ao se

Area Inicial de Contato

Aplicacdo de carga +

METAL

1 ]
N’

N

CERAMICA '\

Estdgios Intermedidrio de Ligacio +

Interface Final +

Figura 2.5 Transporte de massa pelos mecanismos de difusio fecham os vazios da interface
cerdmica - metal resultando em ligacio.
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assumir uma geometria de fenda eliptica, por exemplo, estd implicito que o mecanismo
dominante de difusdo muda dependendo do aspecto instantaneo da fenda: de fontes superficiais a
fontes interfaciais, este aspecto se aproxima de uma unidade e vice - versa. Os mecanismos
responsaveis pela jungdo incluem deformacio pléstica, deslizamento e processos de transporte de
massa. O modelo atualmente aceito é o de Hill e Wallach [53], cujo principio estd ilustrado na
Figura 2.6 [44]. Segundo os autores, o modelo calcula a taxa de diminuicdo do volume de um
vazio referente a cada um dos mecanismos. Esta taxa € expressa em termos do crescimento da
srea de ligacdo e das dimensdes do vazio. Os mecanismos 1, 2 e 3 tendem a alterar a geometria
de eliptica para cilindrica e cessam quando este formato for atingido. Os demais mecanismos

tendem a manter o formato eliptico. Uma descrigo detalhada desses mecanismos € dada a seguir.

Esses mecanismos podem ser geralmente classificados em a) deformagdo plastica, b)

difusao de fontes superficiais, c) interfaces as regides de estricgdo, e d) Lei potencial da fluéncia.

a) Mecanismo 1 - Deformacédo pléstica inicial

O contato inicial entre metal e a cerdmica ocorre dentro de uma area com rugosidade tipica
(Figura 2.6a). A carga aplicada sobre as juntas causa deformagdo plastica aumentando a area
inicial de contato dos entalhes naturais da rugosidade superficial. A deformagdo plastica ocorre
principalmente no metal, como uma conseqiiéncia da rapida perda de resisténcia em elevadas
temperaturas. A drea inicial de contato cresce até que a carga aplicada possa ser suportada, isto é,
a tensdo local cai abaixo da resisténcia 2 flexdo do metal [44]. A ligagdo ocorre quando o esforgo
cortante (cisalhamento) local no metal, alcanca o valor mdaximo requerido para ocorrer
escoamento. Seguindo essa deformag@o pléstica, a difusdo ¢ a fluéncia também acontecem. Estes
sdo estagios que dependem do tempo, € um ou mais de seis mecanismos de difusdo e fluéncia

podem contribuir com a ligacdo [53].
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Figura 2.6 Representacdo esquematica da fonte e do movimento de material durante a unido por
difusdo [44].

b) Mecanismos 2 a 4 - Difusdo de uma superficie i regides de estriccdo

Os mecanismos de 2 a 4 sdo ativados pela mudanga no potencial quimico que acompanha

qualquer mudanga na curvatura de uma fenda ou vazio.

A matéria difunde na direcdo da curvatura aumentada, isto €, para a estric¢do da fenda
(Figura 2.6a). Como resultado, segbes transversais elipticas mudam para circulares. Quando o
aspecto proporcional das fendas se aproxima de 1 (secfo transversal circular), as taxas de difusio
dos mecanismos 2 a 4 tendem a zero. Cada mecanismo é governado por um coeficiente de
difusdo adequado: para a difusdo superficial (mecanismo 2), a geometria assumida € uma camada
fina de superficie, e o coeficiente de difusio relevante € o da difusio superficial; para a difusio
de volume (mecanismo 3), a matéria € transportada através da rea da estric¢do, e portanto, o

coeficiente de difusdo € o mesmo do volume de difusio. Para os modos de evaporacdo e
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condensacio (mecanismo 4), a taxa de transferéncia de massa € governada pela pressdao de vapor

[4].

¢) Mecanismos 5 e 6 - Difusgo das interfaces para as regides de estriccdo

A taxa de difusio de fontes interfaciais é determinada pelo gradiente de potencial quimico
ao longo da interface de ligacdo, que depende do campo de acdo da estricgdo da fenda e da
pressdo aplicada [33]. Embora os mecanismos 5 e 6 tenham a mesma fonte interfacial, as rotas de
transferéncia de material sdo diferentes (Figura 2.6b ). Considerando a interface como sendo um
angulo elevado na fronteira dos graos, o mecanismo 5 transfere matéria ao longo de uma fina
camada na fronteira. O coeficiente para difusdo de fronteira seria, contudo, aplicavel. Na regido
central, que esté associada ao mecanismo 6, deve-se aplicar o coeficiente de difusdo considerando

o volume da difus3o.

d) Mecanismo 7- Lei Potencial de Fluéncia.

A juncdo por difusdo € geralmente realizada em altas temperaturas por um periodo
relativamente curto. Embora o grande deslizamento seja indesejavel por causar distorcdes na
amostra, um pequeno deslizamento com rugosidades pode contribuir para o fechamento das
fendas [53]. O mecanismo Lei potencial de fluéncia é modelado como um processo de dois
estagios. No primeiro estdgio ocorre uma mudanca na altura da fenda, isto €, um vazio eliptico
cresce em condi¢des de deformagdio plana sob o Lei potencial de fluéncia. O segundo estagio

consiste em preencher a fenda com o material deslocado da 4rea de contato vizinha (figura 2.6¢)

[4].

A érea total de ligacdo é calculada baseando-se na suposicdo de que a contribuicgo de cada
mecanismo de difusdo pode ser adicionado linearmente. O maior problema nos calculos provém
da falta de valores representativos de coeficientes de difusdo, de energias de ativagdo e constantes
de deslizamentos. Tais dados ndo estdo prontamente disponiveis particularmente para ceramicas,

Jimitando a aplicagdo prética do modelo para alguns sistemas.
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2.6 - Influéncia de parametros experimentais nas juntas.

Os parametros experimentais que afetam jungdes no estado sélido sdo temperatura, tempo,

pressao e, em alguns casos, o ambiente [54]. Suas influéncias nas propriedades finais da interface

estao discutidas a seguir.
2.6.1 - Temperatura

A temperatura € o pardmetro mais importante de uma jung¢@o no estado sélido, por controlar
a cinética dos processos termicamente ativados envolvidos em juncdes difusas. Nas juncdes que
ocorrem em altas temperaturas, a mobilidade atdmica aumenta e auxilia os movimentos de
deslocamento dos dtomos através da interface [50]. Na verdade, todos mecanismos de difusio 530
sensiveis a temperatura. A temperatura requerida para se obter uma resisténcia suficiente da junta

estd geralmente entre 0,5Ty e 0,9Ty;, onde Ty é o ponto de fusdo absoluto do metal base [44].
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Figura 2.7 — Limite de resisténcia de juntas Al,O3;-Nb como fun¢do da temperatura de ligacso
[50].
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Um compromisso tem que ser estabelecido para assegurar a formagdo de uma interface
confidvel com um esforco residual minimo. A concentragio de esforcos aumenta com o aumento
da temperatura de ligagdo, para cada sistema cerdmica - metal existe um valor 6timo de
temperatura que maximiza a resisténcia da interface. De certa forma, aumentando-se a
temperatura de ligagdo, controla-se o tempo para prevenir o desenvolvimento de produtos de
reaces danosos em sistemas reativos. Um exemplo da dependéncia da resisténcia de ligagbes em
funcdio da temperatura € dado por juntas de Al,O3-Nb como pode ser visto na Figura 2.7.
Juntamente com o aumento da resisténcia para juntas de Al,03-Nb, em temperaturas de até 1550
°C, foi constatado um aumento do fracionamento das superficies ligadas. A perda de resisténcia
acima de 1550 °C foi resultado da formagfio de uma zona de reacdo espessa (2 20 um), danosa
para a resisténcia das juntas [50]. Para um dado valor de pressdo e tempo, uma temperatura
minima é normalmente necessaria para se alcancar uma ligagdo completa, como pode ser visto
para o sistema AlO3-Pt (Figura 2.8a). Essa temperatura minima aumenta com o ponto de fusdo

Ty do metal base e com o ponto de fusdo do metal de intercamada da junta, como mostrado na
Figura 2.8 b [50].

2.6.2 - Carga

As pressBes uniaxiais representativas usadas em prensagem para a consolidagdo dos
materiais cerdmicos com os metais variam de 1 2 100 MPa. Esses valores sdo tipicamente uma
fracdo da resisténcia 2 flexdo a temperatura ambiente, evitando assim, uma deformacédo
macroscopica do componente [44]. A funcdo da pressdo na ligagdo ndo estd limitada somente ao
estabelecimento do contato entre os materiais, mas também, promover um “pequeno
deslizamento”. A pressdo é também responsavel por quebrar o filme 6xido estével presente na

superficie da maioria das ceramicas, expondo o material a interagdo com o componente da junta.
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2 6.3 - Rugosidade superficial

A presenca da rugosidade nas superficies de ligagdo, limita a irea total de contato entre o
metal e a cerAmica dos 6xido livre existentes, provocando 0 nao caldeamento de fendas largas
[50]. As fendas interfaciais sdo danosas 2 resisténcia da junta, pois elas agem como locais de
iniciacio de uma fratura. Contudo, é necessario polir as superficies de ligacdo antes de uni-las,
melhorando a 4rea inicial de contato entre o metal e 0 ceramico, € prevenindo a formacao de
grandes fendas. No entanto, algumas regides nao consolidadas, ainda sdo provaveis de
permanecerem na interface, especialmente perto das superficies [3]. As regides nao unidas vém a
ser um fator enfraquecedor ao ponto de criar entalhes na interface. Ndo somente a resisténcia
média da junta diminui, mas também a resisténcia local torna-se dependente da posicdo do

defeito.

Grandes variacdes de resisténcia mecénica tém sido observadas comparando diferentes

posicoes de interfaces, como pode ser visto na Figura 2.9 para jungdes de SizNa-Fe-SisNa.
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Figura 2.9 - Resisténcia mecanica de SisN4-Fe-SizNg em diferentes posicdes da junta [3].



A resisténcia das juntas Sis Ny-Fe-Siz Ny alcancou 500 MPa no centro da junta. Préximo as
interfaces, a resisténcia diminui drasticamente para 10% daquele valor. As ligacdes limitadas nas
fronteiras das juntas ocorrem por vérias razdes. Uma delas € a curvatura da interface. O
fechamento mecanico das superficies de ligagdo inevitavelmente remove um volume extra de
material da regifio da fronteira, provocando a curvatura. Outra causa € a heterogeneidade na
deformacio da camada do metal abaixo da carga aplicada [3]. A Figura 2.9 mostra a distribuicdo
da carga numa amostra do tipo sanduiche, representando a perda da tensdo de contato perto das
bordas do corpo de prova [50]. Outra possibilidade ocorre em sistemas reativos onde gés é
liberado: a reac@o na parte externa da Jjunta pode ser promovida por uma evacuacio continua de

gases, causando um desgaste excessivo na fronteira do material cermico.

2.6.4 — Ambiente

A Jungdo por difusdo é geralmente realizada a vacuo ou na presenca de um gas com baixa
concentrag@o de oxigénio, como por exemplo, argbnio (Ar) ou nitrogénio (N;). Embora a pressio
de ligacdo seja geralmente suficiente para quebrar a camada de 6xido protetora do material
cerdmico, a recuperacdo dessa camada de 6xido protetora pode ocorrer rapidamente se a pressao
parcial de oxigénio for suficientemente alta [44]. Se um dos produtos da reacdo for um gds, como
o Ny em sistemas Si3 Ny - metal, a atmosfera pode afetar o equilibrio termodinamico do sistema e
a cinética da reag@o. Em alguns casos, aumentando-se a pressao parcial de N no ambiente, pode
se promover a formagdo de nitretos metilicos, uma situac@o nao observada quando a ligacdo é

realizada sob vacuo.

2.7 - A Formagao da Interface Metal/Ceramica

Neste item, sobre a formacdo da interface metal/ceramica, sio apresentadas as teorias mais
recentes citadas na literatura e os mecanismos envolvidos no processo de ligacdo que se

desenvolvemn durante o processo de soldagem por difusdo no estado sélido.
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2.7.1 - O Mecanismo de Formacéo da Ligagdo na Soldagem por Pressao

Atualmente, vérias hip6teses tentam explicar como a ligagdo ocorre no estado s6lido, mas
ainda hoje ndo ha consenso sobre os resultados dessas diversas teorias. Uma delas € a hipdtese
do filme [54]. De acordo com esta hipGtese, todos os metais e ligas possuem um propriedade
natural de “agarramento”, quando superficies limpas estdo sao mantidas préximas, dentro da
faixa das forcas interatdmicas. As diferencas de molhabilidade observadas entre VAarios metais €
ligas sdo explicadas pela presenca de filmes superficiais, sendo que os filmes formados pelos
6xidos dificultam a unido entre as superficies, cujas caracteristicas costumam ser: elevada
dureza, fragilidade, mas alguns se apresentam viscosos ou plasticos. Quando os metais a serem
unidos sdo submetidos & deformagio pléstica a frio, os filmes duros e frageis sdo quebrados e
expdem as camadas de metal livres de Oxidos que, mantidas juntas dentro da faixa das
interacdes atdmicas, formam ligacbes bastante resistentes. Se pelo menos um dos componentes
apresentar um filme de Oxido plastico em sua superficie, a deformacdo plastica provocard o
espalhamento deste filme na interface e ndo ocorrera ligacdo entre as partes. Em alguns padrdes

de deformacio, entretanto, o filme de 6xidos tem um prioridade menor.

A hipétese de recristalizagdo [55] enfatiza a recristalizagdo como o principal fator na
formacdo da ligagdo. De acordo com esta hipétese, a deformacdo e o endurecimento por
deformacdo que acompanha, em conjunto com a exposi¢ao as temperaturas relativamente altas
na interface, provoca o movimento dos dtomos do reticulo cristalino e de seus contornos para
outros sitios, em grios comuns a ambas as pegas que se juntardo, resultando na formacdo da
ligacdo entre os materiais. Entretanto, os autores desta teoria ndo apresentam provas

convincentes destas afirmacdes.

De acordo com a hipdtese da energia, [56], para que ocorra a soldagem por difusdo, os
stomos do metal a serem soldados devem apresentar, uma energia limite de aderéncia ou
agarramento. Nesta energia, a orientagéo da ligacdio atdmica ndo é maior que um fator atémico,
comecando assim, a ocorrer ligagdes metalicas entre 0s atomos superficiais e a interface entre as
duas partes desaparecem. A combinagdo da deformacfo pldstica necessdria para iniciar o

agarramento diminui na proporgédo do aumento da energia dos dtomos dos metais. Em outras
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palavras, o aquecimento ou a deformac@o pldstica que aumenta a energia dos dtomos, pode
trazer os atomos préximos & condicio necessaria para iniciar a ades3o. Na opinido de A.P.
Semenov [57], o processo de agarramento entre os metais nio € um processo de difusdo. Em
temperaturas elevadas, entretanto, o processo de difusio & facilitado pelo agarramento mecénico
das interfaces dentro da zona de contato. A hipétese de energia falha em explicar que

propriedades dos metais em soldagem sdo as responséveis pelo grau de agarramento.

Na hipdtese das dicordancias, proposta por J. Friedel, E. 1. Astrov e outros autores [58], a
juncd@o por deformagcdo pléstica causa discordanicas que se¢ movem na interface. Deste modo,
elas quebram os filmes de 6xidos presentes e produzem desniveis entre as distincias
interatdmicas. Na opinido de alguns autores, [58 e 59], a emergéncia das discordincias nas
superficies de contato, diminui a resisténcia 2 deformacdo plastica e auxilia na unidio entre os
metais. Outros autores [60 e 61] acreditam que a emergéncia das discordincias aumenta o
nimero de pontos altos e baixos na superficie, promovendo uma maior deformacio plastica nas
superficies de contato do que no centro do material. Desta maneira, 0 agarramento ou a
formag@o da ligagdo € um resultado de escoamento plastico do metal dentro da zona de contato.

Os autores desta teoria argumentam que o agarramento também pode ser acompanhado por

processos de difusdo.

Na hipdtese dos elétrons, estudada por G. V. Samsonov et al. [62], o agarramento
superficial resulta da formacdo de um configuracdo estivel dos elétrons dos 4tomos dos metais
que estdao em contato. Se a configuracio eletrdnica dos metais que estao sendo ligados apresenta
um elevado peso estatistico, sua aderéncia é consideravelmente pobre. O autor demonstra que o
conhecimento da configuracio eletrdnica dos metais e 4tomos elementares nos compostos

quimicos, favorece o discernimento sobre sua soldabilidade, molhabilidade, processos de

difusao, etc.

De acordo com a hipdtese da difusdo [63], a formagdo de ligacSes efetivas entre as
superficies em contato, depende da interdifusio dos &tomos do interior dos materiais
envolvidos. A nivel atdmico, as superficies dos materiais apresentam vacancias que podem

capturar 4tomos que se movem nas suas vizinhangas atdmicas. Um dtomo livre apresenta um
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excesso de energia se comparado com &tomos de um sistema homogéneo, e ocorrendo o
movimento atomo/vacincia, ocorre um liberagdo de energia. Estas unides expontaneas podem
ser observadas, por exemplo, no interior de um liquido homogéneo. Mas nos s6lidos, este
quadro € diferente, e neste caso, uma quantidade substancial de energia adicional deve ser
fornecida ao sistema, além da utilizacio de técnicas adequadas para manter os dtomos das

superficies que se ligardo, muito proximos.

Existem muitas outras hipéteses que ndo serfio apresentadas neste trabalho porque sdo

pouco comuns e ndo foram identificados muitos trabalhos sobre estes outros temas.

2.8 - O Comportamento Mecénico da Juntas Ceramica-Metal.

Uma descricdo detalhado do comportamento mecanico de uma junta ceramica-metal, requer
a determinac@o de sua resisténcia com a distribui¢do dos esforgos térmicos residuais. Este iem
revisa os aspectos bésicos envolvidos na avaliagdo da resisténcia mecénica e dos esforgos

residuais, especialmente para o caso de juntas obtidas por prensagem a quente.

2 8.1 — Resisténcia Mecénica

As propriedades mecanicas das juntas obtidas sob pressdo a quente, dependem das
propriedades dos materiais ligantes (CET, moddulo de elasticidade), geometria da junta e das
condicdes de ligagdo. Uma junta mecanica confidvel nio é somente uma junta forte, mas também
uma junta caracterizada por pequena dispersdo de forgas. A dispersdo de forgas € causada
principalmente pela presenca de imperfei¢des interfaciais e a ocorréncia de uma ligagdo
quebradica. A Figura 2.10 mostra esquematicamente alguns dos defeitos interfaciais comuns
resultantes da ligacdo por difusfo. Dentro das deformidades interfaciais mais comuns, partes nao
ligadas ou fracamente ligadas resultam em uma dispersao substancial e na reducdo da resisténcia
média da junta. Além disso, se uma camada de reagdo € excessivamente espessa, € muito

provével que possa ocorrer trincas, enfraquecendo a junta [3].
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Figura 2.10 - Representac@o esquemadtica das imperfei¢des normalmente encontradas nas
interfaces metal — cerdmica, obtidas por difusio [3]

Muitas aproximacdes tem sido utilizadas para medir a resisténcia das juntas. Os métodos
mais comuns s80 0s ensaios de tracdo, flexio e de cisalhamento. O esquema destes ensaios estio
ilustrados na Figura 2.11. Os ensaios de tragfo, Figura 2.11.a, sdo geralmente realizados em
corpos de prova de jun¢do dupla, ou seja cerdmica — metal - ceramica, a0 passo que flexdo em 3
pontos pode ser utilizada em jungdes simples ou duplas, como mostram as Figuras 2.11.c e

2.11.d. Outra possibilidade, sio os ensaios de cisalhamento, Figura 2.11.b, podendo ser

realizados em jungdes simples como conseqiiéncia de sua geometria propria.
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A caracterizacio da resisténcia interfacial por ensaios de tragdo ou de cisalhamento,
apresenta uma série de limitagdes. A primeira esta relacionada com a variedade de técnicas
utilizadas por diferentes grupos de pesquisa, tornando assim dificil de se estabelecer uma
comparacio mutua de resultados. Viérias tentativas de se calcular fatores de transferibilidade de
um tipo de ensaio para outro tem sido testadas, mas nao apresentaram o sucesso esperado. Numa

destas tentativa, ensaio de flexdo em 3 pontos e de tracdo, foram comparados , utilizando juntas

» <= )
b) ©)
[ ]
CERAMICA
METAL
d)

Figura 2.11 - Esquemas dos ensaios mecanicos realizdveis em juntas metal cerdmica: a) tragio; b)
cisalhamento; ¢)flexdo em juntas simples; d) flexdo em junta composta [1,26].
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do tipo Invar — SisNy — Al [64]. A resisténcia a flexdo da junta foi prevista para ser 1,7 vezes a
resisténcia a tragdo, enquanto que experimentalmente, foi obtido um fator 2,5. Tal discrepancia
foi atribuida a diferenca entre as distribuicdes de esforcos calculados e observados, e em

diferentes contribuicbes da deformagio pléstica aos valores da tensio de tracdo e flex3o.

Diferencas e similaridades s3o esperadas quando flexdo em 3 e 4 pontos s3o comparadas. O
ensaio de cisalhamento proporciona uma forma alternativa de se avaliar a resisténcia mecénica
das interfaces. Para este tipo de ensaio, as amostras sio de fici] producdo mas os resultados sio
geralmente menores do que os obtidos em ensaios de tragao e flexd@o. Os ensaios de tracio, flexdo
¢ cisalhamento promovem a carga na qual a junta rompe. A fratura € causada pela propagacio da
trinca induzida na maioria das bolhas de ar dentro da interface 1i gada. A carga de fratura € funcio
da intensidade do esfor¢o nas bolhas de ar e da resisténcia de propagacdo das fissuras na

interface. Contudo, se a fissura desvia da linha da interface, a fratura se torna func¢fo da superficie

METAL

CERAMICA

Figura 2.12 — Corpo de prova cerimica — metal — cerdmica pré-entalhado utilizado em

ensaio de flexdo em 3 pontos [16].
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da fissura, limitando-se a exatidio da medida da ligacdo inerente da interface. Para se
restringir 2 trajetéria da fissura na linha da interface, as juntas entalhadas ou pré fissuradas podem
ser ou nio utilizadas nos ensaios de flexdo em 3 pontos. A Figura 2.12 ilustra a geometria de um

corpo de prova ceramico — metal cerdmico entalhado entre o metal e uma das camadas ceramicas

[16].

Neste trabalho a opgdo foi trabalhar com corpos de prova sem o entalhe, haja visto as
pequenas dimensdes dos corpos de prova e também devido a utilizacdo da liga metalica AlSil2,
de elevada dutilidade, ser de pequena espessura, inviabilizando a execugéo do entalhe com a

exatiddo necesséria.

As interfaces cerdmica — metal podem fraturar de uma forma dictil ou frégil, dependendo
dos materiais ligantes e do tipo da interface. Se uma zona de reago estd presente, as propriedades

mecanicas também influenciam no modo de fratura.

Metal .
@ ® © Metal
f Cerédmica f Cerdmica
Varios Trinca
{:j Zona Flastica
7 Metal Metal
b} ; @
Cxooe, —
Zona de Reagio (RZ) fk// RZ)
Cerdmica Cerimica

Figura 2.13 — Mecanismos de fratura de interfaces ceramica — metal: (a) e (b) representam fratura
diictil; (c) e (d) fratura fragil [51].
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Somente um pequeno nimero de sistemas fraturam de forma diefil. Como exemplos,
podem ser citados o sistema AlxOjz — Al (ndo reativo), utilizado neste trabalho e Al,O3; — Al/Mg
(reativo) [51]. A fratura dictil ocorre por nucleagdo e coalescéncia dos vazios, causados por
escoamento plastico do metal na regido adjacente a interface, como mostra a Figura 2.13a. A
maioria das combinacOes cerimica — metal fraturam de modo fragil. Como exemplos de sistemas
nio reativos, pode-se citar Al,O; — Nb, Al,O3 — Pt e SiO; — Cu, 0s quais se quebram de modo
fragil, ao passo que o sistema SiC — Ni é um sistema reativo e que fratura da mesma maneira. As
fraturas frageis diferem das fraturas didcteis no sentido em que nenhum metal fica junto a
cerdmica, indicando que a fissura se propaga na interface plana por ruptura da ligag@o (Figura
2.13.c). Contudo, se a junta unida consiste de um metal dictil e por uma cerdmica quebradica, o
comportamento da fratura se torna sensivel ao sinal do angulo de fase y; conforme ilustrado na

Figura 2.14.

Tk’ b. Tk‘

Mietal Metal

..___-) Ceramica b

Ceramica

! I

Figura 2.14 — Modos de fraturas interfaciais para conjunto metal dictil - ceramica fragil, como
funcdo do angulo de fase y. a) w< 0;b) ¥>0[16].

O angulo de fase ¥ € um parametro que relaciona a geometria da junta com a trajetoria da

fissura [16]. No caso de dois sélidos quebradicos, y € dado por:

w=tg ™ (ki/kn) 2.7,
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onde k; e ky sdo os fatores de intensidade de tensdo do modo I e do modo 11, como

mostrado na Figura 2.15.

~ Figura 2.15 — Representagao esquematica dos modos a) I e b) II dos fatores de intensidade de
tensdo [14].

Para = 0 para o carregamento do modo I e 7/2 para o modo II puro, ¥ estd diretamente
relacionado 2 fracdo de carregamento do modo II na interface fissurada [16]. Corpos de prova
com geometrias diferentes proporcionam diferentes angulos de fases, que resultam em diferentes
estados de tensdo, de acordo com a Figura 2.16. Notavelmente, se a amostra estd sujeita a
carregamento de cisalhamento (cortantes), a fissura tende a desviar da interface da ceramica,

resultando em valores menores de resisténcia interfacial [65].

Quando o angulo de fase € positivo, o passo da fissura € influenciado por sua magnitude.
A fissura se move da interface, preferencialmente para o material quebradico, conforme ¥ s€
aproxima de 70° . Por outro lado, se W é negativo, a energia de fratura do metal, comparado com a
interface, impede a propagagao da fissura para fora da interface. Neste caso, uma das duas
possibilidade ocorre dependendo da resisténcia a0 escoamento do metal dictil. Se a resisténcia ao

escoamento do metal € baixa, o ocorre uma interagao plastica das fissuras da interface, levando a
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Figura 2.16 — Estados de tensio dominantes como fungdo do 4ngulo de fase ¥ [65].

uma fratura dictil envolvendo um vazio nucleado na interface. Alternativamente, se o
metal tem uma resisténcia ao escoamento elevada, o campo de tensdes da fissura da interface

interage com vazios de ar preexistentes na cerdmica . Por causa destes vazios de ar estarem

sujeitos a um

carregamento substancial do modo II, a fissura é desviada de volta para a interface. Como

resultado, cavacos do material cerAmico permanecem juntos a superficie de fratura [16].

2.8.2 — TensoOes Residuais

A amplitude e distribui¢fo das tensdes residuais em um Junta dependem dos parimetros
como CET e o médulo de elasticidade dos materiais envolvidos. A geometria da junta, a
temperatura de ligacdo e as espessura das camadas de reagdo também contribuem de forma

decisiva. A presenca de tensdes residuais nfio somente limita a resisténcia da junta como também
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aumenta a dispersd@o da resisténcia [3]. Altas concentragdes de tensdes residuais sdo geralmente
encontradas proximas 3s interfaces e das superficies livres. No caso de amostras cilindricas, a
amplitude das tensdes aumenta com 0 didmetro da junta. Para uma geometria retangular, as

curvas das faces de ligagdo agem como pontos de alta concentracao.

]
a. Metal E
E Temperatura
]
) e -~
CETc<CETwMm da juncio
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Figura 2.17 - Tensdo residual em juntas retangulares. (a) Junta livre de tensdo na temperatura de
jungdo; (b) tensoes desenvolvidas durante o resfriamento [66].

A presenca de tensdes residuais em jungdes cerdmica — metal com geometria retangular
pode ser observadas na Figura 2.17 [66]. As tensdes residuais ndo se formam durante o
aquecimento do sistema cerdmica — metal, desde que os materiais ndo sejam comprimidos.
Contudo, sob resfriamento da temperatura de ligagdo, o material desenvolve uma menor
dimens3o lateral que a cerdmica, por causa de seu maior CET. Como resultado, surgem esforcos
de tensdo na direcdo paralela da interface (plano o) , especialmente perto do lado cerimico .

Para neutralizar este efeito, origina-se nas vizinhancas no plano da interface, no lado da ceramica,
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esforcos compressivos. Pelas margens da junta sdo formados também esforcos elevados,
especialmente na direcdo perpendicular a interface (componente normal ©,). Nesta regido
também ocorrem elevadas tensdes de cisalhamento (Txz). Além disso, uma m4a combinacio do
modo eldstico dos materiais de ligacdo contribui para a formacdo de esforcos de tensdo nas
margens, aumentando a propensido 2 fratura. No entanto, uma contribui¢o substancial modo II
para uma falha nas margens é esperada em todas as situagdes [16]. Os vetores das tensdes

principais, G € Gz, sdo obtidos das medidas de Oy, Gz € Tx,, de acordo com a seguinte relagdo:

l—cﬂ

o)
| =172 (0 + 0) 217204 - 6,2 + 4 1,272 2.8
L G2 .I
i 800
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Figura 2.18 - Distribui¢o de tensdes 0, e &, em amostras de juntas Si3Niq —~ SM50 [67].

A Figura 2.18 mostra um exemplo de uma distribuicdo tipica de tensdes o; € G, com
func¢@o da posicdo relativa e da orientacdo com respeito a interface. Os esforcos foram estimados
usando andlise Métodos de Elementos Finitos (MEF) em juntas de aco inoxidével — SizN, —

SMso. A temperatura da operacdo foi mantida a 700 ° C [67].
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De acordo com a Figura 2.18.a, ©; alcanca seu méximo na margem da amostra, onde a
cerAmica estd sujeita a maiores esforgos de tragdo. O componente G ¢ fortemente compressivo
no lado da parte da cerdmica pela linha formada da ligagéo (Figura 2.18.b). Consequentemente, a
posi¢io de onde Gy alcanga seu maximo, determina a mais provavel ligagdo do inicio da fratura, e
a direcdio da propagacdo da trinca € governada por ¢, [67]. Contudo, € importante minimizar
Gimsx Para se inibir o inicio da trinca, melhorando a resisténcia média da junta e reduzindo a
dispersdo. Varios métodos t€m sido estudados para alcancar este objetivo, tais como o uso de

intercamadas e a otimizagdo da geometria da junta [67].

Uma das técnicas utilizadas para minimizar a mé combinagdo dos CET entre as ceramicas €
os metais, é a utilizagio de intercamadas, reduzindo assim a amplitude das tensdes residuais. Um
dos refinamentos desta técnmica € a chamada “ou gradual”, onde um nimero de camadas
amortecedoras sio inseridas entre o metal e a cerdmica, conforme mostra a Figura 2.19. Através

do controle da composicdo de cada camada, € possivel ajustar 0s CETs individuais de forma que

onde, Ole< 011< Olp < 03 < Ol

Figura 2.19 — Técnica de “gradiente o © utilizada para reduzir as diferencas entre os coeficientes
de expansdo térmica entre os metais e ceramicas [26].
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fiquem mais préximos [26]. Embora esta combinagdo possa ser facilmente produzida em
equipamentos de pressdo i quente, um grande nimero de acamadas é necessirio e seus
comportamento de expansio térmica devem ser bem entendidos. Outra possibilidade € o uso de
uma intercamada metédlica com CET mais proximo a da cerimica, e uma resisténcia ao
escoamento relativamente baixa além de alta ductilidade. Nesta situagdo, metais como o alumfnio
(AD), cobre (Cu ) e niébio (Nb) sdo bons candidatos, ao contrario dos metais refratarios com é o

caso do molibdénio (Mo) e tungsténio (W).

metal metal

metal

a. b. c.

G 1max. = 0,7 O orig . O 1 mix. = 0,85 G orig. G1 mix. = 0,6 O orig,

Figura 2.20 - Efeito da geometria da junta em Gjnsx. (a) Junta dupla; (b) e (c) mudanca no eixo
neutro de momento. Os valores de Gy, sdo comparéveis aos valores de juntas simples com
interfaces retas (Gianer) [67].

A geometria da amostra pode também ser otimizada para reduzir a formagdo de esforcos
residuais. O efeito da geometria muda em Gy, como mostrado na Figura 2.20. Inserindo o metal
entre substratos cerdmicos, reduz-se Gy de 30% ( ver a Figura 2.20. a). Se uma intercamada

cerdmica € inserida entre os substratos de metais, Gimax aumenta de 35 % de seu valor original.

Outra possibilidade é mudar o eixo neutro da flexdo , que afeta o aumento da flexdo . Na
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geometria ilustrada na Figura 2.20.b, G1msx diminui de 15 % e na Figura 2.20.c de 40 %. Quando
os substratos da cerdmica e do metal sdo reversos (Figura 2.20. ¢), O1max aumenta de 13 % do seu

valor inicial porque Cimix €std longe de sua linha de ligacdo, aumentando o momento fletor [67].

Virios métodos podem ser utilizados para avaliar a distribuicdo das tensdes residuais em
juntas ceramica — metal. As técnicas mais comuns sdo métodos de elementos finitos (MEF),
difracdo de raios X (XRD) e difragdo de neutrons. O MEF ¢ um aproximag@o numeérica onde as
propriedades dos materiais envolvidos sio usadas ao longo das condigdes da ligacdo, para se

obter um mapa computadorizado da distribui¢ao dos esfor¢os na junta.

A desvantagem desta técnica € que ela ndo leva em consideracio o efeito da camada de
reacdo e as propriedades dos produtos de reacdo nos produtos finais. A espessura ¢ a natureza das
zonas de reacdo podem afetar drasticamente a distribuicio de tensdes residuais e assim a

resisténcia mecénica da junta.

As técnicas de difracdo também sdo empregadas para avaliar as tensoes residuais. Elas séo
baseadas nas mudancas de posicdo dos picos de difragdo como resultado da deformacéo.
Combinando as medidas de deformago com as propriedades da cerdmica e do metal, é possivel
calcular os esforcos pelos quais o material esta exposto. XRD é uma técnica ndo destrutiva mais
popular do que a difragdo de neutrons, devido a sua disponibilidade de equipamento. Contudo,
uma séria limitacdo resulta da pequena penetragdo dos raios X, que restringe a andlise de esfor¢os
a superficie do material. Difragdo de neutrons ¢ também um método ndo destrutivo usado para
medir tensoes residuais em materiais de engenharia. A técnica ¢ similar a XRD, mas os neutrons
apresentam maior poder de penetragdo do que os raios X, tornando possivel a determinacdo da

maioria das propriedades, mais do que efeitos superficiais [68].
Apesar da citacdo do método experimental de estimar o nivel de tensdes envolvidos nas

juntas obtidas por difusdo, neste trabalho ndo se utilizou difragdo de neutrons devido a

indisponibilidade de equipamento.
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2.9 — Ensaios Mecénicos

Baseando-se nas consideragdes feitas anteriormente sobre as diversas possibilidades de
utilizagdo de diversos metodos para Caracterizacdo mecénica da juncio alumina — liga Al,
principalmente levando-se em conta a fabricagcdo dos corpo de prova e execugdo dos ensaios,

decidiu-se trabalhar com a caracterizagdo mecanica através do ensaio de flexio em quatro pontos.

2.9.1 — Ensaios de Flexao

O ensaio de flexdo consiste na aplicacdo de uma carga P crescente num corpo de prova
especifico, em um ou dois pontos eqtiidistantes dos apoios, existindo assim trés ou quatro pontos
de apoio. A carga aplicada parte de um valor inicial igual a zero e aumenta lentamente até a
ruptura do corpo de prova. O valor da carga aplicada versus o deslocamento do ponto central € a
resposta do ensaio. Se no ensaio for utilizado um corpo de prova biapoiado com aplicacio de a
carga no centro da disténcia entre os apoios, ou seja, se existirem trés pontos de carga, o ensaio &
chamado de ensaio de flexdo em trés pontos, conforme mostra a Figura 2.21. Se o ensaio
consistir em uma barra biapoiada com aplicaciio de carga em dois pontos eqiiidistantes dos
apoios, assim existindo quatro pontos de carga, o ensaio serd chamado de ensaio de flexdo em
quatro pontos, conforme a Figura 2.22. Trata-se de um ensaio bastante aplicado em materiais
frageis ou de elevada dureza, como no caso de ferro fundido, agos ferramentas, acos rapidos e
cerlmicas estruturais, pois esses materiais, devido 3 baixa ductilidade, ndo permitem ou

dificultam a utiliza¢do de outros tipos de ensaios mecanicos, como por exemplo a tragdo.

P

Apolo Apoio

Figura 2.21 — Ensaio de flexdo em trés pontos.
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2.9.2 - Consideragdes sobre o ensaio.

Durante o ensaio, ocorrem esforcos normais e tangenciais na secio transversais do corpo,

gerando um complicado estado de tensdes em seu interior. Entretanto, é possivel admitir algumas

hipéteses que simplificam o problema, tais como:

corpo de prova inicialmente retilineo,
material homogéneo e isotrépico,
validade da Lei de Hooke — materiais elasticos,

consideracdo de Bernoulli - as se¢des planas permanecem planas,

existéncia de uma linha neutra no interior do corpo-de-prova, que nao sofre tensdo normal (¢ =

0); esta linha encontra-se no centro de gravidade.

P
Mesa de carga g > [ VIF 1
60
\>=
|
+ T~ 60 °
2173 a o i
. >
I

Figura 2.22 Ensaio de flexdo em quatro pontos [69].
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2.9.3 - Propriedades Mecanicas na Flex3o — Tensio Normal (0) e Médulo de Ruptura (og,)
Analisando a regido do corpo-de-prova entre o ponto A e o ponto central, conforme a
Figura. 2.23.a, observa-se que as fibras superiores 2 linha neutra sio comprimidas e as fibras
inferiores sdo tracionadas (Fig.2.23.b). A tensdo em qualquer fibra € proporcional 2 sua distincia
da linha neutra, sendo as forgas distribuidas na secdo transversal representadas por um conjunto

interno resistente que equilibra o conjugado externo (momento fletor).

Considerando-se a deformacio diferencial que ocorre nas fibras tracionadas, escreve-se a

seguinte relacio:

Adx =yry . tg (o) (2.9

onde Adx € o elemento de deformac@o, y1y € a distdncia entre a linha neutra e a superficie

inferior do corpo-de-prova e o € o 4ngulo e giro da flexdo.

Sabe-se que:

e=Al/loue=Adx/dx=0c/E (2.10)

Assim:

o=E .tg(o)/ dx. yox (2.11)

Chamando K = E . tg(o) / dx, tem-se que:

o=K. yy (2.12)

Sabendo-se que 0 momento fletor (Mf) é o momento resultante das forcas normais atuantes

na sec¢éo transversal do corpo-de-prova, conforme mostra a Figura 2.23.
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Figura 2.23 - Esboco dos esforgos no ensaio de flexdo em trés pontos.
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INesse caso:
oc=dN/.d4dS 2.13)

mas o elemento de momento (dMp) resultante do elemento de forca normal (dN) € dado pelo

produto dessa for¢a com o brago de eixo (até a linha neutra — y). Assim:
dM;=y . dN ou dMs=y. 0.dS (2.14)
Inserindo a Eq. 2.9 com y;y =y naEq. 2.10 e integrando o resultado, chega-se a:

My=K .Inte y° . dS (2.15)

Agora, observando-se Figura 2.24, o momento polar de inércia em relagio ao eixo OZ de

um elemento de superficie dS € dado por:

dl.=y*.dS (2.16)
Y A

as

—p
Z

Figura. 2.24 - Elemento de superficie para o cilculo do momento de inéreia.
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Para uma figura plana qualquer, o momento polar de inércia I; € dado por:

L=intey* . dS (2.17)

O momento polar de inércia, no caso da flex@o, é também chamado de médulo de rigidez a

flexdo da viga.

Desse modo, a Eq. (2.15) pode ser rescrita:

K=M//L,=E . .tg(o)/dx (2.18)

Logo, substituindo (2.18) em (2.11) e lembrando que yiv = , obtém-se a equacdo geral

para o célculo das tensoes normais envolvidas na se¢do transversal do corpo-de-prova, dada por:

c=M/L.y (2.19)

Observa-se, na Eq. 2.19, que a tensio normal na linha neutra (y = 0) tem valor numérico
nulo, conforme consideragdes iniciais. Valores negativos de y correspondem a regido onde as
fibras estdo comprimidas, e valores positivos correspondem a tragao. Observa-se também que I €
uma funcdo da geometria da segdo transversal da barra. Assim, o também ¢é uma fun¢do dessa

geometria.

2 9.4 - Médulo de Ruptura ( o)

O médulo de ruptura ou resisténcia ao dobramento ( 0% ) € o valor maximo da tensdo de
tracdo ou compressdo nas fibras externas do corpo-de-prova no ensaio de flexdo. A tensdo de

flexdao méxima é dada por:

O = (M Fnax / L) . y1v (2.20)
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onde O, = tensdo de flexdo (Pa).
Para secOes retangulares, tem-se (Fig. 2.25):
L=w.h%/12 (2.21)
yin=h/2 (2.22)

Para o ensaio de flex3o em quatro pontos e barras de secdo transversal retangular, o médulo

de ruptura € dado pela Eq. (2.23) [70], onde as varidveis estio apresentadas na Figura 2.25:

Ot =3§i;l-2- (2.23)

onde: w = largura do corpo-de-prova,
h = altura do corpo-de-prova,
a = distancia entre os suportes e o ponto de carga mais préximo,

P max = carga maxima suportada pelo corpo-de-prova

Como a equagdes anteriores sdo validas dentro do campo eldstico, o valor do médulo de
ruptura calculado serd maior que o valor real, devendo-se observar que essa condicao favorece a

seguranca do projeto de determinado componente mecénico submetido 3 flexdo.
Nas méquinas de ensaios de flexdo, os apoios sobre os quais descansa o corpo-de-prova sio

na maioria das vezes, rolicos com possibilidade de giro, o que ajuda na diminuicio da friccdo ou

do atrito entre 0 corpo-de-prova e os suportes. A carga de flexdo deve ser aplicada lentamente.
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Figura 2.25 - Corte de um corpo-de-prova de segdo retangular.
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CAPITULO 3

OS MATERIAIS ENVOLVIDOS
3.1 Introducgao

Neste item, fez-se uma revisdo na literatura sobre 0 aluminio e suas ligas, além dos
materiais ceramicos e em particular da alumina, enfocando suas propriedades fisicas e mecénicas
‘de maior interesse nesse trabalho. Decidiu-se incluir os diagramas de fase dos principais
compostos que formam os materiais utilizados. Destaca-se os pontos principais dos diagramas, os
quais fornecem subsidios tebricos para discussio dos resultados experimentais sobre as
interfaces, sobretudo no estudo das possibilidade da formagdo de novos componentes na interface

entre os materiais.
3.2 - A Liga de AlSi12

As duas principais propriedades do aluminio [71]1, que o tornam muito utilizado na
construcdo mecénica, sda a baixa densidade que conduz a uma relagio peso da
estrutura/resisténcia do material favordvel e a elevada resisténcia & corrosio aos ambientes da
atmosfera, aos meios liquidos aquosos e a alguns produtos quimicos inorganicos e orgénicos —

ndo exigindo tratamento superficial de protecio.
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A resisténcia mecanica do aluminio n3o é elevada, contudo a adi¢do de elementos de liga,

como o cobre e o zinco, associadas & aplicacdo de tratamentos térmicos, permite obter um

material de utilizac@o importante nas estruturas resistentes.

A resisténcia & corrosdo do aluminio advém da formagio de uma pelicula de Oxido na
superficie do material de natureza quimicamente estavel: essa pelicula protetora de espessura da

ordem de 50 a 100 A°, é de elevada dureza, transparente e aderente a superficie do metal.

Outras carateristicas fundamentais para o campo de aplicacéo do aluminio e suas ligas sdo:
o comportamento nao ferromagnético, anti-faiscante, néo téxico, de elevada condutividade

elétrica (cerca de 65 % do cobre eletrolitico) e térmica.

Os principais elementos de liga adicionados ao aluminio sfo: cobre, manganés, silicio,
magnésio e zinco, sendo que outros podem estar presentes com a finalidade de provocar o refino
de grio metdlico ou conferir alguma propriedade especifica, como no caso do ferro, cromo €

outros.

No caso particular deste trabalho, interessa verificar quais sdo as principais caracteristicas
que o silicio confere ao aluminio, podendo formar compostos previstas no diagrama de fase da

Figura 3.1 [72]. Neste caso, o silicio reduz o ponto de fusdo e aumenta a fluidez do metal liquido.

Tabela.3.1- Propriedades fisicas do aluminio puro e das ligas AlSi.[20]

Temperatura | Resistividade Condutividade Coeficiente de Densidade
Material de fusdo — elétrica (nQ.m) térmica — % expansio térmico (Mg/m®)
O 220°C IACS 10° °C 20-200°C)
Al (99,99 % min.) 660 2,67 64,5 23,6 2,705
AlSi5 575 - 630 41 42 22,0 2,68
AlSil2 532-571 55,6 31 19,5 2,68

Com relacio as propriedades mecanicas, as ligas dicteis dependem da composicdo e da

témpera. Em particular as ligas de silicio, ndo apresentam comportamento fragil pela presenca
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Figura 3.1 — Diagrama de Fases Al - Si [72].
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desse elemento, adicionado principalmente para abaixar o ponto de fusdo e elevar a fluidez,
caracteristicas adequadas 2 utilizagdo como metal de adi¢do em soldagem, além disso apresenta
elevada resisténcia ao desgaste, associado ao baixo indice de expanséo térmico, comparado com
as ligas de Al. Nas Tabelas 3.1 e 3.2 s@o apresentados os valores tipicos de diversas propriedades
fisicas e mecanicas do aluminio puro e para ligas AlSi. Pode-se verificar o acentuado aumento da
resisténcia mecanica com o aumento do teor de Si na liga, o que pode favorecer na resisténcia da

junta soldada.

Tabela 3.2 - Propriedades mecanicas do aluminio puro e das ligas AlS1

Material Limite de Limite de Alongamento em 50 | Dureza B 500 Kg.
Escoamento (MPa) | Resisténcia (MPa) x12,7 mm (%) 10 mm
Al (99,00 % min) 115 120 5 27
AlSi 5 270 285 0,5 105
AlSi12 315 380 9 120

3.3 O sistema Al — Si

O sistema AlSi forma um eutético simples, com duas fases de solugéo sélida, sendo Al
(cfc) e o Si (cubico do diamante). Este diagrama de fase foi calculada a partir da energia livre de

Gibbs, otimizado com respeito a dados termoquimicos e dados relativos a contornos de fases.

As ligas AlSi estdo entre as mais importantes ligas comerciais, quando contém pequenas
adicdes de Na ( 0,01% em peso). Estas ligas séo denotadas “modificadas” e apresentam
consideravel melhoria na microestrutura e propriedades mecénicas sobre as ligas bindrias. Outro
elementos como Cu e Mg podem ser adicionados para provocar um endurecimento por

envelhecimento.

A solubilidade méaxima do Si no Al é 1,5 £ 0,1 % atdmico na temperatura eutético,
diminuindo até 0,05 % atdmico a 300°C. A méxima solubilidade do Al no Si € 0,016 £ 0,003 %

atémico a 1190 °C, no ponto anterior ao Si sélido.
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A solubilidade do Si no Al pode ser aumentada pelo resfriamento rdpido a partir da fase
liquida. A solubilidade méxima na solugéo sélida é de 11+ 1 % atdmico de S1, utilizando técnicas
especiais de trabalho a quente e resfriamento rapido [72]. Diferentemente das ligas Al-Ge, sobre

as ligas Al-Si ndo se tem informacdes sobre a formacdo de compostos intermetdlicos ou fases

vitreas.

Na Tabela 3.3, séo apresentados os pontos especiais do diagrama Al-Si retirados da Figura

3.1 onde estdo apresentados os diagramas de fase AlSi de % em peso € em % atdmica Si.

Tabela 3.3 - Pontos especiais do Diagrama Al-Si [72].

Reagdes Composicio (% at.) Si Temperatura (°C) Tipo de Reagso

L& Al 0 660,452 fusdo
Le Al+Si 12,240,1 577+1 eutético

L < Si 1.001,510,1 1414 fusdo

3.4 - Materiais Ceramicos

Os materiais cermicos tém sido usados sob temperaturas relativamente baixas, se
considerarmos suas propriedades. Utiliza-se em altas temperaturas sob condi¢es de baixas
tensoes. As propriedades que destacam os materiais cerdmicos e justificam as suas aplicacdes
incluem a sua alta dureza, resisténcia ao desgaste e a corrosio, alta resistividade elétrica, baixo
coeficiente de atrito, refratariedade e estanqueidade a vicuo. Somente nos ultimos vinte anos,
houve maior empenho para se usar cerdmicas em aplicagBes estruturais sob condi¢des de tensdes
significativas, esforcos de flexdo, variacio de temperatura e ambientes corrosivos. As cerdmicas
que estdo sendo desenvolvidos para atender a estas necessidades fazem parte de um segmento de
uma extensa classe de materiais que no Jap3o sdo chamados de “cerdmicas finas” e, nos Estados
Unidos, de “cerdmicas avancadas de alto desempenho”. Materiais desse tipo s&o produzidos com

alta tecnologia. Os mesmos incluem as cerimicas eletrdnicas tais como aquelas usadas como

92



substratos ou encapsulantes, condutores ibnicos, dispositivos piezelétricos e supercondutores. A
principal razdo para maior interesse nas ceramicas estruturais estd na tentativa de aumentar a
eficiéncia de varios motores automotivos. Em artigos recentes [6,7] sobre a tecnologia da unido
de ceramicas, se d4 énfase na pesquisa e desenvolvimento voltados para a utiliza¢do de materiais
cerimicos estruturais em motores térmicos avancados. Nos Estados Unidos ha também
programas visando o desenvolvimento de trocadores de calor para recuperar o calor que € perdido

a altas temperaturas em fornos industriais.

No entanto, tem-se reconhecido que a tecnologia que possibilitard o aumento das aplicagoes
das ceramicas estd em otimizar os processos de unido cerdmica/ceramica e metal/ceramica. Os
trés principais processos para a unido incluem o processo de brasagem com materiais de adi¢@o
metélicos, o processo de brasagem com materiais de adi¢do nao metdlicos (vidros) e 0 processo
de juncdo por difusdo no estado sélido, que foram previamente discutidos nos capitulos

anteriores.

3.4.1 - Principais tipos de materiais ceramicos

As cerimicas apresentam diferentes ligagGes atomicas em relagao aos metais. Enquanto
estes possuem ligacoes metilicas (nuvem eletrdnica), as ceramicas apresentam ligacOes i0nicas €
covalentes. As cerdmicas monoliticas tém muito mais baixa resisténcia 2 fratura que as ligas
metalicas. J4 os compésitos cerdmicos tém a menor resisténcia a fratura. As ceramicas, devido ao
seu baixo coeficiente de expansdo térmico, tém maior estabilidade termodindmica que os metais,

o que dificulta, nas unides, ligagdes quimicas fortes que aumentem a adeséo [5].

Os 6xidos monoliticos incluem a alumina (ALOs), magnésia (MgO), mulita
(3A1,05.2810,), zircdnia (Si0,.Zr0O;), spinel (Al,03.MgO), cordierita (2A1,03.2Mg0.5510;) e
aluminosilicato de litio. Os compédsitos podem ser divididos em duas classes : aqueles que
contém whiskers para aumentar a resisténcia a fratura e aqueles que contém fibras semi-continuas

para suportar grandes esforgos de flexdo.
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Os o6xidos ceramicos, incluindo alguns dos compositos, sdo fabricados por sinterizaco
(metalurgia do p6). A sinterizagio pode ser executada em alguns materiais com ou sem pressao.
O mesmo ocorre em alguns materiais através de um processo no estado sélido sem o uso de
aditivos. Entretanto, alguns aditivos podem ser usados para aumentar a sinterabilidade de muitos
materiais. A alumina de alta pureza, por exemplo, pode ser sinterizada sem aditivos, mas
geralmente utiliza-se a magnésia (MgO) como aditivo. A funcdo dos aditivos varia de material
para material, mas normalmente servem para promover o aumento da superficie de difusio ou
restringir o crescimento do grdo. Na maioria dos casos, residuos dos aditivos permanecem nas
vizinhangas do contorno de grdo. Estas novas fases podem substancialmente afetar as

propriedades mecénicas do material e 0 comportamento do material durante a unizio.

A maioria dos trabalhos sobre unido de 6xidos cermicos tem sido feito com trés familias
de materiais : a cerAmica monolitica de alta alumina, a zirconia e compasitos de whiskers (SiC)
com matriz de alumina. Estes trés materiais sdo comercialmente disponiveis e estio sendo
usados, ou considerados para uso, numa larga faixa de aplicaces devido a grande variacdo das
propriedades fisicas e mecanicas dos mesmos. Neste trabalho serd feito somente mengio as

ceramicas de alta alumina, motivo de estudo.
3.4.2. - Ceramica de alta alumina

Atualmente, hd uma grande faixa de cerAmicas de alta alumina variando de 79% a 99.9%
em peso de Al,O; disponivel no mercado [21]. Os demais constituintes sio geralmente 6xidos de
Mg, Y, Si, Ca e Zr, utilizados como fundentes, além de modificarem as propriedades da matriz. A
fase vitrea da alumina diminui com o aumento do teor de Al,Os3, aumentando a resistividade
volumétrica e a resisténcia mecanica em altas temperaturas. A presen¢a de ZrO, pode acarretar
um aumento consideravel na resisténcia mecénica e na tenacidade. A fabricacdo de componentes
em alumina € feita pela compactagio de pés com ligantes orgénicos, através de diversos
processos seguidos de sinterizagfio. A alumina nio somente varia em composi¢do, mas também
quanto ao tamanho de grdo e porosidade. Os virios tipos de cerdmica de alta alumina podem,
portanto, comportar-se diferentemente durante o processo de unio ou quando utilizados. Tais

diferencas podem ocasionar a formacio de diferentes produtos de reagdo na interface.
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3.4.3 - Alumina

Tomando por um ponto de vista pratico, a utilizagdo de isoladores elétricos ceramicos
apresenta muitas vantagens quando comparado com os polimeros dielétricos em geral e nas
aplicacdes de transmissdo de poténcia. Entre estas vantagens destacam-se: propriedades
dielétricas superiores, elevada resisténcia mecénica, auséncia de deformacdo ou fluéncia em
temperaturas  convencionais, elevada resisténcia s mudancas ambientais e perfeita
compatibilidade em selos com metais, usado em conectores e suportes. A utilizag8o de isoladores
cerimicos de alta alumina sobre as porcelanas, traz uma série de beneficios ao projeto, como 0
aumento da resisténcia mecanica, aumento da rigidez dielétrica e consequentemente reducgdo do
tamanho dos componentes [73]. Na Tabela 3.4 sio apresentadas algumas propriedades fisicas e
mecanicas de aluminas com diversos teores de Al,O3 que servirdo de pardmetro de comparagao

para os ensaios mecanicos.

Tabela 3.4 — Propriedades da alumina 99 %.[74]

Resistividade Coef. Linear de Resisténcia a Moédulo de
Material Volumétrica Expansio Térmico (10" | Flexdo (MPa) Elasticidade
(ohm.cm) a 25°C 5°C) 25200 °C (GPa)
ALLO3 90 % > 10" 6,8 359 288
A1,O3 95 % >10M 6,0 366 310
Al,O3 99,5 % > 10" 8,8 323 366

3 .5 -0 Sistema Al - O

As fases em equilibrio do Sistemas Al-O sdo (1) a liquida, que existe com dois liquidos
imisciveis — Al liquido, rico em Al e Al;O;, rico em O; (2) uma solucdo solida terminal CCC
(AD), na qual a solubilidade do oxigénio € desconhecida mas pequena; (3) 6xido de aluminio
hexagonal, 0AlOs o alumina, ou corindom, que desviam da exata composicdo estequiométrica

s3o desconhecidas e pequenas; e (4) o gés.
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O diagrama apresentado na Figura 3.2, é resultado de diversos pequisadores [75 e 76], que

prepararam diagramas para fases condensadas na faixa de composic¢io de 0 a 60 % de O.

Nao existe fase condensada estavel que seja mais rica em oxigénio que a 0lAl,Os. Em todas
as temperaturas acima do ponto de fusio, tAl,O5 tem uma estrutura hexagonal que pode ser
convertida em roboédrica. Nos sistemas condensados acima da temperatura monotética, tAl,Os
pode coexistir estdvel somente com (Al) sélido ou liqudio, isto &, oxigénio — aluminio saturado.
Este diagrama € inicialmente qualitativo, devido ao leque de dados para a faixa de composigio
das fases solidas e liquidas. A existéncia de um eutético préximo ao ponto de fusdo do aluminio é
especulativo; entretanto, a existéncia de um monotético préximo ao ponto de fusio da Al,Os estd
muito bemn definido. A variacio de temperatura destas tres fases de equilibrio ndo ponto de fusio

do Al puro e estequiométrica Al,O3 sdo pequenas e provavelmente nfo mensuraveis no eutético.

3.6 - O Sistema Si— 0O

Apesar de dificil de obtencdo, segundo H. A Wriedt [77], o tnico diagrama de equilibrio
condensado adequado da literatura para o sistema Si — O, apresso hidrostatica de 0,1 MPa, foi o
proposto por Sosman [78]. Este diagrama omite a fase instivel Si0, mas mostra as fronteiras dos
campos de duas fases em que diferentes fases polimérficas do SiO, coexistem com (Si).
Observando o diagrama de fases, a tridimita S — VI est4 incluida, mesmo que algumas evidéncias
sugerem que esta forma alotrépica da SiO,, s6 exista na forma metaestdvel em sistemas

puramente bindrios.

Também neste diagrama, o termo genérico “silica” é aplicado a muitas variedades da SiO,.
Outro comentério sobre o diagrama recai sobre a nomenclatura utilizada [78] em fun¢do do
elevado nimero de fases presentes no sistema e da confusio que muitas vezes acontece com as

letras gregas.

Tanto o Si como a SiO,, podem existir em outras formas cristalinas estdveis a elevadas

pressoes hidrostaticas , tais como Si — II, Si — V; além de um grande ndimero de fases
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intermedidrias, estabilizadas em condi¢des de atender as transformagdes do alto quartzo em baixo

quartzo.

O (S1) sdlido € indeterminado exceto no ponto de fusdo do Si puro. Um ponto pode ser
calculado na temperatura eutética denotada por (Si) + L; + SiO, Um eutético foi localizado a

0,003% at. de O e a 0,04 °C abaixo do ponto de fusdo do Si, sendo esta informacdo adotada

oficialmente [79].

Tabela 3. 5 - Pontos especiais do sistema Si— O [771].

Reacio Composicio, | Temperatura, Tipo de Reacdo
at. % O °C

Li<3Si 0 A 1417 fusio
(S1) + SiO; (baixo quartzo) + SiO, (alto 66,7 ~574 desconhecida
quartzo)
(S1) + SiOx(alto quartzo) + 66,7 ~870 desconhecida
SiO;(tridimita S -VT)
L<>(Si) + SiO; (tridimita S -VI) 0,003 ~1417 eutética
Lj+ SiOx(tridimita S -VI) + SiO,(alta 66,7 ~1470 desconhecida
cristobalita)
L, <L+ SiO; (alta cristobalita) 66,7 ~1470 monotética
S10; (alto quartzo) <> SiO, (baixo 66,7 574 polimérfica
quartzo)
SiO; (tridimita S -VI) <> SiO, (alto 66,7 870 polimérfica
quartzo)
Si0; (alta cristobalita) <»SiO, (tridimita 66,7 1470 polimérfica
S-VD
L, <> SiO; (alta cristobalita) 66,7 1726 congruente

Na Tabela 3.5, apresenta-se os pontos mais relevantes do diagrama Si — O, desde

temperaturas proximas a ambiente até a fusdo do Si.
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Abaixo de 270 °C, alta cristobalita metaestavel inverte para baixa cristobalita metaestavel.
Esta histerese ocorre sempre com cristobalita de alta pureza e € sensivel 2 histéria térmica da
amostra. Entretanto, este processo de inversio ¢ por si mesmo muito rdpido. Algumas
temperaturas de inversdo no aquecimento e resfriamento foram listadas [80], de modo que os
valores abaixo de 200 °C no resfriamento e os acima de 280 °C no aquecimento formam
reportados. Esta varia¢do estd provavelmente relacionada ao desvio do empilhamento ideal das
camadas de Si, tetraedral na alta cristobalita. Até o momento, nio h4 uma explicag@o precisa

sobre a histerese, mas ela pode estar relacionada com as tensdes locais [81].

Neste topico foram tratados somente alguns aspectos do diagrama Si — O, particularmente
nas temperaturas de importincia para este trabalho. Apesar disso, inimeras outras reacdes
ocorrem em temperaturas elevadas a partir de virias transformagdes alotrépicas da SiO,,

resultando em outras fases, como pode ser visto na Fi gura 3.3.
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CAPITULO 4

Tratamento Estatistico dos Dados
4.1 — Introdugao

Sempre que s mede um parametro fisico numa série de ensaios realizados em condigdes
semelhantes, é totalmente previsivel que ocorra um espalhamento estatistico dos dados. Tomando
como exemplo a realizagdo dos ensaios de flexdo em quatro pontos, onde se pode avaliar a
resisténcia mecanica das juntas, deve-se considerar dois aspectos principais como fonte de erro
na andlise desse espalhamento. O primeiro trata da existéncia de erros no método de ensaio como
a leitura da carga, temperatura ou tolerincia nas dimensGes das amostras, quesdo fontes
constantes de espalhamento dos resultados. O segundo aspecto diz respeito sobre a
reprodutibilidade do ensaio, que reflete uma variabilidade inerente do material em relagdo a

propriedade medida.

Na avaliac@o da resisténcia mecanica de materiais ceramicos, espalhamentos tipicos de 25
% do valor médio obtido sdo comumente encontrados e em geral sd0 muito mais significativos
que oS erros experimentais. Nesse caso especifico, obviamente a maior causa do espalhamento é
a baixa tenacidade 2 fratura das cerimicas, uma fonte de erro intrinseca, causando extrema
dependéncia do comportamento mecénico com a presenca de defeitos criticos aleatoriamente

distribuidos no volume das amostras e que atuam como concentradores de tensao.
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4.2 - Estatistica de Weibull

Para materiais que apresentam grande espalhamento nos valores da resisténcia mecanica
(com baixa tenacidade & fratura), o uso da estatistica de Weibull € mais recomendado que os
parémetros estatisticos convencionais, como distribuicio normal e desvio padrdo para a
interpretagdo dos resultados. Por ser baseada na teoria do elo mais fraco, a estatistica ou
distribui¢do cumulativa de Weibull, é uma medida do grau de confiabilidade do material quanto 2

propriedade medida.

Uma descricdo simples desta ferramenta estatistica ser4 apresentada a seguir [82].

Partindo-se do modelo do elo mais fraco, é proposto que sob um nivel de tensio o, a
probabilidade de sobrevivéncia Py«(V) de um volume V do material, o qual é X vezes maior que
um volume de referéncia Vy ( que apresenta uma probabilidade de sobrevivéncia Py(Vy)) é dada
por:

Ps(V) = Ps(Vo)* 4.1)

O risco de ruptura Py € entfio definido como:

Pr=-1In Ps(V) = - XlnPs(Vo) (42)

Derivando a relacdo (4.2) para um volume infinitesimal, tem-se que a probabilidade de
ruptura para um volume infinitesimal dV é:

dPg = - f(c)dV 4.3),

Jja que InPs(Vy) depende apenas da tensdo aplicada, Weibull postulou que:
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Py = (G - Gu/C0)" (4.4),

onde G,, Co € m representam constantes do material; 6, é a tensdo abaixo qual o risco de ruptura €
nulo, ou méxima tensdo na qual a probabilidade de sobrevivéncia é 100%, G é um pardmetro
normalizador e m € o pardmetro de forma da distribui¢do ou o médulo de Weibull, uma medida

direta do grau de espalhamento na resisténcia (maior m indica menor espalhamento).

Substituindo-se a equagdo (4.2) em (4.4), tem-se:
Py(V) = exp[-V(0 - 6,/G0)"] (4.5).

A forma mais apropriada para representacio grafica da equagio (4.5) é dada tomando-se

duas vezes o logaritmo, resultando em:

Inln(1/P) = In V + min((G - 6,) - mInGo (4.6).
A equagdo (4.6) representa a relacio linear entre Inln(1/P;) e Inc, com inclinacdo m.

Tomando-se G, = 0 (gc;ralmente recomendado para materiais frageis) e fazendo uso de
regressio linear nos dados medidos, o médulo de Weibull m pode ser obtido plotando-se o
segundo logaritmo do inverso da probabilidade de sobrevivéncia (1/Ps) versus o logaritmo da
tensdo de fratura. Os valore de P s@o obtidos colocando-se o conjunto de N amostras idénticas,
com diferentes valores de resisténcia a fratura ¢ em ordem crescente. A probabilidade de

sobrevivéncia P da j-ésima amostra ¢ entdo dada, para um ordenador de grau médio, pela
relacdo:
Py=1-(G/N+1) @.7.

4.3 - Procedimento de Chauvenet

Este procedimento ¢ utilizado para a avaliagdo se os resultados de uma ou mais réplicas séo

questionaveis, sendo utilizado para rejeitar ou ndo estes resultados na andlise da amostra [83].
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Este método recomenda que um certo dado deve ser rejeitado se a possibilidade de obter-se
o desvio padrdo relativo a este dado for menor que 1/2n, onde n é o niimero de réplicas utilizado.
O critério consiste no calculo da razdo de desvio padrdo DR para cada componente y; da amostra,

onde:

DR=y,.-33/S, 4.8),
onde: yi € a i-ésima réplica,
y é amédia,

S o desvio padrio.

Posteriormente, DR é comparado com uma razio padrdo DRO, em funcio de n.

O teste de hipéteses sera:
Se DR>DRO , o componente yi serd rejeitado.

Se DR<DRO, o componente yi serd mantido.

Quando um componente yi for rejeitado, ele é removido da seqiiéncia e os valores de ye S?

sdo recalculados, somente uma tinica vez.
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CAPITULO 5

MATERIAIS E METODOS

5.1 — Introdugéo

Nesse Capitulo descreve-se os materiais e as técnicas utilizadas para a caracterizag@o, as
anilises e os ensaios das matérias primas, que foram utilizadas para a preparagdo e produgéo das

juncdes metal/ceramica através da técnica de soldagem por difuséo.

Paralelamente, foram planejadas e definidas as condicGes experimentais, seguida pela
fabricacdo de corpos de prova, caracterizacio mecénica das jungdes, analise estatistica dos dados

e analise microestrutural das interfaces metal/ceramica.

5.2 - Materiais Utilizados

No Capitulo 4, foi feita uma introdugao sobre o aluminio e suas ligas, particularmente sobre

a liga AlSil2, onde se apresentou suas principais caracteristicas de fabricacdo, propriedades
fisicas e mecanicas; também para os materiais ceramicos utilizou-se 0 mesmo procedimento
3

tratou-se de suas principais propriedades gerais, particularizando para a alumina. Neste tépico,




serdo abordados os procedimentos e os equipamentos utilizados o processamento das matérias

primas e para a fabricagdo dos corpos de prova.

5.2.1 — Os corpos de prova cerdmicos

Analise da Matéria Prima Ceramica

O primeiro material a ser trabalhado, foi a cerimica em alta alumina obtida no mercado
nacional junto a empresa Carbus S/A. O material especificado foi a alumina sinterizada , com
99 % de Al,O;, e para efeito de verificacdo, realizou-se uma anlise quimica por microscopia
eletrénica de varredura (MEV - JEOL Modelo JSM 5900 LV. do LME! ) utilizando a técnica de
microssonda eletrénica (EDX - NORAN INSTRUMENTS, modelo 695A — ISPS, com resolugdo
de 138 meV. Os resultados desta andlise sdo apresentados e discutidos no préximo capitulo. Uma
outra analise realizada na cerdmica foi uma anélise térmica diferencial (ATD) onde se procurou
verificar se algum elemento adicional poderia estar provocando alguma alteracdo de fase no

material.

Figura 5.1 - Disco cerdmico original, cortado, utilizado para retirada dos corpos de prova para
ensaios de soldagem por difus3o.

'LME _ Laboratério de Microscopia Eletronica do LNLS/ABTLUS.



Os corpos de prova ceramicos foram retirados a partir de um disco com didmetro de 1650
mm por 10 mm de espessura, retificada no fabricante com rugosidade original certificado de 0,77
um Ra. O disco cerdmico, como mostrado na Figura 5.1, n3io apresentava as dimensdes
adequadas para a retirada dos corpos de prova (19 x 15 x 7 mm), assim foi providenciado o corte
do material, utilizando-se um equipamento que possibilita o corte e posterior retifica das

superficies.

A fim de introduzir um minimo de defeitos no material cerdmico e ndo danificar as juntas
soldadas, utilizou-se uma serra de precisdo Meyer Burger, modelo TS 121, CNC, de quatro eixos,

com velocidade de corte e avango programaveis, como pode ser visto na Figura 5.2. Para o corte,

Figura 5.2 — Serra de precisdo Meyer Burger TS121.



o disco cerdmico € fixado num substrato de vidro por meio de cimento especial de alta aderéncia
e resisténcia ao cisalhamento, mantendo todo o conjunto rigido e estdtico durante o processo de
corte e retifica dos corpos de prova. Também na Figura 5.1. estd ilustrado parte do disco
ceramico utilizado no corte, colado ao substrato. Apés o corte, os corpos de prova sdo retirados

do suporte através de aquecimento com soprador térmico.

Medidas Dimensionais

As dimensdes finais dos corpos de prova, apés corte e retifica das faces, foram obtidas
utilizando-se um micrémetro milesimal MITUTOYO, além de altimetro digital MITUTOYO. As
dimensdes finais estdo de acordo com a especificacio da literatura [84], para o procedimento de

ensaios de flexdo em 4 pontos.

Numa primeira etapa de producgo dos corpos de prova cerdmicos, estes foram cortados e

Figura 5.3 — Corpos de prova cerdmicos e intercamada metélica anterior & solda
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retificados nas dimensdes 7 x 9 x 15 mm. Estas pegas sdo montadas aos pares, separadas por uma
peca de AlSil2, que promover4 a unido das ceramicas por difuséo. Na Figura 5.3 sdo mostrados
os corpos de prova ceramicos com a intercamada, metélica em separado, na situagdo anterior a
montagem no dispositivo de soldagem. Apos a soldagem, esses conjuntos so cortados no sentido
Jongitudinal e se obtém 4 corpos de prova de dimensdes 3 x 4 x 30 mm para os ensaios de flex@o

em 4 pontos.
Medidas de Rugosidade

A verificacio da rugosidade das faces utilizdveis para a soldagem, foi realizada através de
um rugosimetro digital MITUTOYO, modelo Surftest 211. Utilizou-se como escala de referéncia,
medidas na escala Ra. As amostras foram coletadas aleatoriamente em dois lotes, sendo o
primeiro composto por pegas cortadas e com a rugosidade original e o segundo lote, foi medida a
face retificada que faz contato com o metal de ligagfo. Os valores obtidos ap6s a operagdo de
retifica foram tabelados e a partir dai calculou-se a média e o desvio padrio das medidas. Os
resultados também sdo apresentados € discutidos na forma de gréficos, no Capitulo 6 - Resultados

e Discussao.
Limpeza do Material Ceramico

Apbs o corte e medidas dimensionais, as amostras cerdmicas sao submetidas a um processo
de limpeza meticuloso visando a eliminagdo de corpos estranhos, residuos de cola, elementos
organicos e todo tipo de impurezas que possam contribuir para contaminar as superficies que

serdo soldadas.

A primeira etapa do processo de limpeza inclui a lavagem do material com acetona por 15
minutos, utilizando-se em conjunto com um equipamento de ultra som. Sem contato manual, as
amostras sdo secas e colocadas num forno mufla onde séo aquecidas a 1200 °C por uma hora,

garantindo total eliminagdo de material organico presente nas amostras.



Definido o processo de fabricacio dos Corpos prova cerdmicos, produziu-se um lote de 12
unidades para ensaio de flexdo em quatro pontos, que teve como objetivos: verificar se as
condigdes de fabricagdo poderiam apresentar problemas durante a execucio dos corpos de prova
para os ensaios de soldagem; fazer uma verificag@o dos valores de resisténcia a flexiio do material
cermico original, servindo como elemento de comparacdo com os valores obtidos nos corpos de

prova soldados.

5.2.2 - Os corpos de prova metalicos

Como ja discutido previamente, escolheu-se a liga AlSil2 baseada em sua elevada
resisténcia mecanica se comparada com o aluminio puro, dutilidade a facilidade de obtencdo no
mercado nas dimensdes solicitadas e também devido ao coeficiente de expansdo térmico um
pouco menor que o do aluminio puro, contribuindo para minimizar os efeitos de tensdes
interfaciais.

A liga utilizada € a AlSil2, comercialmente pura, encontrada facilmente no mercado
' interno, na forma de varetas de didmetro de 4,0 mm. Estas varetas s3o fabricadas por extrusdo
mecénica em diversos didmetros até o maximo de 4,0 mm, sendo utilizadas em processos de

soldagem devido a sua homogeneidade estrutural, baixo ponto de fusdo e elevada fluidez.

A partir de uma vareta, foram cortadas amostras de 4,2 mm altura que serviram para anélise
quimica em microscépio eletronico de varredura utilizando-se a técnica de EDX, no LME LNLS.
O equipamento utilizado foi o microscépio JEOL modelo JSM 5900 LV. Para determinacZo
precisa da temperatura de fusfo do material, foram feitos ensaios utilizando a técnica de ATD
com um equipamento NETZSCH modelo ATD 404 EP, realizado no Laboratério de
Caracterizacio de Materiais LCAM - CCET — USF em Itatiba - SP.

Realizou-se também uma observacio microestrutural por técnica metalogréfica a fim de se
identificar a distribuicio das fases presentes, segregacdes, porosidades, inclusdes e outras

possiveis heterogeneidades na liga metélica que pudesse comprometer os resultados.



Para se tornar possivel a utilizagdo destas ligas de aluminio em metal de solda por difuséo,
procedeu-se operagoes de transformacdo mecénica. Esta transformac@o consistiu na deformagao a
frio das amostras, por prensagem, até que a espessura atingisse 1,2 mm de espessura equivalente
a um diametro de 9,0 mm, suficiente para cobrir toda a 4rea do corpo de prova original sem a
divisio em quatro partes. Foram realizadas metalografias das amostras metalicas antes e apos as
deformacdes, seguido por ensaios de dureza Rockwell B e por tratamentos térmicos de
recozimento para se verificar a estrutura e propriedades da liga de adigdo anterior as operacdes de

solda por difus@o.

Apés a conformagdo, as pegas sao examinadas dimensionalmente, mede-se a rugosidade
como descrito no item anterior e procede-se a uma limpeza simples com acetona. Anterior 2
montagem das pegas no dispositivo, a liga de unio é novamente limpa e decapada numa solugdo
de HF 2,0 %, HNO3 25 % ¢ H,0 73 %, garantindo total limpeza. Na Figura 5.4 toda a escala de

produgdo do metal de adicio pode ser observada através de um fluxograma.

;),Zr?)t?nm » corte 4,0 x 4,2 mm > Prensagem & frio

. $9,0x 1,2 mm

exame Tratamento

dimensional ¢ inspe¢do visual < térmico -
ensaios

ensaio de —> limpeza —_—> estoque

rugosidade

Figura 5.4 — Fluxograma da escala produtiva do metal de ligac@o.



5.8 - Fabricacéo dos Corpos de Prova

5.3.1 - Especificacdo das condi¢bes e quantidades de corpos de prova

As condig¢bes de projeto de componentes metal-cerdmica para aplicacBes em ultra alto
vécuo, exigem que os componentes tenham resisténcia mecanica adequada para suportar os
torques utilizados na montagem dos sistemas, resistam 2s variagdes de pressdo atmosférica de
um lado e no outro pressdes negativas, estanqueidade sob vicuo melhor que 1 x 10 ~'" mbar.l/s e
que sejam resistentes a ciclos de aquecimento e resfriamento que podem variar de 10 a 300 °C

num periodo de 48 horas.

A fim de definir as condi¢cdes experimentais foram realizados alguns ensaios preliminares,
Lote I, no qual se variou a carga, temperatura e tempo aplicados nas amostras. Na Tabela 5.1 sdo
apresentadas estas. Na coluna a direita est4 indicada as carga efetivas aplicadas nos corpos de

prova durante a fabricagio.

Tabela 5.1 - Condigdes experimentais iniciais, Lote I, para verificacdo dos pardmetros de
soldagem por difus3o.

Temperatura Tempo | Pressiio no mandmetro Carga Efetiva
O (min) (kPa) N)

620 20 12 0

620 20 50 92

620 20 90 301

620 20 90 301

580 20 90 301

580 20 19 301

Analisando as informagdes obtidas do Lote I, as caracteristicas térmicas da liga metalica e
as condigbes operacionais, optou-se por definir as temperaturas de processo da seguinte maneira:

500 ° C, onde toda a liga metélica se encontra na fase s6lida, 550 ° C inicio da fase liquida e 600 °
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C préximo ao término da fase solida, conforme pode ser acompanhado na Figura 3.1,
Considerando outro importante fator para o processo de soldagem por difusdo, o tempo no qual
as superficies se mantém proximas na temperatura elevada, favorecendo a difusdo atdmica,
estabeleceu-se trés valores para esta varidvel, todos acima do utilizado no Lote I, ou seja: 30,60 ¢

90 minutos, considerando que foram incluidas outras temperaturas mais baixas.

A terceira varidvel de estudo no processo ¢ a carga aplicada, responsavel por manter as
superficies intimamente préximas, de modo a contribuir para a diminui¢do da variag@o das
irregularidades superficiais e contribuindo efetivamente para o processo de difusdo. O nivel de 12
KkPa foi utilizado somente na primeira etapa de fabricacdo das juncdes, etapa responsével pela
definicdio das melhores condi¢des para obtencdo das juntas. Esta carga foi descartada das etapas
posteriores, pois © controle desta era bastante dificil e impreciso em funcdo das condigdes
experimentais COMO manter constante a pressao de ar da linha, aliada 2 baixa sensibilidade do
mandmetro. Com a calibragdo do cilindro pneumdtico, verificou-se que 0 nivel da carga aplicada
foi desprezivel, sendo que somente o peso do dispositivo garantiu o assentamento das pecas
durante a soldagem disponivel. Com estes resultados, decidiu-se para esta terceira varidvel,
trabalhar com dois niveis de carregamento: 50 e 90 kPa, aplicadas para cada temperatura e para
cada tempo. Na Tabela 5.2, séo apresentadas as condicdes experimentais do Lote II, realizadas
sobre os corpos de prova para a consolidacdo das jungdes, onde se observa a indicagio da forga

efetivamente aplicada nas amostras.
5.4 — Equipamento para Soldagem por Difusao

A fim de estudar as caracteristicas da resisténcia das juntas Al,O3/A1S112, varias etapas de
trabalho foram executadas. Aliada as necessidades e facilidades existentes no Laboratério
Nacional de Luz Sincrotron, construiu-se um forno 4 vacuo e os acessOrios necessarios a

fabricacdo dos corpos de prova e realizagdo dos ensaios mecanicos.

A consolidacdo entre os componentes cerdmicos e metalicos pelo processo de difusao no
estado sélido, deve ser realizada num equipamento adequado, capaz de garantir o aquecimento
controlado nas amostras, sob a aplicacio de uma carga bem definida e constante, numa atmosfera

adequada de vacuo, capaz de garantir que nfo ocorra a oxidagao do componente metalico. Para



este fim, foi projetado e construido um forno 2 vacuo, com um cilindro pneumatico acoplado,
adequado para a aplicagdo de carga na amostra em alta temperatura, garantindo que as superficies

dos componentes a serem unidos se mantenham em contato durante todo o processo.

O tipo de construcdo empregada nos fornos a vacuo usados no LNLS & conhecida por forno
de parede quente. Neste modelo, uma cimara de vacuo é envolvida por um meio de aquecimento,
normalmente resisténcias elétricas, que por sua vez, € coberto com manta ceramica isolante. Isso
conduz a duas grandes desvantagens. A primeira € a baixa eficiéncia térmica, j4 que a massa a ser
aquecida € muito grande. Outra desvantagem é a limitacfio da temperatura de trabalho imposta
pela resisténcia mecénica da cAmara. Com o aumento da temperatura da cAmara, sua resisténcia
mecénica diminui e ndo mais suporta os esforcos resultantes da diferenca das pressdes interna e
externa. O tipo de falha que ocorre nesses casos é o colapso da camara. O que € aprecidvel nesses

fornos € sua simplicidade, que os torna baratos e de ficil construcio.

O modelo de forno proposto € o de parede fria, empregado principalmente em fornos de
grande porte (acima de 1000 L de capacidade). A idéia da parede fria € evitar as deficiéncias
apresentadas anteriormente para o forno de parede quente. Essa caracteristica & conseguida
colocando o meio de aquecimento no interior da cAmara de vicuo. Assim, o calor € transferido
diretamente para a carga. O isolamento fica entre a parede e o aquecimento, reduzindo muito a

temperatura na camara.

A Figura 5.5 mostra as distribui¢des de temperatura nos fornos de parede fria e parede
quente. E possivel ainda equipar o forno de parede fria com uma camisa de refri geracdo, tornando
a temperatura externa muito préxima da ambiente. No entanto, materiais para resisténcias e
isolamento devem ter pressdo de vapor e contaminag@o baixos para que possam ser colocados
dentro da camara de védcuo. Esse tipo de forno é normalmente escolhido quando se tem

necessidades especiais que justifiquem a complexidade e o custo de sua construcao.
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Figura 5.5 - Distribui¢do de temperatura nos fornos de parede quente e parede fria.

Na Figura 5.6 € apresentada uma fotografia do equipamento construido e utilizado para a
realizagdo das soldagens. O equipamento consiste de uma série de componentes essenciais como:
a4 cAmara de vacuo, onde sdo efetivadas as jungoes; sistema de aquecimento; sistema de

refrigeracdo, sistema aplicagdo de carga e sistema de poténcia e controle.

Figura 5.6 — Forno a vécuo para solda por difusdo do LNLS.



5.5 — A Execugao dos Ensaios de Soldagem

Definidos os parimetros de soldagem, os materiais e os processos, deu-se inicio a

fabricac@o dos corpos de prova soldados

Tabela 5.2 - Condi¢Ses experimentais previstas para os ensaios de soldagem por difusfo entre
componentes de alumina e AlSil2.

Temperatura Tempo Forca
O (min.) N)
30 92
301
500 60 92
301
90 92
301
30 92
301
550 60 92
301
90 92
301
30 92
301
600 60 92
301
90 92
301
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Tendo sido os materiais previamente cortados, limpos e secos, eles sao montados num
dispositivo adequado, que pode ser visto na Figura 5.7, de modo que coloca uma peca cerdmica
de 9.0 x 7,0 x 18,0 mm um disco da liga de aluminio e outra pega cerdmica. Repete-se a

montagem de um segundo conjunto sobre o primeiro.

— . — apoio

AlSi2

Termopares

glumina

Figura 5.7 — Dispositivo para alinhamento e suporte dos corpos de prova para soldagem.

O dispositivo da Figura 5.7, apresenta duas laterais fechadas para que se possa alinhar os
corpos de prova ceramicos, e um rebaixo na altura do elemento metdlico, para que o metal
excedente durante a compressdo em alta temperatura possa sair sem provocar o travamento do
dispositivo. Uma das laterais apresenta dois furos passantes, na altura dos elementos metélicos,

para o alojamento dos termopares de medida de temperatura nas amostras.

Uma vez montados os corpos de prova no dispositivo, este € colocado na camara do forno,
os termopares s30 conectados e a pré carga € aplicada no conjunto somente apds a certificagao de
gue o conjunto esteja totalmente alinhado; a cimara é fechada e os sistemas de vdcuo e

refrigeragdo sdo ligados.



Quando a pressdo na camara atinge 5 x 10 > mbar, tem inicio o programa de aquecimento:
a subida € feita a uma taxa de 5 °C/min até a temperatura do ensaio; a temperatura é mantida pelo

tempo pré-determinado e a seguir tem inicio o processo de resfriamento, sempre a taxa de 3

°C/min. até a temperatura ambiente.

Convencionou-se que a carga efetiva seria aplicada nos corpos de prova quando a
temperatura de ensaio fosse atingida e perdurasse até o resfriamento das amostras a temperatura

ambiente.

Concluida a fase da consolidacio da jungdo, as pegas sdo retiradas do dispositivo,
inspecionadas visualmente e encaminhadas para o corte, onde a pec¢a obtida medindo em torno de
9,0 x 7,0 x 36,0 mm foi cortada no padrdo do ensaio de flexdo em 4 pontos, ou seja, 4,0 x 3,0 x

36,0 mm. Os detalhes do equipamento de corte foram descritos anteriormente.

5.6 — Os Ensaios Mecéanicos

Tendo realizado a unifo entre os componentes ceramicos, utilizando um metal de adi¢do
metalico — AlSi12, através de soldagem por difusdo, é necessério a avaliacdo mecanica das
jungdes, obtidas por diferentes combinacdes de temperatura, tempo e pressdo. Como descrito
anteriormente, decidiu-se pela caracterizacio mecénica das jungdes através do ensaio de flexdo

em quatro pontos.

Os corpos de prova foram produzidos conforme a norma JIS R 1601 [84] e a rugosidade foi

trabalhada para se manter conforme informacdes da literatura.

Para a realizagio dos ensaios, foi projetado e construido um dispositivo, que pode ser visto
na Figura 5.8, constituido de um parte inferior fixa (1), apoios inferiores fixos (6) e méveis (7
que permitem o apoio total do corpo de prova no dispositivo. Uma segunda parte, também com
roletes fixos (2) € acoplada na travessa mével da mdquina de ensaios, possuindo também um

movimento de translado lateral que contribui para um apoio adequado do equipamento na parte

superior do corpo de prova.
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No dispositivo de ensaios, 0 corpo de prova € assentado no alojamento reguldvel (13), de
modo que seu deslocamento no plano horizontal fica totalmente restrito e se garante que a jungéo
fique posicionada no centro do dispositivo. A seguir, faz-se descer a travessa movel a velocidade

constante até a ruptura do corpo de prova.
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Os ensaios mecénicos realizados neste trabalho foram executados em duas etapas: a
primeira consistiu do Lote I, formado por 12 corpos de prova cerdmicos monoliticos e que
serviriam como pardmetro de comparacio com os corpos de prova soldados; no Lote II, os

corpos de prova ensaiados foram os soldados por difusio.

O equipamento utilizado para os ensaios foi uma maquina de ensaios universal MTS,
modelo 810, com célula de carga de 100 kgf, do DEMA — FEM — UNICAMP. Na realizacio dos

ensaios, utilizou-se velocidade da travessa de 0,5 mm/min.

5.7 - Microscopia éptica e eletronica

Durante a realizagio dos ensaios mecanicos, ap6s a fratura dos corpos de prova, pelo menos
um corpo de prova de cada condicio de operagdo foi observado por métodos de observacio
microscopica. Inicialmente, o modo de fratura foi observado, para cada corpo de prova e

posteriormente levados ao microscépios 6pticos e eletrénico para observacdo microestrutural.

A idéia foi tentar identificar e correlacionar os resultados dos ensaios mecanicos com a
microestrutura do metal de solda e da interface obtidos nas diferentes condi¢des de temperatura,

tempo e carga.

Foram utilizados dois equipamentos, sendo o primeiro um microscépio Jeol modelo JXA —
840 A do DEMA FEM UNICAMP para o exame do lote inicial. O segundo equipamento foi o
microscopio do LME, um JEOL Modelo JSM 5900 LV, tendo-se utilizado para as andlises as

técnicas de elétrons secundérios, imagem de raios x e microanélise eletrdnica (EDS).



Capitulo 6

RESULTADOS E DISCUSSAO

6.1 — Introdugéo

Neste Capitulo, sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos de todos os ensaios
realizados na parte experimental, envolvendo desde a andlise das matérias primas, 0s ensaios
mecénicos, a andlise estatistica destes resultados, a andlise microestrutural e suas correlagdes com

0s ensaios mecanicos.

6.2 — Microandlise

Os materiais utilizados neste trabalho s3o materiais primas nacionais, de facil obtencdo no
mercado e de utilizacio comum pelas inddstrias. Apesar de terem qualidade certificada pelos
fabricantes, foi realizada microandlise por microscopia eletronica de varredura, como descrito

anteriormente.
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6.2.1 - Microanadlise da Matéria Prima Ceramica

A microanalise da alumina, realizada em quatro pontos diferentes, resultou na confirmacgo

da composi¢io do material. Na Figura 6.1, pode-se observar o resultado da andlise pela

microssonda eletronica, com picos caracteristicos para o aluminio e oxigénio. Nota-se também a

presenca de tragos de ftrio (1980 keV) e enxofre (2310 keV), possivelmente adicionado como

fundente e como contaminante, respectivamente.
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Figura 6.1 — Resultado da microanélise da alumina, utilizada como maté

corpos de prova para ensaios de soldagem.
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6.2.2 - Microanalise da Liga AlSi12

Para liga metdlica AlSil2, também foi realizada andlise da composicio quimica, utilizando
microssonda eletrdnica. Na Figura 6.2, sio apresentados os resultados destas andlises, tendo-se
também a comprovagio da qualidade do material. As porcentagem em peso obtidos para os
componentes da liga estdo dentro do estabelecido pela literatura [2, 87], definidos para a
aplicacio deste material. Os demais elementos presentes também estdo dentro da faixa

considerada normal para os residuais.
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Figura 6.2 — Anlise quimica da liga metalica AlSil2 utilizada como matéria prima nos corpos de

prova de soldagem.

123



6.3 — Analise Térmica Diferencial (ATD)

A fim de verificar se ocorrem transformagdes de fases ou transformagdes alotrépicas nas
matérias primas, realizou-se esta andlise em amostras dos materiais e os resultados estio
apresentados na Figura 6.3. Observa-se que para a alumina, estudada dentro da faixa de
temperatura de 50 a 800 °C, ndo foi registrada nenhuma alteracdo na curva, sinal da auséncia de
qualquer transformacio para este material. Verificando a curva para a liga metélica, na mesma
faixa de temperatura, registrou-se que a 577,1 °C teve inicio uma transformag@o, cujo pico se deu
a 591,4 °C e término aconteceu a 607 °C. Estes dados se referem a mudanca de estado da liga,
diferindo em aproximadamente 14 °C da temperatura eutética informada na literatura 677 £ 1
°C), conforme o diagrama apresentado na Figura 3.1. esta diferenca pode estar associada a
variagdo n % de Si da amostra, mas acredita-se que ndo trara outras conseqiiéncias no processo de

soldagem metal-cerdmica.
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Figura 6.3 — Resultado da Anélise ATD da Liga AlSi12 e da alumina .
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6.4 — Microestrutura das Matérias Primas

Na Figura 6.4, é apresentada uma fotografia, obtida por MEYV, da microestrutura da alumina
utilizada na fabricagdo dos corpos de prova cerimicos. Observa-se inicialmente que a estrutura €
homogénea, ndao apresentando trincas ou outros defeitos maiores, a ndo ser alguns poros entre
grios que sdo inerentes aos materiais cerdmicos, e que segundo o fabricante, ndo comprometem o
desempenho do material, como pode ser comprovado pelos. valores dos ensaios mecanicos. Os
grios se mostram regulares e sem fraturas visiveis; também ndo se constatou a presenca de
agentes contaminantes na microestrutura. Dessas observacdes, pressupde-se que a matéria prima

ceramica seja de boa qualidade.

1,580  18nm

Figura 6.4 — Microestrutura do material cerdmico (Al,Os) obtido por microscopia eletronica de

varredura.

A anglise microestrutural realizada nas amostras da liga metdlica pode ser observada na
Figura 6.5. onde se tem a microestrutura da liga na condigdo “como recebida”, sem a realizacdo
de nenhuma operacdo, notando-se a presenga da fase solug@o solida de Si em Al (fase clara ) e a

presenca do eutético AlSi, sendo visto como os pontos cinza por toda a superficie. Nota-se a
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presenga de pequenos pontos negros, que sugerem ser uma pequena porosidade da amostra. Afora
esse ponto, a amostra ndo apresentou maiores defeitos como segregacdo localizada, trincas ou

vazios internos, indicando um material de boa qualidade.

Figura 6.5 — Microestrutura da liga AlSi12 na condigdo “como recebido”, 500 x , sem ataque

quimico.

Na Figura 6.6, pode-se observar a microestrutura de uma amostra metilica apos 0 processo
de conformag@o a frio, realizado para adequacio dimensional. Observa-se a presenca das fases:
solucdo solida e eutética, de modo mais nitido que no estado anterior sem deformagdo, além de
estar também visivel que houve um distanciamento entre as fase, ndo observado no caso sem
deformac8o. Observa-se ainda extensas regides com amplo predominio da soluciio sélida ,
indicando claramente diferengas estruturais, provocadas, possivelmente pelo  processo de
conformagdo, uma vez que este fendmeno nio foi observado na amostra anterior. Nesta andlise,
ndo foi constatada a presenca de trincas ou da porosidade, possivelmente eliminada durante o
processo de deformagdo. O embacado visto na regido direita e superior da foto é o resultado do
processo de lixamento e polimento da amostra, que devido a baixa dureza da liga, fica mais

visivel em grandes aumentos em microscépios Gticos.
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Figura 6.6 — Microestrutura da liga AlSil2, deformada plasticamente, 500X, sem ataque quimico.

Na Figura 6.7, estd apresentada a microestrutura da amostra metélica ap6s o tratamento
térmico, realizado a 400 °C por 2 horas, que teve como objetivo promover a homogeneizag¢do

microestrutural da liga metélica, numa tentativa de se evitar a continuidade da heterogeneidade

Figura 6.7 — Microestrutura da amostra de AlSilZ2, ap6s tratamento térmico, 500X, sem ataque

quimico.
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microestrutural, a qual poderia provocar algum efeito localizado na resisténcia mecédnica das
juntas. Comparando essa microestrutura com a da amostra deformada, verifica-se que ocorreu
uma homogeneiza¢do microestrutural, notando-se que se nio houve total eliminacdo do
fendmeno, ele foi intensamente reduzido, de modo que as fases estdo distribuidas
equilibradamente, semelhante a encontrada na amostra “como recebida” da Figura 6.5. Nio foi

constatada a presenca de trincas ou poros nas pecas inspecionadas apés o tratamento térmico.

6.5 — Ensaios de Dureza

As amostras metdlicas foram caracterizadas através de ensaios de dureza durante as
etapas de fabricacdo, sendo que na Tabela 6.1, sdo apresentados os valores dos ensaios de dureza
realizados na escala HRr. Na etapa de caracterizacio foi utilizada uma amostra para cada situagdo
de trabalho e pode-se verificar que apds o trabalho mecénico, a amostra se apresentou
razoavelmente encruada (HRr 50,8), quando comparada com a condi¢do original (HRr 25,8).
Apés o recozimento, como esperado, a dureza caiu bastante (HRr 23,8), indicativo que o material
estava novamente na sua condi¢do de elevada dutilidade, e adequado apara absorver as tensdes de

origem térmica que se originam durante o processo de soldagem.

Tabela 6.1 — Resultados dos ensaios de dureza nas amostras AlSil12.

Condicio Valores de dureza HRy Média Des.Pad.
(MF2) (MPa) (MP2)
“como 300 230 230 270 258 34
recebido”
Encruado 490 520 510 510 50,8 13
Recozido 230 210 270 240 238 25

Os resultados obtidos pela andlise microestrutural das amostras de AlSil2, nas vérias etapas

de processo vdo de encontro com os resultados obtidos nos ensaios de dureza, onde a
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microestrutura encruada apresentou elevada dureza e ap6s o recozimento, a estrutura se mostrou
mais homogénea e a dureza voltou a niveis baixos, indicando o aumento da dutilidade do
material. Estes dados obtidos estdo compativeis com as informagGes da literatura [2,87] para este

tipo de liga de aluminio.

6.6 - Rugosidade Superficial

A rugosidade superficial é um das varidveis de influéncia no processo de soldagem por
difusdo, mas neste trabalho procurou-se mante-la inalterada, e tomou-se como valor de referéncia

dados da literatura [88,89].

Tabela 6.2 — Resultados da medidas de rugosidade, na escala Ra, para a matéria prima ceramica.

Medidas Valores (Lm)

1 0,74

2 0,98

3 0,69

4 0,66

5 0,78

6 0,83

7 0,67

8 0,82

9 0,77

10 0,68

11 0,86

12 0,81
Média 0,77
Desvio padriao 0,09
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6.6.1 - Rugosidade da matéria prima ceramica.

Na Tabela 6.2, sdo apresentados os valores das medidas de rugosidade efetuadas no disco
cerémico original, na condi¢fo “ como recebido ”’ pelo fornecedor . Nota-se que a média é abaixa
(0,77 um Ra) comparando-se com o valor sugerido pela literatura [11, 84] e o espalhamento dos

valores € pequeno, caracteristico de um processo industrial.

Média=0,77
Desvio padrio = 0,094

1,0+ J a
0,9+
0,8 o
0,7~ fu) o

0,6

Rugosidade - um

Corpos de prova

Figura 6.8 — Rugosidade da cermica original.

Os valores da rugosidade original podem ser observados de outro modo na Figura 6.8, onde
se pode ter melhor visdo da pequena amplitude da variagdo da rugosidade da amostras da

ceramica original.

Ap6s o corte e retifica dos blocos cerimico, foi sorteada aleatoriamente uma amostra de 12
pecas, que foram submetidas a verificacio de rugosidade. A atencéo foi dada as faces possiveis
que estariam em contato com a liga metélica. Os resultados destas medigdes estdo mostrados na

Tabela 6.3. Nota-se a rugosidade também §é baixa, da mesma ordem da retificada originalmente,
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mas h4 uma dispersdo maior dos valores em relacdo as pegas originais. Apesar desta constatagao,

acredita-se que esta pequena variagdo nao ira interferir nos resultados da soldagem.

Tabela 6.3 — Resultados das medidas de rugosidade em uma amostra de blocos ceramicos

retificados ( em W, na escala Ra).

Amostra | Medida Medida | Medida Média Desvio Padrio
1 0,91 0.96 0,56 0,81 0.22
2 0,46 0.9 0,48 0,61 0.25
3 0,97 1,09 1,07 1.04 0,07
2 0,38 0,58 Li7 071 0,42
3 1.16 1,00 1,08 1,08 0,09
6 0,65 0,60 1,08 0.78 0,27
7 0.71 0,51 0.74 0.65 0.13
3 0,51 0,49 1.84 0.95 0,77
5 1,00 089 1,04 0.98 0,08
10 0,95 0.86 0.5 0.77 0.24
T 0,75 0,82 0,89 0,82 0,07
> 1,02 1,09 112 1,08 0,05

Média 0,86 Desvio Padrio 0,16

Na Figura 6.9 os dados da Tabela 6.3 sdo apresentados na forma gréfica, de modo a
representar melhor a variagdo da rugosidade nas faces de soldagem apés corte € retifica. Ao se
comparar com a Figura 6.8, pode-se verificar claramente que a rugosidade final das pecas

ceramicas apesar de serem da mesma ordem, apresentam uma dispersao maior.
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Figura 6.9 - Rugosidade da cermica apés corte e retifica .

6.6.2 - Rugosidade da Liga AISi 12

As pecas metdlicas de AlSil2 utilizadas como intercamadas, nio foram polidas antes da
operacdo de limpeza. O processo de conformacdo a que foram submetidas, promoveu uma
diminuicdo da rugosidade superficial original das pecas apds o corte. Na Tabela 6.4, sdo
apresentados os valores das medidas de rugosidade de pecas metélicas, escolhidas aleatoriamente,
apds o corte e apds a operacgdo de conformacdo mecanica a frio. Pode-se observar pelo exame da
média das mediges e pelo desvio padrio que a rugosidade foi sensivelmente diminuida e que o
desvio padrdo € pequeno. Comparando-se estes valores com dados da literatura [11, 89], os
valores estdo da mesma ordem de grandeza. Na Figura 6.10, os resultados desta tltima Tabela sio

apresentados na forma gréfica.
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Tabela 6.4 - Resultados da rugosidade (um) da amostras de AlSil2 apds trabalho mecanico.

Amostras | Medida1l | Medida2 | Medida3 Média Desvio. Padréo
1 0,27 0,28 0,18 0,24 0,06
2 0,40 0,42 0,33 0,38 0,05
3 0,34 0,21 0,27 0,27 0,07
4 0,20 0,23 0,25 0,25 0,07
5 0,16 0,36 0,25 0,26 0,10
6 0,31 0,18 0,23 0,24 0,07
7 0,28 0,18 0,19 0,22 0,06
8 0,22 0,31 0,19 0,24 0,06
9 0,58 0,39 0,18 0,38 0,20
10 0,18 0,23 0,19 0,20 0,03
11 0,53 0.45 0,23 0,32 0,19
12 0,16 0,20 0,28 0,21 0,06

Média 0,29 Desvio Padrao 0,06

6.7 - Ensaios Mecéanicos

Os ensaios mecinicos compdem um dos focos principais deste trabalho. No Capitulo
anterior sio apresentados todos os detalhes do procedimento de preparacdo e realizagdo dos
ensaios mecanicos de flexdo em quatro pontos tanto para a caracterizagao da matéria prima como
para as juntas obtidas por soldagem por difusdo. Neste tpico sdo apresentados e discutidos todos
os resultados dos ensaios mecanicos, incluindo o tratamento estatistico dos dados utilizando

métodos de Chauvenet e Weibull, conforme apresentado anteriormente.
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Figura 6.10 — Rugosidade da liga AlSi 12 ap6s trabalho mecanico a frio.

6.7.1 - Corpos de Prova Ceramicos

A fim de se obter parametros de comparacio dos corpos de prova unidos por difusdo,
procurou-se avaliar a resisténcia mecanica de corpos e prova cerfimicos isoladamente. Deste
modo, foram utilizadas amostras nas mesmas dimensdes das empregadas nos ensaios de juncio,
as quais foram ensaiadas em flexdo em 4 pontos. Os resultados dos ensaios, calculados conforme
a equagd@o 2.23, sdo mostrados na Tabela 6.5, juntamente com a média e o desvio padrio.
Analisando os resultados, observa-se que o valor médio obtido (327,70 MPa) esté proximo com o

encontrado na literatura, [21, 73] conforme dados da Tabela 6. 6 para a alumina e considerando o
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Tabela 6.5 — Resisténcia a Flexdo em 4 Pontos dos Corpos de Prova Cerdmicos.

Corpo de prova cr (MPa)
01 300,20
02 354,80
03 354,20
04 335,40
05 313,80
06 - 329,70
07* 140,00
08 264,80
09 335,10
10 374,70
11 333,00
12 309,10
Média 327,70
Desvio Padrio 30,07

ensaio de flexdo, e que o desvio padrdo obtido estd na faixa bem aceitdvel, considerando um
material cerdmico, atestando desta forma a qualidade do substrato empregado. O corpo de prova
07 ndo foi considerado no célculo da média e do desvio padrdo por estar trincado e pelo
procedimento de Chauvenet, ele pode ser retirado da amostra sem comprometimento dos

resultados, como foi discutido no item 4.3.

*Valor ndo considerado no computo da média e desvio padréo.
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Tabela 6.6 — Valores tipicos de resisténcia Mecanica para CerAmicas ensaiadas em tracdo e em

Flexao [90].

Ceramicas Resisténcia a Flexio (MPa) Resisténcia & Tragdo (MPa)
Al,O4 350 - 580 200 - 310
BeO 172 -275 90 -133
Zr0O, 138 — 240 138
Si3Ny 620 -965 350 - 580

Outra forma de visualizagio dos resultados € através do grafico da Figura 6.11, onde estdo

plotados os resultados da Tabela 6.6. Deste modo pode-se ter um visdo geral dos resultados e das

disperséo dos valores, onde se pode observar que dois valores se sobressaem aos demais pontos,

um bem acima e outro bem abaixo da média, aumentando o desvio padrdo da amostra.
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Média = 327,71 MPa
Des. Padrio = 30,07 MPa
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Figura 6.11 — Resultados da resisténcia a flexdo em 4 pontos para os corpos de prova cerimicos.

De acordo com o que foi apresentado no item 4.2, os materiais cerdmicos podem ndo ter seu

comportamento mecanico completamente caracterizado através dos valores médios da resisténcia
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mecanica juntamente com o desvio padrdo. Deste modo, € pratica usual a caracterizacdo mecénica
em termos de confiabilidade, utilizando a estatistica de Weibull, descrita no referido item. A
mesma linha de pensamento € adequada quando se considera a descri¢io das propriedades
mecéanicas em compositos € em outras combinacgdes envolvendo materiais cerdmicos. Desse
modo, a Figura 6.12 traz os resultados da estatistica de Weibull aplicados aos dados da Tabela 6.7
para o material cerdmico puro. Os pardmetros utilizados na constru¢do do diagrama de Weibull
estdo mostrados na Tabela 6.7 e foram gerados a partir do referencial tedrico mencionado, os
resultados dos ensaios de flexdo e utilizando o programa Origin 6.0 para a realizacfo dos célculos

e diagramas.

Tabela 6.7 - Parametros utilizados na elaboragio do Diagrama de Weibull.

N Ps 1/Ps Inln(1/Ps) or (MPa) In(c¥)
1 0,92 1,09 -2,44 264,8 5,58
2 0,83 1,20 -1,70 300,2 5,71
3 0,75 1,33 -1,25 309,1 5,73
4 0,67 1,50 -0,90 313,8 5,75
5 0,58 1,71 -0,62 329,7 5,80
6 0,5 2,00 -0,37 333 5,80
7 0,42 2,40 -0,13 335,1 5,81
8 0,33 3,00 0,10 3354 5,82
9 0,25 4,00 0,33 3542 5,87
10 0,17 6,00 0,58 354,8 5,87
11 0,08 12,00 0,91 374,7 5,93

Considerando que a estatistica de Weibull serd uma das ferramentas de andlise dos
resultados dos ensaios de resisténcia da juntas, deve-se fazer uma consideragdo quanto a
utilizac@o desta estatistica para expressar a confiabilidade das juntas obtidas no presente trabalho.

Uma vez que o niimero de amostras para cada condigdo € reduzido, os valores que expressdo a
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confiabilidade devem ser observados com ressalvas. Assim, para uma descri¢@o mais adequada,
refletindo o comportamento efetivo das juntas, deve-se ensaiar um nidmero maior de amostras.
Desse modo, os dados apresentados em todas as discussdes envolvendo a estatistica de Weibull
devem ser usadas comparativamente entre si e ndo consideradas como um propriedade intrinseca

das juntas obtidas.
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Figura 6.12 — Diagrama de Weibull para os resultados dos ensaios de flexiio em quatro pontos
para a alumina (m = 3,8)

O modulo de Weibull € um grandeza vélida, uma vez que n3o depende do valor absoluto da
resisténcia mecanica mas sim do espalhamento dos resultados. Outro aspecto diz respeito ao valor
do médulo de Weibull, determinado na Figura 6.12, que se encontra dentro do intervalo tipico

dos materiais ceramicos (entre 3 e 6).

6.7.2 — Corpos de Prova Metal/Ceramica — Lote 2

Na Tabela 6.8 sdo apresentadas as condi¢des experimentais por amostra, os valores dos
resultados da resisténcia a flexdo em 4 pontos, e o tipo de fratura observada nas amostras para

todas as condig¢bes do Lote 2. A notacdo utilizada indica que o algarismo inicial, a esquerda, se
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referem ao nimero da amostra e o algarismo apés a barra se refere ao nimero da réplica dessa
amostra Apés os ensaios mecénicos, as amostras foram examinadas ao microscopio 6ptico para a
observacio das interfaces, de onde se classificou os tipos de fraturas ocorridos. A fratura do tipo 1
indica que a ruptura ocorreu no metal, a do tipo 2 indica que o rompimento do corpo de prova se
deu na interface. Os aspectos das fraturas serfio discutidos detalhadamente na sec@o

correspondente as microestruturas.

Tabela 6.8 — Condigdes experimentais e resultados para as junta metal-cerdmica obtidas por
jungdo por difuséo.

Amostra Carga Tempera- | Tempo | Resisténciaa | Tipo de
MN) tura (°C) (min) Flexdo (MPa) | Fratura
1/1 00 622 20 338,87 1
1/2 00 622 20 201,29
1/3 00 622 20 354,89
1/4 00 622 20 204,47
2/1 92 621 20 246,72 1
2/2 92 621 20 216,59
2/3 92 621 20 262,2
2/4 92 621 20 113,37
3/1 301 610 20 326,14 2
3/2 301 610 20 343,64
4/1 301 617 20 148,5 1
4/2 301 617 20 143.8
4/3 301 617 20 225,8
5/1 301 576 20 216,17 2
5/2 301 576 20 165,36
5/3 301 576 20 139,33
6/1 301 584 20 169,6 2
6/2 301 584 20 167,88
6/3 301 584 20 125,48

Na Tabela 6.9, os resultados estdo sumarizados, de modo que sdo apresentados os valores
médios das replicas de cada amostra e os respectivos desvios padrdes. As condi¢des de carga e
temperatura das juntas também sdo apresentadas, considerando-se que o tempo de tratamento foi
comum a todas as amostras e igual a 20 minutos. Essas informagdes do limite de resisténcia em

funcdo das amostras podem ser visualizadas na Figura 6.13
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Tabela 6.9 Condicdes experimentais, valores médios e desvio padrio dos ensaios mecanicos para
as amostras do Lote 2, para um tempo de tratamento de 20 minutos.

Amostra Carga (N) Temperatura ("C) | Médias (MPa) | Des. Padrio (MPa)
01 0 622 272,00 79,68
02 92 621 209,72 66,97
03 301 610 334,89 12,37
04 301 617 172,70 46,05
05 301 576 173,62 39,08
06 301 584 154,32 24,99

Um estudo da Figura 6.13 e da Tabela 6.9, conclui-se que o maior valor médio da resistén -
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Figura 6.13 — Amostras do Lote 2 ensaiadas e os valores da resisténcia  flexio em quatro

pontos.

cia mecénica foi a da amostra 03, com um valor de 334,89 MPa, equivalente ao valor da
resisténcia mecénica da cermica pura, relativas ao Lote 1 de amostras, realizada em ensaio de
flexdo em quatro pontos e também em conformidade com os valores indicados na literatura. Este
valor € a média de dois resultados e como se pode verificar pelo desvio padrdo pequeno, sdo

consistentes. As outras réplicas desta amostra se perderam no momento do corte.
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As médias das amostras 01 e 02 também podem ser sdo consideradas elevadas, pois estdo
acima de 250 MPa. Nessas duas amostras, pode-se observar que o desvio padrdo é
consideravelmente maior que o da amostra 03. As demais amostras apresentam valores médios
menores de resisténcia a flexdo. Apesar de uma das réplicas ter apresentado o maior valor

absoluto, Tabela 6.8, a média das réplicas ficou abaixo da média da amostra 03.

Na Figura 6.14, so apresentados os resultados da Tabela 6.9 através do cruzamento da
temperatura dos ensaios com a resisténcia a flexdo, nas trés condigdes de carga aplicada, sob o
mesmo tempo de operagdo. Nessa Figura, fica nitida o maior valor da resisténcia média da

amostra 03 sobre as demais. Ao se considerar a temperatura em que se realizaram os ensaios, tem

8 20 minutos - amostra 01, carga O N
450 ® 20 minutos - amostras: 03, 04, 05 e 06; carga 301 N

400 )} 4 20 minutos - amostra 02; carga 92 N
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Figura 6.14 - Resisténcia a flexdo em fungio da temperatura para as amostras do Lote 2, tempo de
20 minutos.

- se que o metal se encontrava totalmente na fase liquida, tal qual aconteceu com as amostras 01,
02 e 04, conforme os resultados da ATD realizada na liga metdlica. Comparando-se com as
demais amostras, observa-se que de modo geral, as juntas produzidas em temperaturas com metal
na fase liquida apresentam maior resisténcia mecanica que as juntas obtidas em temperaturas

inferiores, préximas ao eutético, conforme foi mostrado na Figura 3.1.
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Fazendo uma andlise da resisténcia em fungio da carga aplicada na amostra 01, considera-
se que ndo houve aplicacdo de carga externa e sob a temperatura de aproximadamente 620 °C, a
carga média obtida foi de 200 MPa, considerado um valor elevado e acima das trés amostras sob
carga de 301 N, mas com temperaturas inferiores. Comparando-se a resisténcia na faixa proxima

a 620 °C, a mostra 01 se encaixa num valor intermedidrio, considerado elevado.

Na sintese desses resultados, observa-se ndo ser possivel com estes valores, definir um

padréo da influéncia desta varidvel na resisténcia das juntas.

Um outro resultado que pode ser tirado do grafico da Figura 6.14 é que o desvio padrio dos

resultados, de um modo geral, € grande, a menos da amostra 03 que apresentou somente duas

réplicas com os valores préximos.

Tabela 6.10 — Parametros da estatistica de Weibull para as amostras 03 e 04.

N Ps 1/Ps Inln(1/Ps) or(MPa) Incy
1 0,83 1,2 -1,71 143,8 4,97
2 0,67 1,5 -0,90 148,5 5,01
3 0,50 2 -0,37 225,8 5,41
4 0,33 3 0,09 326,14 5,79
5 0,17 6 0,58 343,64 5,84

Outra anélise foi realizada com os resultados da resisténcia mecanica das amostras 03 e 04,
obtidas nas mesmas condi¢Ses experimentais, ou seja, faixa de temperatura, carga aplicada e
tempo de opera¢do. Utilizando a Tabela 6.10. gerada a partir dos dados da resisténcia da
Tabela6.9 e das equagdes do capitulo 5, obtém-se os pardmetros para a estatistica de Weibull.
Esse resultados estdo mostrados na Figura 6.15, representando graficamente a relacdo In of

versus Inln(1/Ps).
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Figura 6.15. — Curva de Weibull para as amostras 03 e 04.

Apesar do pequeno numero de pontos experimentais 0 que tornaria a estatistica mais
confiavel, em termos da elaboracdo da regressao linear, mesmo assim, pode-se ter um idéia do
comportamento da resisténcia das juntas, com relagéo ao espalhamento dos resultados. Extraindo
o coeficiente angular da reta na Figura 6.15 (m), obteve-se m = 1,85, compardvel com valores
obtidos na literatura para jungdes alumina - metal [11]. Este valor relativamente baixo para o
médulo de Weibull estd relacionado com o espalhamento elevado entre os valores nas condi¢des

consideradas, se for comparado com os obtidos com a cerdmica pura (m = 3,8).

Uma outra andlise pode ser realizada utilizando os resultados da resisténcia a flexdo e
parametros da estatistica de Weibull. Trata-se do cruzamento da resisténcia a flexdo em fungéo da
probabilidade de sobrevivéncia Ps de uma amostra. Os dados de of ¢ Ps sdo obtidos diretamente
da Tabela 6.10 e o resultado desta simulacdo estd apresentado na Figura 6.16, onde se pode notar
que o valor da resisténcia para uma probabilidade de sobrevivéncia de 50%, corresponde
aproximadamente a 235 MPa, apresenta uma sensivel diferenca da média obtida a partir dos

valores da resisténcia a flexdo, que é 253,14 MPa.
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Figura 6.16 — Probabilidade de sobrevivéncia em funcéio da resisténcia 2 flexio para amostras
obtidas na faixa de 610 °C, 20 minutos a 301 N.

Para este mesmo Lote, aplicou-se também a estatistica de Weibull para outras duas
amostras que apresentaram o maior niimero de réplicas, as amostras 5 e 6, produzidas nas
mesmas condi¢des de (carga 301 N, temperatura nominal 580 °C e tempo de 20 minutos), a fim

de comparar os pardmetros caracteristicos de cada condicdo em particular.

Desse modo, na Tabela 6.11 sfio apresentados todos os pardmetros para a estatistica de
Weibull a partir do ntimero de amostras, resisténcia 2 flexio dos corpos de prova. Na Figura 6.17,
estd representada a relacio entre In o € Inln (1/Ps), de onde se pode tirar o médulo de Weibull (m
= 4,8). Consideravelmente acima do valor obtido para as amostras 03 e 04 (m = 2,0) o valor do
moddulo reflete o espalhamento dos valores obtidos nos ensaios. Deve-se ressaltar que deveriam
ser utilizados uma quantidade maior de ensaios para confirmar a estatistica e conferir maior
precisdo na elaboragdo da regressdo linear , mas mesmo somente com os pontos obtidos
experimentalmente, pode-se ter uma idéia da tendéncia do comportamento dos dados

experimentais.
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Tabela 6.11 — ParAmetros para a estatistica de Weibull relativa as amostras 5 € 6 do Lote 2 (301
N, 580 °C e tempo de 20 minutos).

N Ps 1/Ps Inln1/Pg or(MPa) InGF
1 0,86 1,17 -1,87 125,48 4,83
2 0,71 1,40 -1,10 139,33 4,93
3 0,57 1,75 -0,58 165,36 5,11
4 0.43 2,33 -0,17 167,88 5,12
5 0,29 3,50 0,23 169,6 5,13
6 0,14 7,00 0,67 216,17 5,38

Outra anélise realizada foi a verificacdio da probabilidade de sobrevivéncia em funcdo da
resisténcia a flexdo a partir dos dados apresentados na Tabela 6.11 A Figura 6.18 ilustra esta
relacdo, de onde se pode observar que para uma probabilidade de sobrevivéncia de um corpo de
prova ser de 50%, tem-se uma carga da ordem de 163 MPa, contra 163,9 MPa obtido pela média
dos valores das amostras. Pode-se verificar que ambos valores praticamente coincidem, apesar da

amplitude dos resultados obtidos.

m amostras 5e 6, lote 2

Inin (1/Py)

4,8 4.9 5,0 5,1 5.2 53 54

Ino,

Figura 6.17 — Curva de Weibull para as amostras 5 e 6 do lote 2 (301 N, 580 °C e tempo de 20
minutos).
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Comparando-se os médulos para as duas condi¢des estudadas, pode-se dizer que eles estio
dentro da faixa utilizada na literatura para as cermicas monoliticas, porém o valor mais baixo

pode estar associado ao efeito da juncio entre os componentes.

Com relacfo a probabilidade de sobrevivéncia, nota-se claramente que as amostras 3 e 4
apresentam nao somente a resisténcia 2 flexdo média maior, como também para uma mesma

probabilidade de sobrevivéncia (50%), um valor relativo maior.

B amostras5e 6, lote 2
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Figura 6.18-. Probabilidade de sobrevivéncia de um corpo de prova cerdmico em fungo da carga
aplicada para as amostras 5 ¢ 6 do Lote 2 (301 N, 580 °C e tempo de 20 minutos).

O Lote 2 teve como caracteristicas gerais, de um lote exploratério, uma grande variacio da
carga aplicada, temperaturas elevadas de um modo geral e tempo de operacdo constante. Ao se
observar os modos de fratura nos corpos de prova, constata-se que independente da carga
aplicada, para temperaturas acima de 610 °C, observa-se na superficie de fratura que a espessura
da camada da liga metélica diminuiu sensivelmente, passando de 1,2 para 0,05 mm, em média,

como poderd ser observado na discussdo da microestrutura.
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A anélise do tipo de fratura mostrou que 50% dos corpos de prova romperam na liga
metélica ( fratura do tipo 1). Em todas as interfaces dos corpos de prova, onde ocorreu a
separagdo do metal, as interfaces cerimicas apresentam a liga aderida a elas. Os ensaios

mostraram também que a resisténcia a flexdo foi bastante alta nestas condi¢des apresentadas.

Por outro lado, a partir de 610 °C, constatou-se outro modo de fratura, onde predomina a
fratura em uma das interfaces metal-cerimica. Nesta face, observa-se a presenca de uma regido de
cor diferente e que através de ensaios de microscopia eletrdnica de varredura e microssonda
eletronica, constatou-se que possivelmente se trata de um processo de difusdo de sobre o
substrato ceramico, resultado do processo de consolidagdo da jung@o metal-cerAmica. Nessa faixa
de baixa temperatura, os valores de resisténcia 3 flexdio sdo consideravelmente menores, €Xceto

para as amostras da condigio de 610 °C, que apresentou o maior valor para este lote de amostra,

334,89 MPa.

Cruzando-se as informagdes obtidas no espectro de ATD da amostra da liga metalica,

conforme item 6.3, verifica-se que a liga estd passando por um processo de transformac@o de fase,

estando na fase liquida durante o processo de operacao.

6.7.3 Corpos de Prova Metal/Ceramica — Lote 3

O Lote 3 corresponde ao conjunto de pegas produzidas apos a definicao das condigGes
experimentais para a realizagdo das soldas metal/ceramica por difusdo. Na Tabela 6.12, sdo
apresentados as condigSes experimentais, todos os resultados dos ensaios mecanicos de flex@o em
quatro pontos, juntamente com as observacdes relativas ao modo de fratura observado nas
jungdes apds Os ensaios. Os modos de fratura foram classificados conforme esta ocorreu na
alumina (0), na liga metélica (1), interface (2), de modo misto (3) e se a interface nao apresentou
nenhuma resisténcia (4). A discussio sobre os modos de fratura e detalhes microestruturais serao
discutidos no item pertinente a discussdo das microestruturas. Ainda na Tabela 6.12, hd uma
coluna que indica a presenca de decapagem na superficie dos componentes. Como foi

mencionada no item relativa a limpeza, todas as interfaces foram limpas adequadamente, mas
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realizou-se uma decapagem para ativacio das interfaces cerimicas e metélicas; desse modo as

pecas que foram decapadas estdo indicadas.

Na Tabela 6.12 observa-se também a auséncia de intimeras amostras, ou mesmo de réplicas
para uma dada amostra. Esse fato é decorréncia de problemas gerados durante o préprio processo
de obtencdo das pecas como a queda da peca do dispositivo durante a operacdo ou um
posicionamento inadequado que provocou uma soldagem inclinada; outros acidentes ocorreram
durante o corte das réplicas, mesmo com a utilizacdo de uma serra de precisdo e velocidades de

corte bastante controladas, houve o rompimento de corpos de prova durante esse processo.

Tabela 6.12- Resultados Obtidos nos Ensaios de Flexio em 4 Pontos Para o Lote 3 [ modos de
fratura: alumina (0), liga metdlica (1), interface (2), de modo misto (3) e se a interface nio
apresentou nenhuma resisténcia (4)].

Amostra Carga Tempe - Tempo | Resisténcia 2 | Decapagem Tipo de
ratura Flexdo - of Fratura
n N) O (min) (MPa)
7/1 301 501 30 49,4 2
72 301 501 30 443
8 - - -- 0 4
9/1 301 522 90 52,2 2
9/2 301 522 90 54,9
9/3 301 522 90 47,7
9/4 301 522 90 83.8
10/1 301 509 30 39,5 2
1072 301 509 30 71,7
10/3 301 509 30 45
10/4 301 509 30 36,5
11/1 301 518 60 88.5 2
1172 301 518 60 70,2
11/3 301 518 60 79,1
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Continuac&o da Tabela 6.12

11/4 301 518 60 54
12/1 301 510 60 123
1272 301 510 60 75,4
12/3 301 510 60 131
12/4 301 510 60 77,4
13/1 92 552 30 195.6 decapada
1372 92 552 30 375,77
13/3 92 552 30 2325
13/4 92 552 30 221,1
14/1 92 512 30 22,0
14/2 92 512 30 66,7
14/3 92 512 30 116,1
14/4 92 512 30 52,4
15 - - - -
16/1 92 508 60 93,7
16/2 92 506 60 119,7
16/3 92 506 60 49,5
17 - - - 0
18/1 92 517 90 3749 decapada
1872 92 517 90 343,5
18/3 92 517 90 344,2
18/4 92 517 90 395.4
19/1 92 505 90 300,1 decapada
1972 92 505 90 396,7
19/3 92 505 90 413
19/4 92 505 90 346
20/1 301 556 30 109,6 decapada
20/2 301 556 30 100,3
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Continuagio da Tabela 6.12

20/3 301 556 30 121,2
20/4 301 556 30 96,4

21 301 562 30 27,2 1
22/1 301 509 30 2034 decapada 2
22/2 301 509 30 249,6
22/3 301 509 30 210,7
22/4 301 509 30 50,7 0
23/1 301 500 30 161,1 decapada 172
23/2 301 500 30 118,3 12
23/3 301 500 30 199,5 172
23/4 301 500 30 226,5 12
24/1 301 600 60 79,7 3
24/2 301 600 60 59,2
24/3 301 600 60 113,4
24/4 301 600 60 72,6

25 - - -- 0 4
26/1 301 604 90 1274 decapada 1
26/2 301 604 90 110,8

27 -~ -~ - 0 4
28/1 92 559 30 2132 decapada 1
28/2 92 559 30 3793
28/3 92 559 30 237,6
28/4 92 559 30 328
29/1 92 603 60 79 decapada 1
29/2 92 603 60 133,7
29/3 92 603 60 68,9
29/4 92 603 60 60,7
30/1 92 593 60 56,5 decapada 1
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Continuacgdo da Tabela 6.12

30/2 92 593 60 222

30/3 92 593 60 30,7

30/4 92 593 60 50,0

31/1 92 604 90 383,3 decapada 1
3172 92 604 90 275,0

31/3 92 604 90 3329

31/4 92 604 90 323.,6

32/1 92 597 90 161,9 decapada 1
32/2 92 597 90 134,6

32/3 92 597 90 260,0

32/4 92 597 90 99,2

Para de tornar mais facil o tratamento dos dados, criou-se a Tabela 6.13 onde estao
“mostrados, além das condi¢des de ensaio, os valores médios e os desvios padrdes para as
amostras do Lote 3. Nessa Tabela, as amostras foram ordenadas de modo que se comega com 2
menor carga aplicada e dentro desta faixa, os tempos crescentes, independente da numerac@o das

amostras.

Visando iniciar a discussdo deste Lote, pode-se separar 0s resultados da Tabela 6.13 pela
carga aplicada, tendo-se entdo dois grandes grupos que sdo discutidos inicialmente em separado e

posteriormente comparados entre si.

A Figura 6.19 representa graficamente os valores médios e os respectivos desvios padrdes
dos dados da Tabela 6.13, da resisténcia 2 flexdo em fungdo da temperatura € a carga constante de
92 N. Nessa Figura, observa-se de maneira evidente que os maiores valores de resisténcia a flexdo
(faixa de 360 MPa) ocorrem nas amostras 18 e 19, obtidas na menor faixa de temperatura
trabalhada (510 °C) e com o maior tempo de tratamento (90 minutos). Seguindo esta tendéncia,

sob a mesma carga, a uma temperatura na faixa de 570° C, sob tempo de 30 minutos,
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Tabela 6.13 — Médias e desvios padrdes para as amostras do Lote 3.

Amostra Carga (N) Temperatura Tempo (min) | Médias (MPa) | Desvio Padrio
4o (MPa)
14 92 512 30 64,30 39,24
13 92 552 30 256,23 81,13
28 92 559 30 289,53 77,59
16 92 506 60 84,60 49,64
29 92 603 60 85,58 32,95
30 92 593 60 39,85 16,08
18 92 517 90 364,50 25,278
19 92 505 90 363,95 51,248
31 92 604 90 328,76 44,38
32 92 597 90 163,97 69,01
7 301 501 30 46,85 3,606
10 301 509 30 48,18 16,07
20 301 556 30 106,88 11,04
21 301 562 30 27,2 --
22 301 509 30 221,23 24,84
23 301 500 30 176,35 47,09
11 301 518 60 72,95 14,68
12 301 510 60 101,70 29,41
24 301 600 60 81,23 23,07
9 301 522 90 59,63 16,37
26 301 604 90 119,11 11,38
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obtiveram-se as segundas maiores médias de resisténcia & flexao, na faixa de 256 a 289 MPa. Na
faixa de temperatura de 600 °C, outras duas amostras apresentam valores médios elevados de 150
a 325 MPa, mas apesar de terem sido produzidas juntas, as amostras 31 e 32 apresentam enorme
variacdo de valores, o que torna dificil qualquer tentativa de explicacdo . As trés amostras
Amostras: 13, 14, 28 - 30 minutos

Amostras: 16, 29, 30 - 80 minutos
&  Amostras: 18, 19, 31, 32 - 80 minutos

Carga aplicada - 82 N
450 ~
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Figura 6.19. — Resisténcia a flexdo de amostra do lote 3, em funcdo da temperatura, para carga de
92 N.

ensaiadas sob um tempo de 60 minutos tanto na baixa temperatura como na alta, na faixa de
560 a 605 °C, apresentarem os menores valores de resisténcia mecénica, junto com um amostra
realizada a 30 minutos. Desse conjunto de amostras, pode-se concluir baseados nos dados e no
gréfico que os resultados mais consistentes de resisténcia mecnica ocorreram em temperaturas
baixas ou médios sob tempos curtos ou longos. Nestas faixas de temperatura a liga metélica se
apresentava no estado sélido, conforme ATD realizada previamente e que foi discutida no item

6.3.

Na Figura 6.19 sdo apresentados os resultados dos ensaios de flexdo em quatro pontos para

as amostras do lote 3, em fungdo da temperatura, para uma carga constante de 301 N em todas as
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amostras. Os resultados sdo apresentados considerando-se também os trés tempos utilizados nos
ensaios de soldagem por difusiio (30, 60 e 90 minutos). Considerando-se como critério de
interesse a resisténcia a flexdo, a maior média (221,23 MPa) pertence a amostra 22, ensaiada na
faixa de baixa temperatura (509 °C), sob o tempo de 30 minutos, seguida pela amostra 23 (176,35

MPa), produzida nas mesmas condi¢Bes a menos da temperatura que foi de 500 °C. Em ambas

®  Amostras: 7, 10, 20, 21, 22, 23 - 30 minutos
450 — ®  Amostras: 11, 12, 24 - 60 minutos

4 Amostras: 9, 26 - 90 minutos
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Figura 6.20 — Resisténcia a flexdo de amostra do Lote 3, em fung@o da temperatura, para carga de
301 N.
amostras, pode-se observar na Tabela 6.13 que os valores dos desvios padrdes nio estio
exageradamente elevados, embora seja maior para a amostra 23 (47,093 MPa). Outras trés
amostras apresentaram médias acima de 100 MPa e para as quais se poderia considerar a
resisténcia a flex@o elevada; sdo elas em ordem crescente de resisténcia: amostra 12 - 101,7 MPa
(510 °C, 60 minutos), amostra 20 - 106,88 MPa (556 °C, 30 minutos) e amostra 26 - 119,11 MPa
(604 °C, 90 minutos), sendo esta tltima realizada com o metal na fase liquida, conforme indica
ATD realizada. Nestas trés amostras consideradas, pode-se verificar que o aumento do valor da
resisténcia da ordem de 17,11% com o aumento da temperatura, mas o maior valor médio estd
48,06 % abaixo do menor valor das amostras iniciais. As médias da demais amostras para esta

carga de 301 N estdo abaixo de 100 MPa, sendo dignas de mencio as amostras 21 e 7 realizadas,
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sob o mesmo tempo de 60 minutos e nas temperaturas de 562 e 501 °C respectivamente. Em
ambas amostras, somente uma réplica foi ensaiada, resultado da quebra de todas as demais
durante o processo de fabricacdo, indicando que algum problema possa ter ocorrido durante o
processo. Em todas essas amostras, embora de consideravel baixa resisténcia mecénica, o desvio

padréo ¢é relativamente pequeno como pode ser visto na Tabela 6.13.

Apesar do elevado valor da resisténcia a flexdo, observa-se uma razoavel dispersao dos
valores das réplicas, representada pelo também elevado valores dos desvios padrdes que serdo
discutidos mais a frente. A andlise destes resultados em conjunto ainda revela que a maioria dos
valores intermedidrios e inferiores da resisténcia 2 flexdo se encontram na carga mais elevada.
Desta comprovacao experimental, pode-se tirar que a carga elevada nio atuou no sentido de
aumentar a resisténcia das juntas na trés faixas de temperaturas e tempos estudados, a menos das
amostras obtidas em baixas temperaturas (faixa de 500 ° C), no tempo de 30 minutos e sob a

carga de 301 N.

Com relacdo aos gréficos das Figuras 6.18 e 6.20, considerando as cargas mais elevadas,
houve uma menor dispersdo dos resultados entre as réplicas, mas em contrapartida, 31% das
amostras se perderam contra 25% das amostras obtidas na carga mais baixa. O nimero de perdas
decorrentes de problemas no processamento, em ambos 0s casos é bastante elevado e teve como
principais ocorréncias os problemas de alinhamento e decorrente de quebra dos corpos de prova

durante o procedimento de corte para a obtengdo das réplicas.

Outra comparacdo pode ser feita, tomando-se 0s resultados da resisténcia a flexdao em
funcdo da temperatura para os Lote 02 e Lote 3, e utilizando-se as Figuras 6.14, 6.18 ¢ 6.19.
Nesta situagio, compara-se de modo integral todos os resultados obtidos, independentemente das
condigdes de obtengdo da junta metal — cerdmica. As comparagdes devem ser consideradas de
modo relativo, baseando-se exclusivamente nos valores da resisténcia a flexdo. Desse modo, as
amostras obtidas nas temperaturas mais baixas, na faixa de 510 °C, sob carga de 92 N, no maior
tempo de operagdo de consolidagdo da junta - 90 minutos, continua sendo absoluto. Para estas

mesmas condices de carga e temperatura, mas para tempos diferentes 20 minutos para a amostra
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do Lote 2 e 90 minutos para as amostras do Lote 3, os resultados da resisténcia a flexdo sdo

razoavelmente consistentes na faixa de 200 a 300 MPa.

Ao se comparar os resultados das amostras dos Lotes 2 e 3, sob a mesma carga aplicada de
92 N e sob tempos razoavelmente préximos 20 minutos (Lote 2 ) € 30 minutos, nota-se que os
valores da resisténcia estfio numa faixa de resisténcia muito ampla, entre 90 e 375 MPa
aproximadamente, para a faixa de 595 a 620 °C, no Lote 3. Em fun¢do da grande variacdo dos
resultados, n@o se pode concluir nada sobre os ensaios mecanicos, nesta condi¢do de temperatura

de processo na faixa de trabalho utilizada.

Comparando-se os valores de resisténcia das juntas do Lote 2 com as amostras do Lote 3,
pzira a carga de 301 N, observa-se para tempos na faixa de 20 minutos (Lote 2) e 30 minutos
(Lote3), aproximadamente 62 % dos valores de resisténcia 3 flexo estdo na mesma faixa, ou seja,
variando entre 125 e 250 MPa, independente da temperatura de operacdo (na faixa de 580 a 620
°C para o Lote 2 e na faixa de 510 °C para o Lote 3), podendo indicar, que para este nivel de carga
aplicado, a resisténcia a flex3o ndo dependeu do tempo e da temperatura aplicados. Os restantes
38 % aproximadamente, estio com resultados ou muito acima (Lote 2) ou muito abaixo dos

valores obtidos nesta andlise.

Do mesmo modo que foi desenvolvido para as amostras do Lote 2, serdo realizadas outras
duas andlises dos dados envolvendo a estatistica de Weibull, que sfo o estudo do médulo de
Weibull, m, e a tensdo de resisténcia a flexdo correspondente a uma porcentagem de

sobrevivéncia de 50 % (Gso4), serdo discutidas para as amostras do Lote 3.

De modo a ndo tornar a apresentacao e discussdo dos resultados um processo exaustivo,
decidiu-se que as tabelas dos pardmetros e dos resultados dos calculos para determinacio do
moédulo m, assim como os graficos correspondentes, estio colocados no Anexo 2 no final este
trabalho. Este mesmo procedimento foi adotado com relagdo ao desenvolvimento dos célculos e
apresentacdo da resisténcia a flexdo correspondente a uma probabilidade de sobrevivéncia de

50% (Gs0%)-
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Tabela 6.14 — Médulo de Weibull m e Gso 4, para as amostras do Lote 3

Amostras Condigdo m ( Médulo de Os0% (MPa) Omedio (MPa)
Weibull)
13e 28 30 min, 550 °C, 3,45 272,70 272,00
92N
29 e 30 60 min, 600 °C, 1,71 62,76 62,71
92N
18e 19 90 min, 500 °C, 9,12 364,44 364,22
92N
31e32 90 min, 600 °C, 1,94 246,91 246,37
92N
7,10, 22 e 23 | 30 min, 500 °C, 1,27 121,01 246,3
301N
11e12 60 min, 500 °C, 3,13 87,50 87,32
301N
20 30 mi‘n, 550 °C, 7,95 106,80 106,88
301N
9 90 min, 500 °C, 2,72 59,57 59,63
301N
24 60 min, 600 °C, 2,98 81,15 81,23
301N

Na tabela 6.14, estdo apresentadas as referéncias das amostras, agrupadas pelas condigdes

em que foram obtidos, os respectivos valores do médulo de Weibull, e também os valores de

resisténcia a flexdo, correspondente a uma expectativa de sobrevivéncia de 50 %.
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Uma anilise geral da Tabela 6.14 revela que o médulo de Weibull apresenta uma variacdo
de valores bastante ampla indo de 1,27 na condi¢do de 500 °C a 30 minutos sob carga de 301 N,
onde se trabalhou com 4 amostras num total de 14 réplicas, indicando um espalhamento dos
pontos experimentais bastante elevado, até 9,12 para as amostras obtidas a 500 °C, por 90
minutos a 92 N, indicando um espalhamento menor entre os resultados. Detalhando essa anlise,
verifica-se que somente esta Gltima condicdo e outra realizada a 550 ° C, por 30 minutos com
carga de 301 N apresentaram médulos tio elevados, embora com § e 4 réplicas respectivamente.
As demais amostras ensaiadas apresentaram médulo com valores de m intermedidrio e de modo

geral baixo indicando que houve grande dispersdo nos dados experimentais.

A teoria estatistica de Weibull pode ser utilizada como uma ferramenta para se entender
melhor o comportamento mecanico de materiais cerdmicos, necessitando idealmente de
aproximadamente 30 corpos de prova em cada condicdo de ensaio. A aplicacio de Weibull em
um nimero menor de corpos de prova compromete a confiabilidade da curva quando se necessita
caracterizar e quantificar o comportamento mecanico de um componente cerdmico estrutural. No
entanto, do ponto de vista cientifico, é possivel aplicar-se Weibull para um niimero menor de

corpos de prova.[91].

O moédulo de Weibull m, representa o espalhamento dos dados obtidos experimentalmente,
sendo que para as cerdmicas monoliticas ficou na faixa de 3,8, conforme apresentados e
discutidos anteriormente, ficando bastante abaixo do valor apresentado pela literatura [64]

informando que as cerdmicas estruturais apresentam em geral médulo de Weibull acima de 15 .

Analisando a quarta coluna da Tabela 6.14, que representa a tensdo de resisténcia a flexdo
correspondente a uma expectativa de sobrevivéncia de 50 % do corpo de prova naquela condigdo

experimental (Gso%), pode-se fazer os seguintes comentarios:

a) os valores da tensdo Ospq variam desde 364,44 MPa para as amostras que efetivamente
apresentaram maior resisténcia mecéanica i flexfio, até 59,57 MPa para as condiges que
apresentaram resultados menos satisfatérios. Ao se comparar esses valores com as médias

estatisticas (coluna 5 da Tabela 6.14), verifica-se que de modo geral elas sdo muito préximas, a
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menos naquela onde ha mais pontos e a variagao entre 0s valores € maior (amostras 7, 10, 22 ¢

23) de modo que o valor de Gsoq, trabalha a favor da seguranga (121,01 MPa contra 246,30 MPa).

b) a tensdo Oso% € uma funcdo estatistica, sendo assim, ela indica a probabilidade de
sobrevivéncia dos corpos de prova em fungdo da distribuigéo das diversas amostras ensaiadas e
que geram uma tendéncia de comportamento ou uma expectativa sobre um determinado valor
esperado. Novamente nesse caso, seria necessario um maior niimero de dados experimentais para
se ter maior seguranga do comportamento esperado. No caso das amostras 20, 9 e 24, que
apresentaram poucas réplicas, os valores devem ser considerados somente como indicativos e

utilizados para uma comparacdo relativa junto aos demais, somente de modo qualitativo.

c) Os valores obtidos para Gsoz, € apresentados na Tabela 6.14 sdo muito representativos,

proporcionalmente, aos valores efetivos obtidos nos ensaios de flexdo em quatro pontos.

Em alguns grupos de amostras, quando se estudava o resultado sobre os graficos de Gsos,
verificou-se que as curvas obtidas ndo eram lineares, ou seja, diversas inclinagdes poderiam ser
obtidas, assim serdo tecidos comentérios a respeito desses resultados de modo geral, tomando-se
como exemplo as amostras13 e 28. os demais casos observados serdo citados e os gréficos e

tabelas correspondentes estdo disponiveis no Anexo 2.

Assim sendo, a Tabela 6.15 apresenta os parimetros utilizados para a elaboracdo dos
gréficos para o célculo do médulo m e também nos célculos de Gsoq , para as amostras 13 e 28.

Os valores dessa tabela foram gerados a partir dos resultados originais dos ensaios de flexdo em

quatro pontos indicados na Tabelas 12 e 13.

Uma tnica inclinagdo na curva de Weibull, evidencia que o mecanismo responsavel pela
fratura foi o mesmo em todos os casos [64], como foi o caso obtido para as amostras 03 e 04 do
Lote 2, obtidas em alta temperatura, visto na Figura.6.16 As amostras 31 e 32 na Figura A6
(Anexo 2) e outros dois casos geraram dividas devido a uma pequena variagao nos pontos no

caso das amostras 29 e 30, ver Figura A2 e também pela pequena quantidade de pontos como € o
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caso da amostra 24, Figura A16. Em algumas situagdes, como pode ser observado nas Figuras
6.18, a amostras 05 e 06 do Lote 2, amostras 13 e 28 na Figura 6.20, 18 e 19 Figura A4, amostras
7, 10, 22 e 23 na Figura A8, amostras 11 e 12 na Figura 10, identifica- se mais de uma

inclinacdo na

Tabela 6.15 -.Pardmetros de Weibull para as amostras 13 e 28 (30 min, 550 °C, 92 N).

N | 8 1/P; Inln(1/Py, or (MPa) Incy
1 0,89 1,13 -2,14 195,6 5.28
2 0,78 1,29 -1,384 213,2 5,36
3 0,67 L5 -0,904 221,1 54

4 0,56 1,8 -0,534 232,5 5,445
5 0,44 2,25 -0,21 237,6 5,47
6 0,33 3 0,09 328 5,79
7 0,22 4,5 0,41 375,7 5,93

8 0,11 9 0,79 379,3 5,934

curva o que pode indicar que houve uma alteracio no comportamento de fratura das amostras,
levando a se considerar a possibilidade da existéncia de mais de um mecanismo envolvido no

processo de fratura considerado.

Os graficos que ndo indicaram mudanca de inclinagdo, foram obtidos em temperaturas
elevadas, em torno de 600 °C, onde o processo de difusdo aparentemente controla o mecanismo,
se sobrepondo a eventuais outro mecanismos. No caso baixa temperatura, pode estar ocorrendo
de modo diferente, onde o processo controlado pela difusdo é dominado por outras vari4veis.
Soma-se a isso que os melhores valores de resisténcia mecanica foram obtidos em temperaturas

elevadas ou nas menores temperaturas.

Os valores dos ensaios mecanicos estdo de modo geral bastante acima dos referendados
pela literatura [50], muito embora as condi¢bes aqui desenvolvidas sio bastante particulares,

envolvendo ensaios que vao desde 0.8 Ty a 1,1 Ty e sob carga de O N a 301 N, muito acima dos
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valores tidos como referéncia [44]. Outro fato é que os dados da literatura referem-se de modo
geral a ligacdo alumina/aluminio puro, de menor resisténcia mecénica, ja nesse trabalho com a
liga eutética AlSi, a resisténcia mecénica da junta por si somente deve estar melhorada em fungéo

da presenca do elemento de liga.

Os resultados obtidos nos ensaios mecénicos vdo de encontro a discussdo tedrica
apresentada, onde 0s primeiros estagios de ligaco se iniciam quando os materiais sdo mantidos
juntos na temperatura de ligacdo sob a acdo de uma carga compressiva. Isso promove um
aumento da 4rea inicial de contato pela participago dos mecanismos de deformacao plastica e
fluéncia da liga de aluminio. Ambos mecanismos favorecem o estabelecimento de jungdes

mecanicas de um tnico tipo de ligacgo.

® amostras 13e28

0.8

0,6

0,4

0,2+ &

Probabilidade de sobrevivéncia (adm.)

0,0

T ¥ 1] o 1 * 1) M i
200 250 300 350 400
Resisténcia a Flexao (MPa)

Figura 6.21 - Probabilidade de sobrevivéncia em fungio da resisténcia a flex@o para as amostras
13 e 28 (30 min, 550 °C, 92 N).
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Pelos modelos tedricos apresentados [44, 50, 53] para longos tempos sob a temperatura de
ligaco, nos estagios intermedidrios, outros dois mecanismos atuam 1o processo de consolidagio
da ligacdo metal-cerdmica. Inicialmente, os elementos de liga existentes, como o silicio que est4
dissolvido na matriz de aluminio, difundem-se até a interface e reagem com o oxigénio presente

na atmosfera e da prépria cerdmica.

B amostras 13 e 28 - (550°C, 30 minutos,
; 92 N)

Inin (1/P, )

B S e e e N s —
5.2 53 54 55 5,6 57 5,8 59 6,0

In o

Figura 6.22- Curva de Weibull para as amostras 13 e 28 (30 min, 550 °C, 92 N)..

Uma vez formados os 6xidos dos elementos de liga, no caso 6xidos de silicio, tem inicio os
estdgios finais que ocorrem apés longos periodos de tempo, como identificado para as amostras
em altas temperaturas e elevados tempos de permanéncia, justificando os elevados resultados dos
ensaios mecanicos, onde esses 6xidos reagem com a alumina, originando 6xidos complexos. Tais
oxidos sdo provavelmente do tipo spinel (Al,03.X0), sendo que sua formacdo ji foi detectada em
outros tipos de jungdes alumina-metal [92, 93]. Como serd discutido N0 préximo item, esperava-
se que esses a 0xidos constituissem uma fase ou uma camada de reagdo com alguns microns de
espessura, mas ndo foram identificados até o momento na forma de um filme continuo. Devido a
pouca quantidade desses 6xidos formados nas amostras e 3 sua complexidade, torna sua correta
identificacdo bastante dificil. A camada quando se forma, possivelmente é formada por varios

tipos desses 0xidos, em proporgdes variadas. A baixa cinética dessas reacOes na temperatura de
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ligagdo e a propria estrutura fechada da alumina, contribuem para explicar um pouco o0 pequeno

contetddo dessa provavel mistura de 6xidos.

Alguns autores [94,95], sugerem que a formagdo de uma camada de reacdo explique a
elevada resisténcia mecinica, obtida na jungo alumina-liga de aluminio comparada com a obtida
nos sistemas alumina-aluminio puro. Nesse sistema sugere-s€ que o {inico mecanismo
responsdvel pela resisténcia da junta soldada é uma ligagdo mecénica, tomado efeito por
mecanismos de escorregamento plésticos e de fluéncia do metal, no interior dos vazios presentes
na cerdmica. Os valores de resisténcia mecénica obtida nesse trabalho foram muito superiores aos
dados de literatura [88, 89], considerando uma liga de aluminio com poucos elementos de ligaen
prépria alumina, sugerindo que esse mecanismo de ligagdo mecéanica pode se apresentar muito

resistente em funcdo das varidveis de processo como foi descrito nesse trabalho.

Considerando que deve haver um compromisso que assegure a formagao de uma interface
confiavel com um esforco residual minimo, embora a concentragao de esforcos aumente com a
temperatura de ligag8o, para cada sistema cerAmica — metal existe um valor 6timo de temperatura
que maximize a resisténcia da interface. De certa forma, aumentando-se a temperatura de ligagao,
controla-se o tempo para prevenir o desenvolvimento de produtos de reacdes danosos nos
sistemnas reativos [50], como o caso AlSi/alumina. Isso pode explicar a diminui¢do geral da
resisténcia mecanica das juntas obtidas nas temperaturas na faixa de 550 °C, independente da
carga e tempo, aparecendo também uma zona de reacdo danosa para a resisténcia das juntas. A
espessura e a natureza das zonas de reacao podem afetar drasticamente a distribui¢do de tensoes

residuais e assim a resisténcia mecénica da junta.

Os resultados gerais obtidos nesse trabalho véo ao encontro a referéncias da literatura onde
citando Nicholas [43], relata que todas as varidveis de processo alteram a resisténcia mecanica
das juntas, sendo que o maior efeito € indicado pela temperatura; no caso da carga aplicada acima
de 50 MPa e tempos acima de 30 minutos ndo representaram aumento significativos na

resisténcia das juntas.
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Notavelmente, se a amostra esti sujeita a carregamento de cisalhamento (esforgos
cortantes), a fissura tende a desviar da interface da cermica, resultando em valores menores de

resisténcia interfacial [65].

Considerando também que a amplitude e distribuicdo das tensdes residuais nas junta
dependem dos parimetros como CET e o médulo de elasticidade dos materiais envolvidos; como
também a geometria da junta, a temperatura de ligacdo e as espessura das camadas de reacdo
também contribuem de forma decisiva para o crescimento das trincas. Como a presenca de
tensdes residuais ndo somente limita a resisténcia da junta como também aumenta a dispersdo da
resisténcia, as altas concentragdes de tensdes residuais sio geralmente encontradas préximas as
interfaces e das superficies livres. Como nesse trabalho utilizou-se materiais dissimilares, com
propriedades de modo geral bastante diferentes, particularmente o coeficiente de expansio
térmico, que varia de um fator 3 como no caso da alumina e das ligas de aluminio, de modo que
no resfriamento certamente apareceram tensdes residuais, podendo afetar a integridade mecanica
da junta. Estando essas tensdes nas regides das interfaces, a probabilidade de uma ruptura fragil é
maior, como pode ocorrido nas amostras que apresentaram modo de fratura caracteristico de

ruptura frégil, embora com elevado valor de resisténcia mecanica.

Por outro lado, em temperaturas menores a dutilidade da liga AlSi atuou no sentido de
diminuir o efeito dessas tensdes por deformacio plastica. A aplicagio da ligas de aluminio pode
estar comprometida naquelas aplica¢des em temperaturas que ultrapasse 350 °C, que € o limite de

operagéo para as ligas de Al forjadas.

Outro fator que pode contribuir para a baixa resisténcia da juntas obtidas na faixa dos 550
°C sdo as deformagdes interfaciais como as partes nao ligadas ou ligadas fracamente, provocando

uma dispers@o substancial e reducio na resisténcia média das Jjuntas.
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6.8 - Resultados da Andlise Microscépica

Neste item serdo discutidos os resultados obtidos através da andlise das interfaces apos a
ruptura dos corpos de prova nos ensaios de flexdo em quatro pontos, além do estudo das

superficies de fratura de diversos corpos de prova.

As amostras foram separadas em cinco grandes grupos que englobam todas as condigoes
experimentais dos ensaios de soldagem por difusdo, rompidos por flexdo em quatro pontos. O
primeiro lote de amostras engloba as amostras obtidas nas condi¢des exploratérias, com altas
temperaturas na faixa dos 600 °C, tempo de 20 minutos para todas as amostras e carga aplicada
variando de 0 a 301 N. O segundo grupo de amostras contempla aquelas produzidas na faixa de
500 °C, sob carga de 301 N e tempos variando de 30, 60 ¢ 90 minutos (amostras 7, 11 e 9
respectivamente). O terceiro grupo discute as amostras 20, 24 e 26, obtidas na faixa temperatura
de 550 a 600 °C, sob carga de 301 N e tempos de 30, 60 e 90 minutos. J4 amostras 16 e 18 foram
obtidas na faixa de temperatura de até 517 °C, com carga de 92 N e nos mesmos tempos 60 e 90
minutos. O dltimo grupo compreende as amostras 13, 29 e 31, obtidas na faixa de temperatura de
até 604 °C, durante os mesmos tempos das anteriores, com carga de 92 N. As amostras citadas
foram escolhidas dentro do grupo de réplicas da mesma condigdo de obtengdo e sdo

representativas das condigdes de experimentais.

O grupo inicial de amostra foi obtido através do levantamento das condigGes iniciais e
exploratérias para a realizagdo dos ensaios para a obtengdo das juntas metal/ceramica.
Tipicamente, todas as amostras foram realizadas em temperaturas elevadas, onde pela previséo do
diagrama de fases Al-Si, o componente metalico se apresentava no estado liquido durante o

tempo de 20 minutos em que o processo foi mantido.
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Desse modo na Figura 6.23, tem-se uma microfotografia obtida por MEV da interface apos
a fratura do corpo de prova 03. Na regido inferior da Figura 6.23 , tem-se o componente cerimico
e a interface pode ser observada no centro da Figura; na parte superior, o metal apresenta-se
parcialmente aderido ao substrato cerdmico da regido inferior e livre na regifio superior, resultado
da separagdo interfacial ocorrida durante o ensaio de flexio em 4 pontos. Observa-se que o
desprendimento do metal da interface cerimica, em muitos pontos da amostra, apresenta a
superficie formada por poros e ramificacdes. Nota-se também na parte superior do componente
metdlico, por isso afastado da interface, aparentemente uma outra textura do metal de solda, de

modo mais liso que aquele presente na interface com a cerimica.

Figura 6.23 — Interface de fratura do corpo de prova 03, obtido através de soldagem, por difusio
nas condigBes: carga de 301 N, temperatura de 610 °C e tempo de 20 minutos.
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X1, SEE\ 18mm

Figura 6.24 Imagem da superficie de fratura da amostra 03, na mesma regidio da amostra anterior,
porém com aumento maior.

Analisando uma regido particular dessa mesma amostra, mas com aumento maior, como
mostrado na Figura 6.24, pode-se observar em primeiro plano a superficie cerdmica, envolvida
em alguns pontos pelo que parece ser a liga metdlica. Na parte superior, observa-se com maiores
detalhes em relacdo & imagem anterior, 0 resultado da fratura sobre o material metdlico, onde
junto 2 interface o material se mostra mais poroso, como que tivesse moldando os graos
cerdmicos, ¢ logo acima, o metal se apresenta em superficies mais planas. Essas constatacdes
foram comprovadas através da medida do tamanho dos grios cerimicos da matéria prima,
atilizando as imagens obtidas no MEV. Na regido central da figura observa-se nitidamente, o
comportamento tipicamente fragil da estrutura da liga de aluminio. Isso pode ser afirmado através
da andlise da superficie de fratura, onde se pode observar tipicamente as ‘marcas de praia’

caracteristicas desse tipo de fratura.
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Ainda com rela¢8o a amostra 03, na Figura 6.25 observou-se uma regido da amostra aonde o
metal de solda ndo se desprendeu de uma das superficies, mostrando seu aspecto original, sem
polimento. Apesar da interface ndo se apresentar totalmente nitida, observa-se o aspecto da liga
metalica com rugas e dobras, provavelmente devido ao efeito da fusio e solidificagdo posterior,

sob carga sob efeito de solidificacdo lenta. Os veios escuros (setas claras) presentes ao longo de

Figura 6.25 — Interface de solda por difusio entre alumina e a liga metdlica AlSi 12 da amostra 3,
onde a parte inferior representa a alumina.

todo o componente metdlico, sem dire¢fio preferencial indicam a fase rica em Si, presente no

eutético, comprovada através de analise por microssonda eletrdnica. Esta regido também faz parte

da amostra 03, mas foi observada numa regidio onde a fratura ocorreu na outra interface,

mantendo essa regifo observada, com a interface intacta.
Estudando ainda a amostra 03, agora observando a face de modo vertical, na Figura 6.26,

tem uma imagem panordmica de toda a superficie, de onde se pode tirar trés regiGes para

observages mais particularizadas, através de aumentos maiores. Nessa Figura, na lateral inferior
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a esquerda, tem-se uma parte do metal de solda que permaneceu ligado a superficie cerdmica, do
mesmo modo que na central-inferior-direita, que se projeta por quase toda a lateral direita. Pode-
se observar nessa imagem que ainda hi pequenas e isoladas partes de metal aderido a superficie
cermica, assim como hé falhas na regido do metal aderido na cerdmica. Observando-se a
superficie metalica, observa-se que ela nfo se apresenta lisa e sim rugosa, com o formato aparente

da superficie cerdmica que foi removida.

X118 188mm

Figura 6.26 - Imagem obtida por MEV da superficie de fratura do corpo de prova 03, onde se tem
partes da liga de Al sobre a alumina na regido a direita da amostra.

Os corpos de prova obtidos na condi¢do 03, apresentaram o tipo de fratura na interface
metal-ceramica, como pode ser observado na Figura 6.26. A anilise da superficie de fratura
mostra a presenca de regides em diferentes planos, de modo bem representativo sobre toda a
sui)erficie da amostra, sendo que a andlise quimica dessas regides foi realizada através de
microssonda eletronica em diferentes pontos. Na Figura 6.27, observa-se uma regido proxima a
borda da amostra, onde se pode notar a presenca de diversas fases, diferenciadas por tons mais

escuros. Na Figura 6.28 sdo indicadas diferentes regides onde se procedeu & anilise quimica,
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tendo-se como resultado que as regides a e ¢ sdo equivalentes tanto na presenca dos mesmos
elementos quanto nas quantidades relativas de Al Si, O (ver espectros relativos no ANEXO 1A).
Nesse caso, hd maior ocorréncia de Al e Si, indicando provavelmente o dominio da fase metalica
sobre a cerimica. No ponto b, o aspecto polido e facetado da superficie poderia indicar que se
tratava exclusivamente da fase cerimica, mas a andlise pela microssonda indicou teores relativos
elevados de Al e O e muito pouco Si, indicando além da fase cerimica , hd presenga
também de fase metdlica AlSi. No ponto d, conforme o resultado da anslise , 08 componentes
indicados sdo representativos da fase cerimica, embora a observagdo visual, neste caso nio
forneca dados suficiente para uma defini¢io completa. A Figura 6.29, mostra a segiiéncia de
andlises realizadas em outras regides caracteristicas da amostra, onde os pontos e e f compGem a
fase cerdmica e a regido onde se encontra o ponto g hé ocorréncia de Al, O e Si em quantidades

apreciaveis, determinando que esta estrutura corresponde 2 liga metlica.

Figura 6.27 - Presenca de diversas fases préximas a interface de fratura da amostra 03.
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Figura 6.28 - Detalhe da interface de fratura da amostra 03, retirada da mesma regifio da Figura
6.26.

Trbertical part
BEkU ®1, 188 1B rm

Figura 6.29 - Detalhe da interface de fratura da amostra 03, mostrando outros aspectos da fratura
na mesma regido da Figura 6.26.
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X1, 888 18mm

Figura 6.30 - Detalhes da interface de fratura da amostra 03, onde h € alumina, i e j sio regides da
liga metdlica.

A Figura 6.30 mostra outros angulos da interface de fratura da amostra 3, onde nas regides i
e j se caracterizam pela liga metdlica com um aspecto predominante fragil e com trincas,

diferente da regido h, de aspecto continuo, como as demais observacdes as alumina.

Observando a superficie de fratura amostra 04, Figura 6.31, obtida a 600 °C, 20 minutos e
301 N, pode-se observar a presenca de diversas regides distintas. Por toda a superficie, observa-se
a presenca de estrias, resultado do processo de retifica com disco diamantado que o material
cerdmico sofreu apds o corte dos corpos de prova. Fazendo uma andlise da superficie através de
microssonda eletrénica nas diferentes regies, verificou-se que a regido (a) é formada
essencialmente por 6xido de aluminio, nfo se constatando nenhum trago de Si nos ensaios
realizados. J4 a regido (b) medida sobre uma estrutura aparentemente circular, indica a presenca
de Si e oxigénio além do aluminio, indicando a presenga de uma estrutura mista metal/cerimica
no ponto estudado. A regido (c), com um aspecto diferente das demais regides também foi
analisada, mas os resultados das andlises por microssonda indicaram somente a presenca de
aluminio, sem oxigénio ou silicio, indicando que esta regido provavelmente continha somente a

fase metalica rica em Al. A regido (d), com uma geometria regular, aparenta estar acima do plano
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Figura 6.31 — Imagem da superficie de fratura da amostra 04 (600 °C, 20 minutos e 301 N ') obtida
por MEV.

F——
1B mm

Figura 6.32 — Microestrutura na interface de fratura da amostra 04 com gréios da alumina em
primeiro plano.
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onde se encontram as marcas da retifica, e sob a analise da microssonda, constatou-se a presenca
essencialmente de aluminio, indicando provavelmente, tal qual a regido (c), a presenca de uma
linica fase metdlica. Nessa mesma amostra, fazendo-se uma observagdo a partir da tangente da
fratura, Figura 6.32, observa-se que hé partes formando um alto relevo sobre a superficie de
fratura, resultado do processo de separagdo das superficies metal/cerimica ocorrido durante o
ensaio de flexdo em quatro pontos; em primeiro plano observa-se os graos da alumina. Essas

regides podem, provavelmente corresponder a regides como aquelas observadas na Figura 6.31.

Observando a superficie de fratura da amostra 01, obtida em pressdo muito baixa O N, numa
temperatura consideravelmente elevada 620 °C, num tempo de 20 minutos, nota-se que houve
algum tipo de aderéncia do metal sobre a cerdmica, como pode ser visto na Figura 6.33, com o
formato de ilhas nas regiSes a esquerda e a direita na Figura. Estas informagdes puderam ser

comprovadas através de microanilise realizada em diversas regides que estdo indicadas nas

A118 16880um JEHM-598

Figura 6.33- Superficie de fratura da amostra 01 obtida sem aplicagdo de pressdo, na temperatura
620 °C, sob tempo de 20 minutos.
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Figuras 6.34 € 6.35. Na regido a da Figura 6.34, a andlise quimica comprovou a existéncia de Al e
Si em quantidade muito superior ao O, podendo indicar realmente que se trata do metal de solda;
por outro lado, observa-se o aspecto muito caracteristico de uma superficie metdlica bastante
diferente da superficie cerdmica da Figura 6.34. Por outro lado, as regides b e ¢ indicaram através
da microandlise presenca quase que exclusivamente do Al, sem Siou O, indicando poder tratar-se

da fase metilica rica em Al.

38ku *1. 888 . 18mm

Figura 6.34 — Regido de microandlise da amostra 01, onde a ¢ aligade Al, b e ¢ sdo regides da
fase metalica rica em Al

Na Figura 6.35, a regido d, com um formato diferenciado do restante da superficie e como
resultado da microandlise, os elementos presentes foram Al e Si essencialmente, confirmando
novamente a ligacdo da liga metélica com a cerimica; j4 as regides e e f apresentam oxigénio,
sugerindo que compostos cerdmicos e metalicos existem numa regiio muito préxima e e de modo

menos intenso na regido f. Todos os espectros citados estdo no ANEXO 3A.

Na Figura 6.36, tem-se a mesma amostra 01, numa posico a 90 ° em relagdo a imagem da

Figura 6.35, mostrando no primeiro plano a interface formada pelo material cerdmico na parte
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Figura 6.35- Regido de microandlise da amostra 01, onde d & a liga AlSi, e e f é alumina.

wad vertl

28kU

Figura 6.36 - Amostra 01 (sem carga, 620 °C por 20 minutos), imagem do plano perpendicular a
fratura, com o material cerdmico em primeiro plano.
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inferior, a liga metdlica ao centro e a superficie da amostra na regifio superior. Nessa imagem
pode - se destacar as diferentes estruturas dos diferentes materiais , sendo a cerimica mais

compacta e a estrutura metélica com mais poros, particularmente nessa regido. O fato da
amostra ter sido obtida em alta temperatura (620 °C, por 20 minutos), provocou a fusdo e a
resolidificagdo da liga metélica.

Maiores detalhes dessa regido sdo apresentados na Figura 6.37, onde o metal estd na regido
superior da imagem. Nessa Figura, distingue-se muito claramente a diferenca estrutural do dois
materiais que compdem a junta e a maior quantidade de poros no material metélico. Apesar da
presenca dos poros a resisténcia mecénica dessa junta foi muita elevada, da ordem de 272 MPa,
mas é bastante dificil observar-se claramente a interface entre os dois materiais e dessa forma se

proceder a algum tipo de andlise puntual.

Figura 6.37 — Detalhe da superficie de fratura da amostra 01, observando-se a porosidade do
metal de solda .

Analisando outro grupo de amostras, comecando pela 7 (carga de 301 N, a 500 °C e 30
minutos), pode-se observar na Figura 6.38 , uma imagem da interface metal-ceramica, onde o
corpo cerdmico estd na regido inferior da interface, a qual ndo estd totalmente separada da
ceramica. Observa-se que no corpo de prova cerdmico ha diversos poros, caracteristica dos
materiais cerdmicos em geral. Apesar da carga aplicada, ndo houve registros de trincas nos corpos
de prova cerimicos na regido da interface, sendo que a mesma se apresenta continua. Com

relacdio ao componente metélico, observa-se também que ele se apresenta homogéneo, em trincas
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Figura 6.38 - Interface de soldagem por difusdo de amostra obtida a 501°C a 30 minutos sob
carga de 301 N, onde a alumina é vista par parte inferior da fotografia.

SekL 1. 888 . 1B8wm

Figura 6.39 - Superficie da cerimica apés ensaio de flexdo em 4 pontos para a mesma amostra
anterior.
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ou outros defeitos. A andlise da interface indicou que os corpos de prova fraturados nesta
condicio apresentaram fratura na interface, entre os dois materiais, havendo indicios de partes
metalicas aderidas 2 superficie cerimica. Esta interface aparentemente frégil corresponde aos
valores de uma resisténcia a flexdo em 4 pontos muito baixa (46,85 MPa) comparada com 0s
melhores resultados. A superficie de fratura pode ser vista na Figura 6.39.

Na amostra 11 (518 °C, 60 minutos, 301 N), o aspecto microestrutural da regifio da fratura €
muito semelhante ao da amostra 07, tanto no que diz respeito ao modo de fratura que também
ocorreu na interface, como na integridade dos componentes formadores da junta. Por outro lado,
um aumento de 30 minutos no tempo de permanéncia, e 16 °C na temperatura, representaram um
aumento da ordem de 51% na resisténcia mecanica da junta (72,95 MPa). A Figura 6.40,
apresenta a interface entre a liga de aluminio, na regido superior e a alumina. Observa-se nessa

Figura os poros comuns dos materiais cerdmicos e a microestrutura tipica da liga AlSi.

1

15kY ¥1,888 18mm

Figura 6.40 - Imagem de microscépio eletronico de varredura da interface de juncio alumina-

AlSi12, obtida do corpo de prova 11 (518 °C, 60 minutos, 301 N). A parte superior representa
a liga metdlica.
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A amostra 9’, cuja microfotografia estd ilustrada na Figura 6.41, representa a imagem da
interface da juncdo obtida por soldagem por difusio entre alumina e AlSil2, obtida na mesma
carga das duas amostras anteriores, mas com um tempo major, de 90 minutos, e a 22 °C acima da
temperatura do corpo de prova 06. Apesar do tipo de fratura também ter ocorrido na interface de
ligacdo metal-cerdmica, como nas demais amostras, uma das interfaces se mostra integra sem
trincas, continua e aparentemente com o metal aderido na superficie cerdmica. Ainda nessa
Figura, o componente cerdmico é visto na regifo inferior da Figura, onde se observa que hd a
ocorréncia de pequenas partes cerdmicas que penetram na superficie metélica. Na regifio central,
se encontra o componente metalico com um afastamento da superficie metélica, provocado pela
agdo dos esforcos mecanicos do ensaio de flexdo; observa-se na regido central, ligeiramente 2
direita, a presenca de um grio cerimico incrustado na liga metdlica. Com relacdo i resisténcia
mecanica, apesar de estruturalmente a jungfo apresentar as mesmas caracterfsticas das duas

amostras anteriores, a resisténcia mecénica apresentou um valor intermediério (59,63 MPa).

——
15kU X#1.68688 18mm

Figura 6.41 - Interface de jung¢do da amostra 09 (301 N, 522 °C ¢ 90 minutos). A regido central da
amostra representa o componente metélico.
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Nio foi possivel estabelecer uma relacdo direta da microestrutura com 0s valores de
resisténcia mecanica para esse conjunto de amostras, através das técnicas utilizadas, uma vez que
nenhuma fase nova ou situagdo anormal pode ser identificada, apesar de todas terem sido
elaboradas sob altas cargas (301 N) e baixas temperaturas (entre 500 e 522 °C) e a resisténcia

mecanica baixa.

Estudando agora outro conjunto de condi¢do de obtengéo de juntas, serdo discutidos 0s
resultados da amostra 20, representando a condicdo de 301 N, temperatura de 556 °C e um tempo
de 30 minutos, tendo como resultado es ensaios mecanicos, valor médio de 106,88 MPa, valor
considerado intermediério. Estudando uma imagem representativa da interface da juncio, Figura
6.42, observa-se uma interface continua, sem trincas aparentes, descontinuidades ou outros tipos
de defeitos; também ndo se observou a presenga de outras fases ou mesmo segregacdes de
clementos quimicos, através da técnica de imagem de RX. Esses resultados sdo aparentemente
conclusivos para as técnicas de analise utilizadas no estudo das interfaces, porém, técnicas como
difracdo de raios X ou microdifra¢do de raios X, poderiam no futuro ser testadas para tentar

investigar e identificar, de maneira mais minuciosa as ligagdes entre os materiais da interface.

Figura 6.42 — Imagem da interface de soldagem por difusdo da amostra 20 (carga de 301 N,
temperatura de 556 °C e tempo de 30 minutos). A alumina estd na parte superior.
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Considerando agora a amostra 24, representante do grupo de amostras obtidas na condicio
de 301 N, na temperatura de 600 °C, sob um tempo de operagio de 60 minutos; mas o valor
médio dos ensaios de tracio foi de 81,23 MPa, um valor considerado relativamente baixo, quando

comparado com outros resultados de diferentes condigdes de ensaio.

Estudando a interface de soldagem, como mostra a Figura 6.43, essa se apresenta continua e
sem defeitos, no componente cermico (parte superior da Figura), estdo presentes poros
intergranulares, caracteristicos do material, embora nio tenham sido notadas trincas, apesar da

carga e temperaturas elevadas.

Figura 6.43 — Interface de soldagem da amostra 24 obtida a 600 °C, 301 N, sob um tempo de 60
minutos. A alumina estd na regido superior da fotografia.

No componente metdlico, também nio se observaram poros, mas o que se tem € a
distribuigdo de fases, principalmente aquelas ricas em Si, comprovada pela andlise de imagem de
RX, (Figura 6.44), tipicamente do eutético AlSi; por outro lado, a observa¢io mais cuidadosa
nessas imagens, sugere a presenca de Si ndo ligado ao Al nem ao O, portanto Si metdlico, na
interface com a alumina. A presenca desse elemento segregado na interface ndo foi detectado em
outra condigdo de ensaio e poderia estar relacionado com o baixo desempenho da resisténcia

mecéinica da interface.
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Outra caracteristica dessa amostra é que a superficie foi polida numa politriz de precisdo, na
tentativa da observacio de maiores detalhes superficiais e que pode ter contribuido para a

identificac@o da fase citada.

A presenca de Si em pontos isolados da amostra, como Visto no mapeamento do silicio,
Figura 6.44, poderia estar associada a difusdo deste na alumina, apesar da estrutura da alumina ser
muito fechada, dificultando a difusfio de elementos quimicos na estrutura. Esses fatos poderiam
ser comprovados termodinamicamente, mas auséncia de dados a respeito do sistema estudado €

muito grande, dificultando a compreensdo do fendmeno completo ocorrido na interface.

Silicio ~ Aluminio

| Oxigénio

Figura 6.44 — Imagem de raio X da amostra 24 para mapeamento de Al, Sie O.
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Na interface observada, procedeu-se a uma série de analises pontuais, iniciando no
componente cerdmico, passando pela interface e terminando dentro do componente metdlico, uma
extensdo de aproximadamente 20 um. Os resultados dessas andlises indicaram a presenca de Si a
aproximadamente 5 um da interface, no lado cerdmico, além da presenca também na interface.
Essa outra andlise realizada pela microanélise puntual, constatou efetivamente a presenca de Si no
componente cerdmico. Como a imagem de RX mostrou, o Si estd presente de modo descontinuo e
puntual, podendo ser resultado de difusfio na regifio interfacial. Os espectros dessas andlises estdo

no ANEXO 3B.

Apresenta-se e se discute nesse pardgrafo, os resultados da anslise da interface de soldagem
da amostra, 2, que compde o grupo de corpos de prova produzidos sob carga de 301 N, sendo que
a temperatura da operagdo foi de 604 °C, e o tempo de tratamento elevado, 90 minutos.
Retomando o valor médio dos resultados dos ensaios mecéanicos, 119,11 MPa, este estd muito
acima daquele obtido na condigdo anteriormente estudada, embora somente o tempo de operagdo
tenha sido alterado. Na Figura 6.45 est4 mostrada uma imagem da interface onde se identificou
que o material cerdmico trincou no sentido longitudinal, possivelmente sob a acdo da carga

aplicada atuando sobre um concentrador de tensio preexistente. A regido se apresenta bastante

Figura 6.45 — Imagem da interface de fratura da amostra 26 obtida sob carga de 301 N, na
temperatura de 604 °C, e sob tempo 90 minutos. Observa-se a presenca de trincas na interface
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complexa, mas observa-se a interface na regido central da Figura. Com a realizagdo de
microanalise puntual em diferentes regides, pode-se esclarecer alguns detalhes da superficie. No
ponto a, andlise acusou a presenga de muito Al, pouco Si e O em maior quantidade, indicando
provavelmente a distribuigdo dos elementos por toda a regido, ficando dificil identifica-los em
separado. No ponto b, percebe-se que houve o preenchimento de uma trinca do material cerdmico
pelo componente metélico, em fungéo da elevada temperatura que fundiu a liga, aumentando sua

fluidez e que sob a agdo da elevada carga, favoreceu a ocupagdo do vazio na estrutura ceramica.

A anilise quimica indicou que o veio em destaque na trinca apresenta, de modo
semiquantitativo, mais Si que O. Na regido proxima ao ponto ¢, além de Al, os outros
componentes identificados Ca em grande quantidade e Ba, s3o componentes até entdo ndo
observados na andlise, fazem parte da composicdo da massa cermica, atuando como ligantes e

fundentes.
Todos os espectros relativos as andlises mencionadas, estao relacionados no ANEXO 3C.

O que se pode perceber nessa amostra o se estudar a borda da trinca, € que a interface entre
os dois materiais estd sempre visfvel, dando a entender que ndo hd uma perfeita interacdo entre os

elementos. Resultando numa interface heterogénea.

Trabalhando agora com outro conjunto de amostras, estudou-se a amostra 16 (carga de 92
N, temperatura de 559 °C e tempo de 60 minutos), que apresentou, valores bastante baixos de
resisténcia mecénica (da ordem de 84 MPa), quando comparada com as demais amostras. O tipo
de fratura observada foi do tipo 2, ou seja, a ruptura dos corpos de prova quando submetido aos
ensaios de flexdo em quatro pontos se deu na interface metal-cerdmica. Na Figura 6.46, pode ser
observada a superficie de fratura dessa amostra, onde se tem uma superficie praticamente
homogénea, sem defeitos, mas também com pouca quantidade de fase metdlica aderida a
cermica. Esses fatos puderam ser comprovados por andlise de microssonda eletronica, conforme
indicados nos pontos a, b, ¢ e d, cujos espectros estdo relacionados no ANEXO 3D. Da anélise

desses espectros, a regido indicada por a € formada essencialmente por aluminio, pouco silicio e
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oxigénio em quantidade relativamente maior, indicando possivelmente a formacdo da liga
metalica mais a cerdmica do substrato. J4 a regido b, aparecendo no interior da regido a, somente
em alguns pontos, € formada essencialmente por Si e aluminio, nio se verificando nesse ponto a
presenca de oxigénio; deve ser destacado que a quantidade de Si indicada é muito superior 4 de
Al, segundo a analise semiquantitativa. A regiio predominante por toda a amostra estd
representada pelo ponto ¢, a qual é formada por Al e O, nfo se constatando a presenca de outros
elementos quimicos. Através das andlises realizadas ndo & possivel a determinagdo ou a
confirmagdo dos compostos quimicos presentes, mas acredita-se que seja realmente a alumina. As
pequenas regides representadas por d, apresentaram espectro semelhante 2 regido a, contendo
predominantemente Al e O e Si em menor escala. O fato que realmente chama a atencdo nessa
superficie, foi a forma superficial que o metal aparenta ter se ligado 2 superficie ceramica,

conferindo uma resisténcia interfacial bastante baixa.

Z8kU 1,880 18 5m 23 358 5

Figura 6.46 — Superficie de fratura da amostra 16, obtida sob carga de 92 N, temperatura de 559
°C e tempo de 60 minutos; nota-se a presenca de diversas fases na superficie.
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Considerando a amostra 18, obtida na mesma condi¢do de carga, em temperatura 10 °C
acima e num tempo de 90 minutos contra 30 da amostra 16, obteve-se um comportamento
mecanico totalmente diferente daquele obtido na amostra anterior. A resisténcia mecénica medida
nos ensaios de tracio em quatro pontos passou de 84,6 MPa para 364,5 MPa. Analisando a
interface de fratura, observa-se que ambos conjuntos de corpos de prova apresentaram 0 mesmo
tipo de ruptura, ou seja, na interface, embora numa escala de valores muito diferente. Outro
aspecto de fabricagdo que sem divida deve ter contribuido foi a limpeza quimica realizada no
componente metélico amostra 18 e que ndo foi realizada na amostra 16. Tal procedimento atua no
sentido da remocdo da camada de 6xidos superficiais, além de ativar quimicamente a superficie,

potencializando-a para a realizagdo de ligagGes quimicas.

Na Figura 6.47 pode-se observar o aspecto superficial dos gréos cerdmicos, 0s quais

apresentam alguma variagdo de tamanho sendo que o didmetro médio estd na faixa dos 5 pm.

Figura 6.47 — Superficie do material cerimico da interface de soldagem da amostra 18 (carga de
92 N, temperatura de 569 °C e tempo de 90 minutos).
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Observando-se outras regides da amostra, como mostrado na Figura 6.48, observou-se a
presenca de regides diferenciadas em relagdo & amostra anterior. Realizada microandlise em
diferentes pontos da superficie, verificou-se que a regides a e ¢ apresentam praticamente as
mesmas composi¢cdo e relagdo dos elementos, sendo predominante o Al, Si e O em quantidades
muito reduzidas (ver ANEXO 3E), indicando muito provavelmente tratar-se do substrato
ceramico juntamente com componentes da liga metélica, que podem ter se ligado quimicamente
ao substrato em fungfo do tempo de permanéncia sob carga em alta temperatura. A regifo
indicada b apresentou Al e Si, mas ndo se detectou a presenca de O nas anilises realizadas,
indicando tratar-se essencialmente da liga metdlica. Estas regides foram observadas sempre
proximas das regides indicadas d, cuja microanilise indicou o elemento Si como predominante,
depois Al e O em menor quantidade, indicando provavelmente que em funcdo do elevado tempo

de tratamento possa ter ocorrido a segregaciio desse elemento por difusdo.

Figura 6.48 — Superficie de fratura da amostra 18, mostrando a presenca de diversas fases. A fase
clara, d, ¢ uma fase rica em Si.
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As observacdes obtidas através de microandlise, foram também confirmadas através de
outra técnica de microscopia eletrénica de varredura, ou seja, imagem de RX. O resultado de tal
técnica aplicada 2 mesma regidio da Figura 6.48 pode ser visto na Figura 6.49, onde em a se
observa a presenca do Al disperso por toda a amostra, mas ocorre uma maior concentracdo na
mesma regifo onde na parte b esté presente a totalidade do Si. Na parte ¢ pode-se ter uma idéia da
distribuicdo do O disperso, praticamente por toda amostra, a menos na regido rica em Al e Si. Na
parte d, observa-se uma imagem composta pela superposi¢io das imagens anteriores, formando o

conjunto.

20 M

Figura 6.49 — Imagem de RX, mostrando o mapeamento dos elementos Al, Si e O para a
superficie de fratura da amostra 18.
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A provavel segregacio do Si deve ter ocorrido no estado sélido, uma vez que as imagens da
superficie do Al mostrada na Figura 6.5, utilizado como elemento de ligacdo, ndo indicam a
presenga do elemento com a distribui¢do como revelada na Figura 6.49, sendo que a fase eutética
€ muito peculiar. Por outro lado, a temperatura de tratamento é relativamente baixa para ter

promovido a fusfo (550 °C) da liga e um rearranjo do soluto no estado liquido.

Estudando agora a amostra 13, representando as amostras obtidas sob carga de 92 N, em
temperatura de 550 °C e tempo de 30 minutos, obteve-se excelentes resultados nos ensaios

mecanicos (média 256,23 MPa).

Na Figura 6.50 estd apresentada um vista lateral da regifio da fratura, onde se observa na
parte inferior da figura a alumina e na regifio superior a liga de adicfo. Observa-se alguns pontos
de ruptura na camada de ligagdo (a e b), muito provavelmente como resultado do ensaio de
flexdo. Ainda na regido da fratura, observa-se gro do material cerimico presos na camada

metalico ¢.

Figura 6.50 - Vista lateral da superficie de fratura da amostra 13, obtidas sob cargade 92 N, em
temperatura de 550 °C e tempo de 30 minutos.
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Esta regido também foi utilizada para a realizacio de um mapeamento de elementos
utilizando imagem de raios X, de modo que na Figura 6.51, nos quadros a, b, ¢ e d, pode-se
observar os resultados dessa anslise. No quadro a, tem-se o panorama da distribui¢do de O na
4rea observada; claramente pode-se notar a interface entre os materiais, a qual limita de modo
visivel a presenca de O em maior quantidade no material cerdmico que no metalico (superior). No
quadro b, tem-se a distribuic@o do Si, distribuido de modo segregado e ndo uniforme sobre a liga
metalica; por outro lado, é praticamente improvével a existéncia de Si no componente ceramico,
de acordo com as informacdes indicadas, pois a contagem desse elemento € praticamente
desprezivel no componente cerdmico. O mapeamento do Al na amostra indica de modo bastante
inequivoco a presenca do elemento em ambos materiais base; préximo a extremidade superior do
componente metilico hd uma indicagdo da diminui¢do da presenca do Al, coincidindo com o
aumento do O na mesma regifio, que poderia fazer parte da outra extremidade cermica a que
estaria ligada anterior ao ensaio. No quadro d, tem-se a imagem composta das imagens anteriores

individuais.

Figura 6.51- Imagem de mapeamento de raios X da amostra 13. Observa-se nitidamente a
interface entre a liga de aluminio e a alumina em todas as anélises.
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Considerando a Figura 6.51, procedeu-se a uma série de anilises por microssonda em linha,
distanciando os pontos em aproximadamente 5 um. Como pode ser visto nos grificos da Figura
6.52, houve a ocorréncia de elevado teor de Si no lado metélico, acima até que o Al, indicando
muito provavelmente que andlise caiu sobre um dos pontos de segregacdo de Si. Na seqiiéncia das
outras andlises, Figura 6.53, observa-se que a medida que se aproxima da interface, o teor de Si

diminui € o de O aumenta,

28k X1, 088

Figura 6.52 — Regido de microanélise puntual na superficie de fratura da amostra 13.

Pelo método de andlise utilizado, ndo foi possivel quantificar os teores dos elementos

presentes nas regides estudadas.

Analisando outra amostra (29), obtida sob a mesma carga da anterior, mas com tempo de 60
minutos e temperatura de 603 °C, obteve-se uma resisténcia da interface de 85,58 MPa, muito
inferior que a amostral3. Quando se observa a interface de ligagdo, como mostrado na Figura
6.54, verifica-se que os grios cerdmicos estio mais destacados do que aqueles presentes no centro
da amostra; no lado direito da interface tem-se indicio da presenca de trincas na regifio cerdmico.

Também bastante destacado nessa interface € a presenca de uma fase descontinua e delgada, nao
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Figura 6.53 —1-2-3-4 Resultados da microanlise puntual da amostra 13, na regido da Figura 6.52.

observada na amostra obtida em menor tempo de tratamento, porém, este tipo de fase estd
presente em outras amostras trabalhadas no mesmo tempo de 60 minutos, coincidentemente
também tiveram resultados mecénicos pobres. As indica¢des a, b, c e d na Figura 6.54, indicam
as regides onde se efetuou microandlise puntuais, de onde se tirou que a regifio a é ricaem Si e
contém pouco Al, o mesmo ocorrendo com a regido b, localizada na interface. As analises
realizadas nos pontos b e d confirmam o aspecto visual da alumina, onde se constatou
essencialmente Al e O. Realizada uma anilise dessa regifio por imagem de Raios X, onde se
priorizou o estudo dos elementos Al, Si e O, tem-se uma constatacdo da segregac@o,
principalmente do Si, faroando uma fase cp, p Al, como estd mostrado na Figura 6.55. Na

imagem do Si, observa-se que ele se concentra por toada regifio destacada na interface.
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Figura 6.54- Interface de soldagem da amostra 29 obtidas sob carga de 92 N, em temperatura de
603°C e tempo de 60 minutos.

A regido a € uma fase rica em Si.principalmente do Si, formando uma fase com o Al ,
como estd mostrado na Figura 6.55. Na imagem do Si, observa-se que ele se concentra
por toda regifio destacada na interface,principalmente; o Al também estd presente nessa regifo
e também por toda as demais regides de ambos lados da interface; o O estd presente sobretudo

ligado ao Al formando a cerimica, em menor quantidade na fase metalica e na fase estudada.

No quadro d, faz-se a composi¢do das imagens relativas aos diferentes espectros dos
elementos. Essa tltima andlise reforga a proposicio da formacdo de uma fase na interface em
fun¢do de variacdes das condi¢bes experimentais, nesse caso em alta temperatura e tempo de 60
minutos.

Como discutido previamente, o estudo pormenorizado da fase pode ser feito utilizando

outras técnicas como microdifracio de RX.
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Siicio. - Aluminio

Figura 6.55 — Imagem de RX da interface da amostra 29, mostrando o mapeamento dos
elementos Al, Sie O.

A tltima amostra envolvendo carga de 92 N e temperatura na faixa de 600 °C, foi o corpo
de prova realizado sob o tempo de 90 minutos, foi a de nidmero 31, onde se obteve uma
resisténcia na interface da ordem de 328,76 MPa, valor considerado bastante elevado e préximo a
resisténcia da cerdmica monolitica no ensaio de flexfio em quatro pontos. Apesar de mantidas
duas condicdes e aumentado o tempo de tratamento, pode-se prever que houve uma mudanga no
processo de consolidacdo da ligagdo entre os materiais, em relagdo ao caso anterior, resultando
numa diferenca muito acentuada na resisténcia mecinica. Uma indicagéo disso ¢ a alteracdo do
modo de fratura, onde essa ocorreu na cerdmica, preservando a jungdo em todas as réplicas desse
conjunto. Na Figura 6.56, estd apresentada uma imagem da interface de ligacdo entre o material
metélico ao centro e as duas pecas cerdmicas acima e abaixo, podendo se observar a sanidade das
interfaces, onde nenhum defeito estd aparentemente visivel. Observa-se também que a

intercamada metélica se apresenta com espessura da ordem de 20 pm de modo uniforme.
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Figura 6.56 — Imagem da interface de ligagio metal/cerdmica da amostra 31, obtida sob carga de
92 N e temperatura de 600 °C, sob o tempo de 90 minutos .

Utilizando essa mesma regido procedeu-se a dois diferentes tipos de analise por diferentes
técnicas de MEV, sendo uma a microanéalise puntual em linha, onde os pontos analisados distam
em média 10 pum, permitindo anélise quimica qualitativa, cruzando as interfaces a fim de se
verificar a presenca de elementos difundidos; a segunda técnica é a imagem de RX, onde se tem
um mapeamento dos elementos quimicos presentes e sua distribuicio na regido considerada.
Desse modo a microandlise puntual indicou no ponto a somente Al e O, caracteristicos da
alumina, ja o ponto b muito préximo da interface, apresenta também Si além do Al e muito
pouco O, caracterizando uma regido de transi¢do entre os materiais; o ponto ¢ apresentou quase
que exclusivamente Al e Si, elementos da camada metdlica; o ponto d também na regido de
transi¢do apresentou Si e O, esse em maior quantidade se comparado a regido equivalente ao
ponto b; no ponto e praticamente ndo existe Si e a indicagio de O também é muito baixa, mas no
ponto f afastado da interface foi detectada a presenca de Si bem acima da quantidade de O,
indicando que pode ter havido alguma presenca isolada do elemento na alumina. Todos os
espectros relativos a essas anélises estdo no ANEXO 3F. J4 a imagem de Raios X para a mesma
regido pode ser visualizada na Figura 6.57, onde no quadro Al tem-se o mapeamento desse
elemento, distribuido por toda amostra, porém mais intenso na regido da intercamada metélica; o
mapeamento do Si a direita, mostra que o elemento se concentra praticamente também na regifo

da liga metdlica, porém existe algumas regides que indicam a presenca do elemento no dominio
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da fase ceramica, afastado da interface (regifio centro-direita inferior). A presenca de Si nessas

regides , confirmando a andlise pelo outro método. No quadro relativo a imagem do O, as

Figura 6.57 — Imagem de Raijos X da interface de soldagem da amostra 31, no mesmo campo da
figura anterior.

regides cerdmicas sdo bastantes destacadas da metalica pela forte indicagdo desse elemento
presente em ligagdo com o Al; a0 passo que na regiio da fase metélica a presenga do O ¢
meramente esparsa. No quadro composto (d), forma-se a imagem completa das anteriores,

correspondendo praticamente aquela da Figura 6.56.

Conforme discutido no item anterior, esperava-se a observacdo de uma camada de 6xidos na
interface de unido entre os materiais, o que estaria de acordo com o previsto na literatura,
justificando a elevada resisténcia mecénica nas condigbes de elevada temperatura e tempo. Nas
condicdes que se obteve os melhores resultados de ensaios mecénicos, ou seja, em baixas cargas,

baixas temperaturas e elevadas temperaturas, ndo se observou a presenca de um filme de 6xidos.
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Por outro lado, algumas amostras apresentaram na anélise por imagem de RX, a presenca de
um filme descontinuo na interface, rico em Si e com pouco O. Tais amostras nio apresentaram
desempenho mecénico como os dos demais lotes, pelo contrario, foram de modo geral os piores
resultados e sempre estdo associadas com o tempo de 60 minutos. Como tal fase nio foi
identificada nas amostras de baixo e elevado tempo de exposicdo, acredita-se tratar de uma fase

metaestavel e que poderia ser melhor caracterizada com o auxilio de difracdo de RX.

Apesar de intimeros casos de investigacio das interfaces ndo terem sido observadas
camadas de reagdo ou difus&o, nos elementos que compdem as juntas, a ligacdo entre os materiais
pode ocorrer com ou sem transferéncia de massa através da interface. Nesse caso, a ligacdo pode
ser resultado do transporte de cargas através da interface com o estabelecimento de ligagdes tipo
Van der Waals, ou seja, uma ligagfo fisica. Nos casos onde se identificou a presenca de uma
camada de reagfo, entre alumina e liga de Al, formando uma interface reativa, que vai depender
das condi¢Bes termodindmicas do sistema, levando a transferéncia de massa entre as espécies
atdbmicas dos materiais originais, se difundindo através da interface promovendo as ligacGes

quimicas, conforme indica a literatura [29].

Com foi observado em praticamente todas as interfaces, nio foram identificadas juncgdes
incompletas, inclusdes de Oxidos trincas e vazios. Esse resultado ¢ conseqiiéncia do
desenvolvimento do processo sob vdcuo, o qual protege as superficies contra a oxidagdo e outras

contaminagdes ou que sublimam ou que poderiam se dissolver e difundir no material.

Uma ferramenta importante para o embasamento, discussio e compreensio dos resultados
seria através de dados termodindmicos para o sistema AlSi / alumina. A literatura [26, 49, 50],
fornece informagBes para uma série de sistemas, mas particularmente para o referido nesse
trabalho, as informacdes sdo verdadeiramente escassas. Mas de modo geral, uma interface estdvel
requer AG positivo. Agora, para um certo nimero de sistemas de cerimicas e metais, o trabalho
de aderéncia (W,q ), conforme discutido anteriormente, varia com a temperatura, determinando

assim uma temperatura minima para alcancar a ligacdo. Tais ligagBes quimicas quando presentes
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diminuem a energia livre do sistema, melhorando a resisténcia da ligagdo, segundo Ellsner [52].
Nio foram identificado dados relativos a energia interfacial alumina/ligas de aluminio, mas
estudo do comportamento dos valores dessa propriedade entre alumina outros metais, tendem a
aumentar com a energia coesiva do metal, que estd diretamente relacionada com sua temperatura
de fusdo. Em outras palavras, considerando a liga de aluminio, que apresenta consideravelmente
baixa temperatura de fusdo (590 °C), espera-se que a energia necessaria para se estabelecer uma
interface com o substrato cerdmico seja pequena. Esse resultado vai ao encontro do porque das
juntas obtidas em baixa temperatura apresentarem, de modo geral, elevada resisténcia mecénica,
favorecidas possivelmente pela baixa energia para estabelecer as interfaces reativas. Por outro
lado as juntas obtidas em temperaturas elevadas, onde o metal se encontrava no estado liquido,
outro mecanismo de ligacio pode estar envolvido, resultando inclusive num tipo de fratura

tipicamente frégil como foi observado nas microestruturas obtidas em temperaturas elevadas.

Agora, as interfaces cerdmica — metal podem fraturar de uma forma dictil ou quebradica,
dependendo dos materiais envolvidos e do tipo da interface constituida. Se uma zona de reacéo

estd presente, as propriedades mecanicas também influenciam no modo de fratura.

Analisando agora o tipo de fratura, observou-se dois tipos de fratura. Conforme Evans [51]
o sistema AlOs; — Al (nfo reativo) apresenta fratura ditil, o que pode ser observado numa série de
amostras. Como foi discutido anteriormente, as fraturas frageis diferem das diteis no sentido em
que nenhum metal fica junto a ceramica, indicando que a fissura se propagou na interface plana
por ruptura de ligacdo. Uma vez que o sistema estudado é formado por uma cerdmica quebradica
e um metal ditil, o comportamento da fratura vai depender do estado de tensdes na interface,
considerando a energia de fratura do metal e da ceramica, que sdo influenciados novamente pelas
condi¢des termodindmicas dos sistema. Como o limite de escoamento das ligas de Al €
relativamente baixo, pode ocorrer uma interagdo pléstica entre as microfissuras da interface,
levando a uma fratura ditil envolvendo os vazios de presentes na interface. Nos casos observados
de fratura fragil, o metal fundiu, solidificou e possivelmente as condi¢des termodinadmicas dos
sistema se alteraram. Isso provocou também, alteragdes no estado de tensdes local, de modo que o

campo de tensdes das fissuras na interface pode ter interagido com 0s poros presentes no material
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ceramico. Citando Howe [16], estes poros apresentam um carregamento do modo de fratura
diferente do metal, promovendo o desvio das fissuras de volta para a interface, resultando que

cavacos do material cerdmico permanegam aderidos a superficie de fratura.

Como previsto no referencial tedrico, os materiais cerdmicos apresenta m elevado
espalhamento dos resultados, agora considerando o efeito de uma camada metélica, os fndices de
Weibull obtidos par diferentes conjuntos de amostras vio de encontro a essa obserevacdo. Por
outro lado ajudaram no esclarecimento da variacfio de valores obtidos entre diferentes condicdes
experimentais, sugerindo a existéncia de um alteraciio dos mecanismos envolvidos no processo de

formagdo das juntas e consequentemente refletindo nos resultados mecénicos das mesmas.

Estas informagdes sdo a base da explica¢o da variacio da resisténcia 2 flexio em funcdo da
temperatura, onde diferentes mecanismos podem estar atuando diferentemente em baixa e alta
temperatura, ao passo que nas temperaturas intermedidrias a transicio entre eles afeta

sobremaneira a resisténcia das juntas, do mesmo modo que o tempo de 60 minutos.
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Capitulo 7

CONCLUSOES E SUGESTOES

7.1 Conclusoes

1.

A escolha do ensaio de flexdo em quatro pontos para a caracterizagdo da
resisténcia mecanica das juntas e o tratamento dos dados utilizando as estatistica
de Weibull, resultou num sincronismo importante para a medi¢do e tratamento
estatistico dos resultados, além de indicar a possibilidade de mais de mecanismo

envolvido no processo de fratura das jungdes.

Os métodos de investigacio superficial das fraturas e andlise das interfaces foram
procedimentos fundamentais para a tentativa de entender e explicar o

correlacionamento entre propriedade e microestrutura.

O projeto e a constru¢do do forno a vécuo, contribuiram decisivamente para o
aprimoramento técnico e organizacional necessarios para o estudo proposto neste
trabalho. Essa experiéncia contribuiu para o projeto e operagdo de um segundo

equipamento no DEMa-UFSCar, também dedicado a soldagem por difusdo.
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4. Os valores obtidos nos ensaios de flexdo em quatro pontos nos corpos de prova
ceramicos monoliticos, foram muito préximos aos da literatura para esse mesmo
tipo de ensaio, atestando a qualidade do material utilizado. Através da estatistica
de Weibull, considerando o médulo m, pode-se verificar que a dispersdo dos
valores dos ensaios mecanicos estio também dentro dos padrdes aceitaveis,

embora um niimero maior de corpos de prova é recomendado.

5. O segundo lote de amostras, caracterizou-se por ter sido realizado em tempo
constante e temperaturas elevadas. Como resultado geral, obteve-se resisténcia
mecanica muito elevada nas temperaturas acima de 600 °C, com a li ga metélica na
fase liquida; obteve-se fratura tipicamente fragil. Para esses resultados certamente
influenciaram a elevada temperatura que favoreceu as ligacBes quimicas fortes,
sem a presenga de componentes interfaciais frageis. A anilise das interfaces e da
superficie de fratura pelos métodos convencionais de microscopia eletronica
utilizados, indicaram que de modo geral as interfaces de soldagem foram

continuas e ndo apresentaram defeitos.

6. As varidveis que mais influenciaram os resultados nesse trabalho, foram a
temperatura, o tempo e a carga aplicada. As temperaturas determinante foram as
mais elevadas e as menos elevadas, independentes do tempo e da carga. Por sua
vez, tempos baixos e elevados favoreceram os resultados mecanicos e os tempos
de 60 minutos, apresentaram os piores resultados mecinicos, junto com as
temperaturas medianas. Com relagdo a carga aplicada, os resultados indicaram que

quanto menor a carga, melhores os resultados mecéanicos.

7. Algumas amostras apresentaram apds anélise por imagem de RX, um filme
descontinuo na interface, rico em Si e com pouco O. Tais amostras ndo
apresentaram desempenho mecanico como os dos demais lotes, pelo contrario,
foram de modo geral os piores resultados e sempre estao associadas com o tempo

de 60 minutos. Como tal fase nfo foi identificada nas amostras de baixo e elevado
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10.

tempo de exposigdo, acredita-se tratar de uma fase metaestdvel e que poderia ser
melhor caracterizada com o auxilio de difragdo de RX. O desempenho mecéanico
pode estar associado com &s caracterfsticas estruturais e quimicas da camada de

reacdo, em fungdo do tempo de permanéncia na temperatura selecionada.

Os estudos mais encontrados na literatura, foram relativos aos de processos de
difusdo indireta através de intercamadas metalicas envolvendo acos inoxidaveis,
titanio e suas ligas e carbetos de silicio com metais refratdrios. Apesar disso, 0
método desenvolvido nesse trabalho envolvendo a unifio entre a liga AlSil2Z e
alumina, através do processo de soldagem por difuséo, foi bem sucedido e poderd

ser utilizado como alternativa para os processos de brasagem metal-cerdmica.

A anélise do tipo de fratura mostrou que 50% dos corpos de prova romperam na

liga metalica ( fratura do tipo 1).

Pela obsservagio geral dos resultados de tensdo em funcdo da temperatura, sob
diversas cargas aplicadas e também diferentes tempos, néo se pode concluir uma
Jei de formacdo para os valores obtidos. Mas conclui-se que pode ter havido sim,
uma alteracdo nos mecanismos de fratura e refletindo no comportamento mecanico

das juntas, em funcdo dos resultados obtidos através da estatistica de Weibull.
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Sugestdes para Trabalhos Futuros

Os resultados obtidos e as justificativas apresentadas, permitem fazer algumas sugestdes
que irdo compor as préximas etapas na seqlincia desse projeto, visando o desenvolvimento de
um processo de unido cerdmica/metal confidvel mecanicamente, estanque para aplicacdes em

ultra alto~vacuo, utilizando componentes nacionais.

Desse modo algumas propostas sio:

estudar a possibilidade de utilizacdo de unifio metal/ceramica utilizando lasers;

- aumentar o nimero de ensaios nas condicdes que apresentaram os melhores resultados

mecénicos, particularmente os realizados nas temperaturas mais baixas;

- desenvolver prottipos para ensaios de estanqueidade sob ultra alto-vécuo;

- melhorar o ferramental do suporte dos corpos de prova no forno;

- introducdo de haste cerimica para aplicacio de carga em alta temperatura;

- utilizacdo de técnicas de difracio e microdifracdo de raio X na investigacdo dos

constituintes das interfaces;

- aprofundar o estudo tedrico para esclarecimento das condi¢des termodinimicas dos

sistemas estudados.
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ANEXOS

ANEXO 1 — Tabelas e Graficos do médulo de Weibull e de 650 «.

Tabela A1 —Dados para célculo do médulo de Weibuil e de 6509 para as amostras 29e

30.

N P 1/P; Lnln (1/Ps) or (MPa) Inf
1 0,88889 1,125 -2,13891 22,2 3,10009
2 0,77778 1,28571 -1,38105 30,7 3,42426
3 0,66667 1.5 -0,90272 50 3,91202
4 0,55556 1,8 -0,53139 56,5 4,03424
5 0,44444 2,25 -0,20957 60,7 4,10594
6 0,33333 3 0,09405 68,9 4,23266
7 0,22222 4,5 0,40818 79 4,36945
8 0,11111 9 0,7872 133,7 4,8956
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Figura A1- Curva de Weibull para as amostras 29 e 30.
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Tabela A2 —Dados para célculo do médulo de Weibull e de o509 para as amostras 18

el9.
P 1/P Lnin (1/Py) or (MPa) Ing
1 0,88889 1,125 -2,13891 300,1 5,70412
2 0,77778 1,28571 -1,38105 3435 5,83919
3 0,66667 1,5 -0,90272 344,2 5,84122
4 0,55556 1,8 -0,53139 346 5,84644
5 0,44444 2,25 -0,20957 3749 5,92666
6 0,33333 3 0,09405 395,4 5,9799
7 0,22222 4,5 0,40818 396,7 5,98318
8 0,11111 9 0,7872 413 6,02345
® amostras 18 e 19, 90 minutos, 500 °C, 9,2 kPa
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Figura A3- Curva de Weibull para as amostras 18 e 19.
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Figura A4 — Probabilidade de sobrevivéncia em fun
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Tabela A3 —Dados para calculo do médulo de Weibuli e de Os09 para as amostras 31 e

Resisténcia a Flexéo (MPa)

¢ao da resisténcia a flexdo para as

32.

N P 1/P Lnln (1/P;) or(MPa) Inck

1 0,88889 1,125 -2,13891 99,2 4,59714
2 0,77778 1,28571 -1,38105 134,6 4,90231
3 0,66667 1,5 -0,90272 161,9 5,08698
4 0,55556 1,8 -0,53139 260 5,56068
5 0,44444 2,25 -0,20957 275 5,61677
6 0,33333 3 0,09405 323,6 5,77951
7 0,22222 4,5 0,40818 3329 5,80784
8 0,11111 9 0,7872 3833 - 5,94882
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®m  amostras 31 e 32, 90 minutos, 600 °C,9,2 kPa
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Figura A5- Curva de Weibull para as amostras 31 e 32.
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Tabela A4 —Dados para célculo do médulo de Weibull e de o5

% para as amostras 7,

10, 22 e 23.

N P, 1/P; Inin(1/P,, or(MPa) Inog

1 0,93333 1,07143 -2,67375 36,5 3,59731
2 0,86667 1,15385 -1,94421 39,5 3,6763

3 0,8 1,25 -1,49994 44,3 3,79098
4 0,73333 1,36364 -1,17068 45 3,80666
5 0,66667 1,5 -0,90272 494 3,89995
6 0,6 1,66667 -0,67173 50,7 3,92593
7 0,53333 1,875 -0,46425 71,7 4,27249
8 0,46667 2,14286 -0,27162 118,3 4,77322
9 04 25 -0,08742 161,1 5,08203
10 0,33333 3 0,09405 199,5 5,29581
11 0,26667 3,75 0,27896 2034 5,31517
12 0,2 5 0,47588 210,7 5,35044
13 0,13333 7.5 0,70057 226,5 5,42274
14 0,06667 15 0,99623 249,6 5,51986
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Figura A7- Curva de Weibull para as amostras 7,10, 22 e 23.
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Figura A8 — Probabilidade de sobrevivéncia em fungao da resisténcia a flexdo para as
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®  amostras 11 e 12, 60 minutos, 500 °C, a 31 kPa
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Figura A9- Curva de Weibull para as amostras 11 e 12.
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amostras 11 e 12.
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Figura A11- Curva de Weibull para a amostra 20.
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B amostra 20
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Figura A12 — Probabilidade de sobrevivéncia em funcéo da resisténcia a flexao para as

amostras 20.

®  amostra 9, 500 °C, 90 minutos, 31 kPa
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Figura A13- Curva de Weibull para a amostra 9.
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® amostra 24
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ANEXO 2 - Espectros das microanalises nas interfaces de fratura das jungdes
metal-ceramica obtidas por difusio.
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3B Espectros da amostra 24
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3C Espectros da amostra 26
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3D Espectros da amostra 16
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3E Espectros da amostra 18
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3F Espectros da amostra 31
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