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Um dos maiores cbstaculos a2 utilizacio das cerfimicas estrufurais se refere &
dificuldade de avaliagio da tenacidade 3 fratura das mesmas, a partiy de métodos simples,
precisos, reproduziveis ¢ economicamente vidveis. Iseo se deve, em parte, 4 grande
dificuldade de obtenco de pré-trincas em corpos de prova com coufiguraciio geometrica
defmida para avahaciio da tenacidade 4 Fratura nesses maieriais. Este trabalho tem por
objetives caracterizar ¢ analisar a resisténcia mecinica {médulo de raptura), através de
ensaios de floxfio ern quatro pomtos, ¢ a tenacidade 3§ fratwra (K}, através de irég
diferentes métodos (o primeiro ¢ o segundo a partir de ensaios de flexio em guatoo
pontes com corpos de prova com configaragiio geomdinion definida - um com entalhe em
V e outre com entalhe reto, sem pré-triness - € o tercelro através do meétodo da impressio
Vickers) de dols nitretos de silicio monohticos, um pressade 2 guente ¢ de baixas
resisténcia meclnica e ouire sintenzado o de alfa resisténoin mecduica, ¢ de juntas de
nitrete de silicio brasadas com a liga Ap-275%Cu-2%T5 apenas para o método
utilizando corpos de prova com entalhe em V pars o osso das juntas. Os principais
ohietivos deste trabatho sfo 2 confirmacio da validade de so caracterizar 2 tenacidade 2
fratura, para esses dols nitretos de silicio monoliticos, através dos métodos: da Impressio
Vickers; de flexio com o corpo de prova apoiade em quatro pontos (com entalthe em V e
sem pré-trince); e da fractografia. Verifieou-se que o8 resuliados do modulo de rupturs ¢
da tenacidade a fratura dos pitretos de silicio monoliticos ¢ ajustam bem 20 modelo bi
parametrico de Weibull. Os resultados encontrados em termos do modulo de ruptura
caracteristico ¢ mddulo de Weibndl foram respectivamente 123,62 MPa e 3,45 para o
mirete de silicio prensade s quente, sendo esses valores sensivebmente menores guando
comparados com o sinterizado, 463 59 MPga ¢ 12,69 O maduly de Weibull associzde &
tenacidade & fratura tende a diminuir com o aumento da severidade do entathe, on sefa, o
entathe em V levou a valores menores, 5,16 ¢ 9,16, do que o reto, 6,18 ¢ 18,90,
respectivamente para o8 nitretos de silicio prensado a gquente ¢ sinterizado, A tenacidade 2
fraturz caracteristica ¢ sensivelmente menor no caso dos corpos de prova com entathes
em ¥V, 1,59 MPam e 3,10 MPavm quantlo se compara com o entalle reto, 3,33
MPaJm o 6,47 MPam , respectivamente para os nitretos de sificle prensedo 2 quente ¢
simferizado. O método da wnpressfio Vickers, para a estimativa de ¥, de cerdmicas
estruturais, leve a valores superestimados, com relagiio so wétodo gue utiliza corpos de
prova com entalhe em V| valores esses que dependem da equagiio utilizada ne cileulo de
Ky © mostram pma certa moonsisténcia, principalmente o relaglio ao médulo de
Weibnll, Com relagiio s juntas brasadas wmitreto de siliclo/Ap-Co-Th, os resultados do
mddule de ruptura ¢ da tenacidade & fratura ndc so ajustam muite bem ao modelo bi-
parametrico de Weibull, sendo que eosses valores sio inferiorss aos das cerdmicas
monoliticas. Mo foi possivel idemtificar os pardmeiros morfologicos necessirios &
estimativa da tenacidade & fratura através da fractografia, para os dois nitretos de silicio
moncliticos,

Palgvras chaves: 1. Resisténcis mecinica. 2. Tenacidade & fratura. 3. Mitreto de silicio,
4. Junias brasadas. 3. Ceramica estrtural, 6. Jungées metal/cerdmica,
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Abstract

One of the biggest problem i structuwral ceramics application is the difficulty in
fracture toughness evaluation of these materials by using stwple, accurate, reproducible,
and sconomical methods, due to the difficulty in pre-cracking fracture toughness
specimen. The characterization and analysis of the strength / modulus of rupture (MOR),
by using four pomt bend tests, and fracture toughness {K,.), by vsing three different
methods (single edge notched beam and the chevron notched specimen in four point
bend, without pre-cracks, and the Vickers mdentation) have been conducted for two
monolithic silicon nitride and brazed joints {sificon nitride and Ag-27.3% Cu- 2% Tib,
only for the chevron notched for these joints, The main purpose of this work s the
confirmation of the validate in characterizing the facture toughness, for those silicon
nitride, by the methods: Vickers' indentation; chevron notched specimen (without pre-
crack} m four point bend; and fractography. It was observed that the modulus of rupture
and fracture toughness results §it in & very good way the biparameter Weibull model, for
hoth monohthie siicon mitride. The resulis of the characteristic MOR and Weibull
modulus are respectively 123.62 MPa and 3.45 for the hot pressed silicon nitride, and are
very low when comparing to the sintered: 463.59 MPa and 12.69. The Weibull modulus
associated o the fracture toughuess has the tendencyv towards lower values when
increasing the noteh severilty, because the chevron notch gave lower values, 5,16 and
2,16, when comparing to the single edge notched beam, 6.10 and 18,90, respectively for
the hot pressed and sitered silicon nitride. The cheracteristic facture toughuess is

sensible lower for the chevron notched specimen, 139 MPavm and 3.10 MPavm
respectively for the hot pressed and sintered silicon wnitride. The fracture toughness
Vickers indentation technigue gave moeonsistent and overestimated values in relation to
chevron notched specimen method. The modulus of rupture and fracture toughness
results for the brazed jowts do not it the biparameter Weibull model, and these resulis
are lower when comparing to the monolithic sificon nitride. Bt was not possible to find
any morphological parsmeter in characterizing the fracture toughness by using the
fractography for both moenolithic sificon nitride,

Keyp words: 1. Srength, 2. Fracture fougloess. 3, Silicon nitride. 4. Brazed joint. 5.
Structural ceramics. 6. Metal/ceramic joint,
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LI Congideragies Gernis

O potencial de cerdmicas em todos os setores industriais & bastante grande. As
cerdmicas avangadas ou de alta tecnclogia slio usadas para desenvolver fungBes elétricas,
magneticas, Oticas, quimicas, térmicas, mecinicas, biologicas e nucleares. Atualmente,
as principais aplicagtes de cer@micas avangadas sfo nas inddstrias eletrnica e de
telecomunicactes em geral, sendo que essas aplicagBes representam por volta de 70 ou
80 % do total [1] As cerdmicas estruturails representam enire 10 ¢ 20 %% do total e
possuem um grande potencial principalmente come componentes de maquinas térmicas
[1,2].

O mercado mundial de cerfimicas avangadas tem crescido por um fator de dez
desde 1977 & as previsSes apontam para um crescimento de 6 bithBes no final dos anos
8G para mais de 25 bilhes de dolares no final dos anos 90 [3]. Com relagiio 4s cerfimicas
estruturals estima-se gue o mercado mundial crescerd de um fator de 7 entre 1985 &
2003, sendo que o awmento mais significative {um fator de 130) se refere 4s aplicacBes
de cerdmicas em maguings érmicas, nesse mesmo perfodo, o que pode ser visto na
tabela 1.1, Em 1988 o mercado nacional de cerfimicas estrutursis fot da ordem de 10 %
do mercado nacional de cerdmicas avangadas [13]. Assim, estima-se que a aplcacio de
cerfamicas estruturais como componentes de maquinas térmicas movimentard um
mercado anual da ordem de 3 a 4 bilhdes de ddlares a1é 2005, Estima-se, também, com
base no atual quadre de desenvolvimento tecnoldgico, que o Japlio controlard por volta
de 40 % do mercado mundial dessas cerfimicas estruturais seguido pelos Estados Unidos
da América {25 %), Alemanha, Franga, Coréia do Sul, Inglaterra e outros [4].

As cerdmicas estruturais que vem sendo desenvolvidas para aplicacdes em
mAguinas térmicas sio principalmente nitreto de silicio (37,N, ), carbeto de silicio (8iC) e
zircma {(Zr()[4-8]. S80 warias as vamagens de se utilizar cerfmicas como
componentes de maquinas térmicas em substituigBo 8s convencionais ligas 3 base de
niguel & cobalto. Em primeiro lugar, as cerfimicas estruturais apresentam altos niveis de
resisténcia mecinica e resisténeia & oxidaglio em altas temperaturas o que torma possivel
atingir temperaturas normais de operagio da ordem de 400 a2 600 °C acima das
temperaturas usuais com as ligas & base de Ni e Co [7], Pode-se verificar, na figura 1.1,
que o8 nivels de resisténcia mecinica (MOR) e tenacidade & fratura (Ko} de cerfimicas
EStruturals Vanam pouco com a (emperatura, assinl, algumas cerdmicas estruturais
podem ser usadas em femperaturas superiores 2 1000 °C. Este aumento da temperatura
de operaglio associado 4 diminuicBo de peso quando se usa componentes cerfimicos - a



(]

densidade das cerfunicas ¢ significativamente renor - representa um grande sumento da
eficiéncia e alta relagio poténcia /peso. Outro aspecto maportante ¢ que o niquel e o
cobalto s#o materiais estratégicos ao passe que &s matérias primas usadas na obtencio
das cerdmicas avangadas s3o bastante abundantes [10].

Tabela 1.1, Frojegdo do mercado mundial de cerdmicay estruturcis {i8],

MILHOES DE DOLARES

APLICACAO 1 ANO 1983 1995 2005

Componentes de maquinas tdrmicas =30 1000 4000

Rolamentos desprezivel 200 400

Ferramentas de corte ¢ de conformacio de 73 156G 300

meLais

Componentes industrials sujeitos a 300 450 200
desgaste

Componentes bio-médicos ¢ odontologicos 1000 2000 4004

TOTAL 21405 3800 9600

Apesar de algumas pesquisas [5] da década de 70 terem apontado que a eventual
comercializagio de turbinas a gas automotivas de materiais cerfmicos ¢ incerta porque
envolve uma tecnologia de alto risco, muitos avangos foram verificados durante a década
de 80. Por exemplo, a Companhia "Standard Oil Engineered Materials” j3 atingiy uma
alta producio de retentores de bombas d'dgua; desde 1987 essa emprasa tem fornecido
acima de um mithfio de retentores de carbeto de silicio para as empresas automotivas
européias, dentro das rigorosas especificages desses componentes. Lm componente
mals complexo, como o rotor de turbinas automotivas, vem sendo produzido em massa
pela MNissan (empresa japonesa} acima de 100.000 componentes por més, ¢ material
ceramico desses rotores € o nitreto de silicio ¢ o processo de fabricagio € por injeciio
[17], Além dessas aplicagDes existem varias outras tentatives bem sucedidas de cerimicas
estruturais {11, 12] e varias outras em fase de teste [4- 7, 12- 13, Os maiores obsticulos
& utilizagdo de cerdmicas estruturals estdo associados &s dificuldades de fabricacdo, a
baia condiabilidade ¢ ao elevado custo.

O nitreto de silicio ¢ conhecido como um composte quimico hi mais de um
séouto. Ele ¢ um dos mals importantes dentre os materiais cerimicos estruturais para
aplicaghes em altas temperafuras, pois apresenta nessas condicBes alta resisténcia
mecanica, alta resisténeia ao desgaste e, para um material fragil excepcional resisténcia
ao choque térmico. O desenvolvimento de cerfimicas especiais a base de nitreto de silicio
teve inicio nos anos 60; recentemente, inlmeras pesquisas estio sendo desenvolvidas no
sentido de se utilizar o nitreto de silicio como componentes de maguinas térmicas em
geral em substituicBo 4s ligas a base de ndquel e cobalto. A aplicacio em escala industrial
do nitreto de silicio, como componentes de miquinas témscas e em outras aplicagfes
envolvendo altas temperaturas, esbarra no velho problema da fragilidade 2 na baixa
confiabilidade, sendo que estes problemas atingem os materiais cerdmicos em geral, O
problema da fragilidade vem sendo contornado pela incorporagio de fibras na forma de
conjugados ¢ também pelo desenvolvimento  de materials e métodos de fabricacio
avangados,
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A tecnologia de obtengBo de juncSes entre materials cerfimicos e metdlicos ¢
critica no que se refere 3 aplicagio de cerfimicas estruturais, por causa da Bnutagdo fisica
¢ scondmica de produgio de componentes com grandes dimensdes ¢ formas complexas
somente com cerdmicas. Além disso, outre aspecto importante associado a jungdes entre
cerfimicas e metais & que se pode conseguir aumentos significativos de confiabilidade
através dessas junges.

3 problema da avaliagio da tenacidade 2 fratura de materiais cerdmicos e de
juncfies entre cerdmicas ¢ mefais ainda nfo fot suficientemente solucionado. As
dificuldades estio associadas principalmente & dificuldade de se obter corpos de prova
com pré-trincas e aos baixos niveis de confiabilidade que esses materials apresentam
além, logicamente, da dificuldade de usinagem dos corpos de prova. Apesar dessas
dificuddades, torna-se importante lembrar que a aplicaglo da mecanica de fratura a0z
materiais cerdmicos (iniciada na década de 60} fol wmae das principais alavancas do
desenvolviments dos materiais cer@micos esiruturais em geral, pois 1ol possivel, desde
entio, separar a infludncia dos defeitos (inerente aos materiais cerfmicos) da
microgstrutura dos mesmos.

Como os nivers de tenacidade a fratura dos matenials ceriimicos sfo geralmente
baixos {ver figura 1.1 ¢ tabela 1.2), di-se normalmente preferéncia aos métodos mais
simples de avaliagBo da tenacidade & fratura, como por exemplo o "método da
mpressfo” (Mindemtation techmque"). BEsse método, apesar de ndireto ou "empirico”,
poderd vir a dar uma contribwigBo significativa na viabilizagBo da aplicaciio em escala
industrial de algumas cerimicas estruturais, pots simplificara a avaliagio da tenacidade &
fratura com base em “ensaos de roting” [14]. Entretanto, osse método esta normalmente
associado a varios problemas. a precisBo na qual as trincas sio medidas, o grande
nimero de modelos disponiveis na hieratura especializada para se caleular a tenacidade &
fratura 2 partir das rincas formadas; a2 grande dispers@o dos resultados dos ensaios; gic
19, 207, '

Comao o8 niveis de tenacidade 4 fratura de matenais cerbmicos policnistalinos sio
bastante dependentes do tamanho de grio e comprimente da trinca [16]- ao contrario
dos metais gue nfo dependem do tamanho da tnnca - ¢ tambeém bastante baixos, pode-se
dizer que a tenacidade 8 fratura dos mateniais metahicos ¢, dentro de cortos Bmites, uma
propriedade intrinsecy do material, o que nem sempre se verifica para as cerdmicas em
geral, © que inclusive coloca slgumas dividas com relaglio 3 importdocia de se
caracterizar essa propriedade das cerfoicas estruturais. Por um outro lade, a tenacidade
4 fratura de jungBes entre materiais corfmicos e metdhicos ¢ também entre cerfmicas
cerdmicas, representa grande inportdncia ndo sO pela propria importancia dessas jungdes
no contexto tecnoldgico das cerfimicas estruturais como também pela necessidade de
avaliacio da "contimaldade” de propriedades meclinicas que essas jungbes devem
garantir,

A resisténcin meclnica e a tenacidade 3 fratura de juncles entre cerfimicas s
metais & entre cerimicas e cerfimicas dependem de varios fitores sendo que og principais
estiio associados so método de fabricacdo da junta e aos materiais envolvidos na juncio.
{ss0 porque, normalmente, essas jungbes sdo feitas por brasagem ou difusfo, utilizando
metais ou ligas metalicas, resultando em interfaces cermica/metal.  Assim, diferencas
entre as propriedades térmucas (coeficiente de dilatagfio térmica) o eldsticas (modulo de
elasticidade ¢ coeficiente de Poisson) dos matenais envolvidos representam um grande
problema, pols mduzem tenses residuais que podem levar & fratura da junta durante o
resfriamento a partir da temperatura de brasagem ou difissfio. Atualmente existe uma
certa experiénoia na obtenclo de certas ungles e com base nessa experniéncia
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acumulada, pode-se dizer que a espessura da camada ¢ o limile de escoamento da liga
metalica usada no processo de jungio, bem como a distribuicio de defeitos na cerimica e
na interface, determinam - junto com 2 incompatibilidade de propriedades térmicas e
elasticas - o5 nivels de resisténcia mecinica e de tenacidade & fratura dessas jungdes.

fabeia 1.2. Tenacidade & frotura de olguns materials estraturais ensaiados ne
femperature ambiente {16],

ORIENTACAC K,
MATERIAL @@%ﬁgﬁm (MPajm)
F24.T35] LT 31 - 44
Hgas de Al TIETIE T 3F -~ 338
ligas T4TETE350 L 3% 44
metalicas 4340 frey. 200 °() LT 3053
GEYS 4340 frav, 4235 1-T Ta -9
DHAC {rov, 540 °0) 1T 102
Heas de 'Ti Ti-6ARY LT 123
Ti-fAl4Y 11 L
concreto - 220
Ay O - 1-53
B - 34
cerimicas N . 4,2-52
ZrO, - 76
feat, Cas
RN - 8.7
fwhiskers)
Poreslana - 1,031,258
clétricn
PMMA - 8,791,715
Polimeros Policarbonato " 27533
PS5 »« .8.1,1

L2 Objeiivos
Este trabatho tem por objetivos:

1. Caracterizar e analisar,

a) a resisténcia mecdnica de dois nitretos de silicio, um de baixa resisténcia
mecdnica obtido por compressio & quente e outro de alta resisténcia meclnics obtido por
sinterizagdo, através do médulo de ruptura determinade a partir de ensaios de flexdo
com o corpo de prova apolado em guatro porntos,

b} a tenacidade & fratura, dos dois nitretos de silicio acima citados, a partir de 1rés
diferentes métodos: o primeiro e o segundoe a partir de ensaios de flexdio em corpos de
prova com configuragdo geométrica definida - um com corpo de prova com entalhe em
Y ¢ outro com entalhe refo, com esses entathes de 1 nun de espessura e 0.5 mm de raio
de ponta -, 2 0 Gltimo através do método da impressio Vickers;
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¢} & resisténcia mechnica ¢ a tenacidade 2 fratura de jungdes %igmmg»{‘sx»
TRizNg, obtidas por brasagem com a liga CUSIL ABA {Ag - 27.5% Cu - 2% Ti},
atraves de ensaios de flexdo com og corpos de prova apotados em quairo pontos;

H. Vertficar a validade de se caracterizar a tenacidade & fratura, dos dols nitretos de
siticio monoliticos acima citados, através do método da impressio Vickers;

Hi. Confirmar a validade de se caracterizar a tenacidade 3 fratura, dos dois nitretos de
silicio monolfticos, atraves do ensaio de flex3o com o corpo de prova com entalhe em V
(com | mm de espessura £ 0,5 mm de raio da ponta) apoiado em quatro pontos, sem pré-
trinca;

IV, Verificar a possibilidade de se estimar a tenacidade & fatura, dos dois nitretos de
sficio monoliticos acima citados, através da fractografia.
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Existem varias razbes que levam 4 necessidade de se fazer uma juncio entre
materiais cerdmicos & metdlicos. No geral, essas razdes estio refacionadas com fatores
de projeto, manufatura ou econdmicos. Assim, varias partes de um sistema podem
requerer caracteristicas diferentes como por exemplo as partes condutora e isolante de
uma vela automeotiva,

Pesquisas em jungdes entre materials cerfimicos e metdlicos para aplicaces
elétricas ¢ estruturais estiio sendo conduzidas hd varios anos, sendo que existem
afualmente varios métodos empregados. A tabela 2.1 apresenta uma cCoOmparagio
stmplificada desses métodos,

Tabela 2.1, Comparacdo dos métodos de obtenydo de juntas para metais ¢ cerdmicas
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Jungdes meclnicas ¢ jungbes vom adesives orghnicos e cimentos tem sido muitn
usadas porque sao baratas e simples de serem realizadas. As juncBes mechnicas incluem
varios processos: através de parafusos, “dobramente” ¢ grampeamento. CerBmicas nio
sio normalmente fixadas por parafusos, porque existe ¢ risco de fratura local ao redor da
cabega do parafuso; guando se usa parafusos € usual utilizar armuelas de metais moles
{chumbo ou aluminio) ou plasticos para aliviar cargas localizadas, Dobramento regquer
um controle cuidadoso do processo e € um importante processo usado na manufatura de
velas automotivas. Grampeamento ¢ bastante usado para fixacio de componentes de
vidro usando juntas de materiais moles,

Adesivos e cimentos sio bastante atrativos na fabricaciio de juntas sem tensies
residuais mas em aplicagdes que envolvam baixas temperaturas ¢ ausénoia de vacun.
Soldagem (fusio) pode produzir estruturas esidveis em altas temperaturas: entretanto, os



probiemas de crescimento de grdo, formagio de poros e tensbes térmicas podem se
tornar sénos. Alrito tem sido usado experimentalmente para a obtencio de juntas entre
aitreto de silicio e aluminio, mas os niveis de resisténcia so muitos balxos (ver tabela
2.1} entretanto, este método ¢ limitado a metais moles devido 2 limitacio da “forga de
soldagem"™ para evitar danos na cerdmica,

Brasagem e difusfo ("soldagem no estado sélido”) tdm um excelente potencial
para aplicacBes estruturais pots apresentam boa resisténeia mecdnica, boa resisténeia a
altas femperaturas ¢ boa vedagBo para aphicagfes que envolvern vacuo. Tendo em vista
que as apheagbes nobres de cerfimicas estruturais envolvem altas temperaturas, os
métodos de brasagem e difusio sdo os mais importantes, sende gue grandes esforgos
vem sendo concentrados no sentido do desenvolvimento desses métodos para & obtencio
de juncdes entre cerfimicas e cerimicas, © ontre cerBmicas e metais.

2.1, Brasagem

A brasagem entre mateniais cermicos ¢ metdlicos deve ser reslizada com metais
ou fgas metdlicas que promovem ¢ "molhamento” da superficie de contato desses dois
materias. No geral og metais ndo molham sem aderem muito nem as cerfimicas ou
vidros. Atualmente existern duas maneiras para se resebver este problema. A primeira se
refere a colocaglio de uma camada metalica sobre a superficie da cerfimica, ou seia pela
metalizagio da cerfimica; em seguida se faz a brasagem. A segunda se refere 4 brasagem
direta desses materiais, usando win metal ou liga quimicamente ativos.

Varios fatores devem ser considerados na escolhz  de um processe de
metalizagio efou brasagem, sendo que os principais se referem és particularidades do use
da junta, principaimenie 3 temperatura & 3 natureza corrosiva do meio ambiente. O
sucesso da brasagem depende da nfio existéncia de sltos nivels de tensfes residuais na
junta, que por sua vez depende da diferencga entre propriedades térmicas {coeficients de
expansiio térrmea}, elasticas {module de elasucidade e coeficiente de Poigson) ¢
mecnicas dos materiais cerimicos e metalicos envolvidos na junglio. A temperatura de
brasagem ¢ as dimenses ¢ forma da junta também nfluenciam nos nivels de tenstes
reswluals na junta.

A tabela 2.2, apresenta um sumaério dos métodos de metalizacio e brasagem. O
metodo Mo-Mn de metalizaciio (n® 8 na tabela 2.2, lmitado aos oxidos, € um dos mais
usados para a obtenglio de jungdes entre a alumina {420} e materiais metdlicos {1-2].

A tabela 2.3, apresenta algumas propriedades de materiais cerfmicos e metélicos.
Mota-se  que os matenais cerfnucos possuem, no geral, menores coeficientes de
expansio térmica quando comparados aos metais. O nitreto de silicio é um dos materias
cerdmicos que apreserda as maiores dificuldades de “soldagem” acs metais devido
principalmente 20 seu baixo valor do coeficiente de expansio térmica, mesmo quando
comparado  as outras ceraucas estruturais, Por sxemplo, o coeficiente de expansiio
térmica do nitreto de silicio esth entre 2 8 3 x 107K a0 passo que para os agos
estruturais esta acima de 14 « 107 K7 Para se ter uma noglio desse problema, quando o
nitreto de silicio e o ago sdo "soldados” diretamente 5 1273 K, o simples resfriamento 3
temperatura ambiente produz 1% de desajuste na dimensfies, o que é suficiente para
causar altos niveis de tensfes residuais,



Tabela 2.2. Swndrio dos métodos de metalizagdio ¢ brasagem (2},
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2. 2. Difusdo (" Diffusion Bonding")

A obtenglio de jungdes entre materials cerimicos e metblicos pelo processo de
difusic envolve a colocaglio de uma folha metdlica entre esses materiais, que sdo
mantidos sob pressio a uma temperatura pouco abaixoe da temperatura de fusfio da folha,
A literatura téonico-cientifica descreve virias possibiidades para o processo de difusio,
vom condigbes de pressdo variando de 1 a 100 MPa, tempos de 1 2 10° segundos e
temperaturas de 0,50 a 0,98 da temperatura de fusBo da fotha metdlica. Altas pressdes e
tempos longos produzem juntas de boa qualidade, mas o fator de mator maportincia ¢ a
temperatura do processo de difusdo [6, 9131

O principal requisito do métode de difusio € que as superficies a serem soldadas
devern ser planas ou com curvatura uniforme. O acabamento superficial dessas
superficies influencia a resisténcia mecinica final da junta; no geral superficies altamente
polidas sio prejudiciais [2], mas no caso de difuso de aluming com alumina usando wma
folha de aluminio Derby [8] observou que a resisténcia mecdnica & maior no caso da
superficie lapidada com diamante - Ry = 0.4 um - do que para o case de uma superficie
mais grosseira ~ Ry = 1,4 um,

Existem virias combinagdes entre metais e cerfmicas que sio possiveis para o
processo de difisiio. Aleminio pode ser usado para soldar alumina com ligas metalicas
com coeficiente de expansdo térmica similar 4 aluming, carbeto de silicio pode ser
soldado & alguns metais usando uma folha de platina ou niquel, carboneto de tungsténio
conm ago usando folhas de niquel ou cobalto; zircdnia e zircdnia usando paladio; nitreto



de silicio e nitreto de silicio usando niquel e cobre; nitreto de sificio e cobre usando

aluminio; ete {2, 6, 7, 481 A tabels 2.4 apresenta alguns desses sistemas.

lubela 2.3. Propriededes selecionadas de alguns matericis cerdmicos ¢ metdlicos

9, 257
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2.3. Formagdo da fnterface

A interface entre materiais cerdmicos ¢ metdlicos € no peral, classificads de 1rés
maneiras: a) uma interface abrupta sem camada de difusio; b) uma interface abrupta com
uma camada de difusfio; ¢} uma interface com uma camada onde houve reaclio e
formagdo de certos tipos de compostos. As camadas de difusio e reaglio ocorrem
extensivamente em mefais rmas muito pouco em cerfmicas, porgue a difssio atdmica
ovorre com malor facilidade em metais do que em cerfmicas.

Existemn dois principais fatores que determinam as caracteristicas da higaciia
interfacial: a) ligaglo atdmica e b} coeréneia da rede cristalina. Interfaces metal/cerimica
tem descontinuidades estruturais especialmente no estado eletrbnico, isso ROTGUE 4s
cerdmicas possuem somente ligagSes covalentes ou ifnicas. A molhabilidade ou
reatividade pode ser definida pelo perfil resultante de uma gota iquida sobre um
substrato horizontal, como indicado na figura 2.1, O molhaments ocorre guando o
angulo de contate - 8 - ¢ menor do que 90° A energla interfacial {Vom), entre a gota
metalica (liquido) e o substrato cerfimico (s6lido), ¢ derivada a partir de 8 e das
energias superficials da cerfmica {y, ) ¢ do metal {7, ) usando a equagdo de Young-
Laupre.
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Tabela 2.4. Algumas condigdes de difuséio entre materiais metdlicos e cerdmicos.

SUBETRATO METAL CONDICOERES DE BIFUSAD ] HESMEL,
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Figura 2. 1. Confimeragiio da gota sretdlica sobre o substrato cerdmico.

No geral  as cerBmicas sdo pouce "molhadas” pelog metsis lquidos, mas os
metais sdo molhados por vidros (dxidos fundidos) devido aos altos nivels de energia
superficial dos metais quando comparados com as cerfimicas {tabela 2.3) [9, 14-17]. A
pobre mothabilidade das cerdmicas € devido principalmente & ligagic atémica
caracteristica nio metdlica, sendo gque o movimento eletrdnico ¢ restringido pels
natureza idnica ou covalente de suas redes. Assim, a criagio de uma interface
metal/cerdmica causa uma descontinuidade eletrdnica e pode requerer mais energia do
que a formagio de uma superficie cerimica, resultando em nfio mothabilidade. Enquanto
a matureza e 4 severidade da descontinuidade varia para cada combinacio de material
cerdmico e metalico, hi alguma evidépcla de similaridade no comportamento de
mothamento de cerdmicas congéneres, sugerindo gue a jonicidade & particularmente
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detrimental [9]. A energia necessaria para 8 formacio de uma nova interface entre duss
superficies, ou seja, o traballio de adesio (Wa), 6 dada por:

W=y +y ~vy

f=o

W=y {(14+cosa) {2.3}

¥

A equacdo (2.3} mosua que Wa varia de acordo com 8. Em outras palavras, o
angulo de contato {0} da informagées sobre a magnitude da ligagie nterfacial

Kingery & Humenik [18] apontaram, em 1954, que hi uma correlagio aparente de
compartamento de molhawento com a reatividade solide-liquido para 6xidos idaicos.
MeDaonald ¢ Eberhart  [19] verifivaram que hé vma relacio lnesr entre o trabalho de
adesio (Wa) ¢ a varlagiio de epergia Hvre de formaclo de dxidos metalicos como
mostrado na fgurs 2.2. E aparente que o8 metais podem produzir fortes ligagies
mterfaciais. Com base neste ponto de vista, pode-se dizer, entdo, que os metais ativos,
como ttdnio e zircGnio, formam boas ligacBes com cerfimnicas, podendo assim serem
usades como camadas intenmediarias on elementos de figa atives em ligas para brasagem.

Trabaihe de sdeslo, Jind

2.8

28

1.8

10

A

Aq ! | ;‘
9 100 200 300

A G, kil g-atomos de oxiginio

Figura 2.2. Relagdo entre o trabalho de adesdio sobre a superficie de aluming ¢ o
variagdo de energia livee podrdo de formacdo de oxido pora varios metaiz em
vacuo [19].

2 4. Microestrutura du Interfoce

Mo geral, as microestruturas brterfaciais entre materials cerimicos ¢ metdlicos sio
divididas em trés grupos, dependendo do processo de reagio. No primeiro grupe estio
as mierfaces formadas por brasagem com ligas ou metais ativos. No segundo ZIupo
estiio as imterfaces formadas por resglio eutética entre os clementos da cerdmica & do
metal. Mo Gltimo grapo estdo as interfaces formadas por reaghes no estado sélido sob o
agdo Ge pressdo. Neste lem haverh a preocupagio de revisio apenas do primeiro grupo,

As ligas metdlicas ativas para brasagem sio ligas que contém elementos ativos, Os
exemplos tipicos sio: a liga entética Ag-Cu com a adigiio de 1 2 10%, em peso, de Ti ou
Zr. 2 liga eutética Cu-Ti {1, 20, 28% Ni-Ti[1]; Co-Ti [1]; aluminio puro & ALTI [29.32],
Toma-se importante salientar que existe uma concentraciic Gtima de elementos ativos
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porque estes tormam, em alguns casos, COMpostos com 08 outros elementos de figa € as
cerfmicas que aumentam a fragilidade da junta obtida pela brasagem [20].

Loehman e colaboradores [3] observaram que os metais reativos e as ligas que os
contém reagem com o nitreto de silicio. Bssas reagdes formanm Compostos quimicos em
equilibrio na interface que contribuem com a aderéncia, A figura 2.3 COmpara & Varagio
do angulo de contato (B) com o tempo para alguns metais e ligas metdlicas sobre o
nitreto de silicie. Os metais e ligas ndo reativos niio molham nem aderem ao substrato de
31N, Aluminio ¢ ligas A-Cu-Ti reagem. A adicio de Ti as higas Ag-Cu torna as mesmas
ativas; forma zonas de reaclio relativamente espessas e juntas bastante resistentes 1, 31

O contato de metais com o nitreto de silicio em altas temperaturas leva & formacio
de novag fases na interface. Os produtos de reaclio dessas novas fases s#0, na maforia
dos casos, compostos bindrios a base de silicio ou nitrognio (“silicides” ou "mitrides”),
ou em alguns casos, estruturas complexas como SN,/ TiN / fiSi 1T on
SiN I NB N NBSH TN [5, 21-24), A tabela 2.5 mostra as fases que podem coexisgtr
em equilibrio com o 57N, em temperaturas sub-solidus; essax fases foram extraidas dos
diagramas de fase ternarios dos sistemas Metal-Si-N [5]. O desajuste térmico entre os
“silicides” ou os "nitrides" e o nitreto de silicio ¢ geralmente da mesma ordem de
grandeza do metal e nitreto de silicio (tabela 2.6). Assim, do ponto de vista de desajuste
térmico, a resisténcia mecinica da junta STN, /metal nfio é muito sensivel 3 formacio
da zova de reaglo na interface. Entratanto, a fragilidade, da coexisténeia dessas fases
binarias ou ferndrias com o nitreto de silicio, & consideravelmente maior do que o metal
gfou a cerfimica puros,

Anguto de contato, graus

150 |
140 Anguio de contato, graus
: (24
130 - Bn puro
REE
124 Cusil
140 - hat
110
100 138
ap 120 i
80 20 KCusil ABA
70 10 |
b
&0 9 T 4 6o
Tampo, min {a 800 & Tempo, min fa 300 ¢}
{a) (b}

Figaara 2.3. Variagdo do dngulo de coniato com o tempo (o) para o sluminio ¢ a liga
Al-1961% sobre o nitreto de silicio com diferentes tratamentos superficiais e (b) para
0 S ¢ as ligns Cu-Ag e Cu-Ag-17 sobre o nitreto de silicio [3].

Os produtos de reagdo para o caso da brasagem do nitreto de silicio com ligas Ag-
Cu-Ti sfo o nitreto de titénio { i Nyeo 7150, Sob certas condigBes a camada de
i N, consiste de grios finos adjacentes ao nitreto de silicio com espessura bastante
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pequena, da ordem de 1000 A® [1] Por ouwro lado, o composte Fi 5 consiste

principalmente de 77,87, e apresenta espessuras maiores ~ ver figuras 2.4 ¢ 2.5. A figura
2.4 mostra uma microestrutura inserfacial tipica decorrente da brasagem de nitreto de
silicio com ligas Ag-Cu-Ti e a figura 2.5 mostra um perfil de composigdo tipicos dessas
interfaces.

O processo de brasagem com metais ativos admite varias modificaces; por exemplo,
a brasagem com ligas Ag-Cu de nitreto de silicio previamente metalizado com titinio ou
zircdnio ou 8 brasagem com folhas (laminadas) intercaladas de Ti e Ag-Cu; as
microestruturas resultantes nesses casos siio basicamenie as mesmas mostradas nas
figuras 2.4 e 2.5 {1, 491

O aluminio também ¢ um elemento ativo em  algumas CErAMHCRS, oMo VIStD
anteriormente. Ning et alii [29] identificaram, por microscopia eletrénica de tranamissio
analitica, uma camada de reagdo bastante fina (~5.000 A®) na interface entre o nitreto de
siticio ¢ o aluminio. Hsta camada consiste de duas regifes: uma camada amorfa em
contate com o aluminio e a outra em contato com o nitrets de silicio & formada por
pequenas particulas com didmetro inferior & 100 A®. A camada amorfa em contato com o
aluminic contém basicamente Al Si e O e a outra camada contém, provavelmente,
estruturas do tipe §§ - sialon {291

Tabela 2.5. Fases solidas em equilibrio com o nitreto de silicio (sob argémnio) [5].

SISTEMA TERNARIO TEMPERATURA, K | FASES BM EOUILIBEID

Le-SN 1273 CelN, Cabl.,, CeSis

Ti-8-N 1273 TN, TiM:

Zr-5iN 1273 Zrh, ZrSi, 2e8i

Zr-5i- 1573 2o, 2rSh

HE- G 1273, 1873 MM, HEISEH

Ve Sib 1273 VN, Valls, VeShiNoe, VS

Bhy-5i-N 1273 MEN, Nbabs, NbBoN, NbsSih, NbSk

Ta-8i-N 1273 Tall, TaN, TaSi, TaSi

£r-Si-N 1273 Cra&i, CroBa, Trii, £rSiy

Cr-5id 1673 CreSis, Or8i, CrSi

Mo-Si-M 1273, 1673 MouSh, MoSi

Y- Gi-h 1273 W, WSk WS

WG 1673 WeDis, WS

M-S 1273 MnSib.  MmaSi,  MnsSh, MnSi
Mﬂ@ﬁm

Fre- 51N 1273 Fg, HeoSis, ReSh

Reo-5i-p 1673 Re:/Sie, Habi,

F- G-l 1173 Fe, Fau8i, Foubi, Febi, Foli,

Fe-Si-N 1423 Fe {solucdo sdlida), Fe.8i, Fe.Si,
FaBi, Fe.Si

Fu-Si-p 1273, 1473 Fu, FusSis, RuSt FusSi

P SiN 1520 RuSi, RuaSh

Co-Si-M 1473 QO! {:{,}3854 {3633, Lok

Bi-Si-N 1173 Wi, NESL MisShs, NS, NGSH,
WiSi, NiSix
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Tabela 2.6. Diferenga entre o coeficiente de expansio rmice do nitreio de silicio ¢
alguns metais, nitretos (M N ) e compostos a base de silicio
(M5 ), calewlodos com a,, =32 x 10K, entre a

# . Hig
femperatura ambiente e 1200K [5].

o .!Oé{Kn—i}

METAL M- 8iN, MSE—~SLN, | MSLIN Y ~5 N, T igsgen o7 N
Ti 8,3 - 7.8 6.2
ks B iw 7.0 6.8 4,9
Lr 2,8 7.3 7.9 8,2

Mo 3.0 3.8 3.5 3,0
W 2,0 - - -
Be 3,5 - - “
Fe gfgbﬂ ?98(!:2 . i
n 13.1 13,49 - -
[ 14,1 1 am - -

{a} - fernperaiure ambiented () - ala tmmerstun,

T SILICIDE”

CE R e i
_‘,\_.'.f&ﬁ?%ﬁg Ll ;

Figura 2.4 Microestrutura interfucial entre Si.N, [ dg - Cu~Ti a FEQCHD OCOFFeR &
1173 7 por 10 minuios a vicuo (SEM). A camada de Vsilicide”, apesar de
Jina, pode ser observada, mas a de "nitride” nito ¢ possived 1],

iseki e colaboradores [30] mostraram que hé formacio de carbeto de alundnio
{(Af,0) na interface entre carbeto de silicio ($iC) sinterizado e aluminio; em contraste
essa fase de carbeto de aluminio ndo foi encontrada na interface entre carbeto de silicio
obtido por reagfio do silicio compaetado (“reaction bonding™ ou “reaction sintering”} e

aluminio. A figura 2.6 mostra um diagrama esquemético dessas interfaces.
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O fato de sialon ¢ alumina amorfa (ambos contém oxigénio) serem formados por
reagio indica a importdneis da pressio parcial de oxigénio durante a brasagem; nitreto
de silicic € conhecido como um material nio molhdvel pelo aluminio liquido, mas a
presenga de oxigénio na reagdo pode promover a molhabilidade [32.3 4],

1o ’

54 £ e Sooyety
Ag

B -

Conceptracio, %5 o peso

Figura 2.5. Perfil de composicio da interface entre Si,N, ¢ Cusil ABA (654g-33,5Cu-
1.5%1); brosagem nas condigbes 1173 K por 60 minutos sob wma pressdo de
O, de 07" atm [3].

Adicionalmente gos metals © ligas ativas para brasager, o nitreto de silicio pode ser
“soldado” com silicatos rveativos. Apesar dessa téonica se encontry em um estado
bastante inicial de desenvolvimento, ela pode produzir juntas bastantes resistentes {da
ordem de 450 MPa) a temperatura ambiente [33, 361

Figura 2.6. Diagramas esquemdticos de inferfaces SIC/AL PLS-SIC sigmifica carbeto
de sificin sinterizado na auséncia de pressdio ¢ RB-SIC carbeto de silicio obtide
por "reaetion bowding” [30].



I8

2.8 Comenidrios Fingis

O processo de brasagem ¢ um método wmportante para se obter juntas
metal/ceramica, pois ¢ relativamente simples, de custo médio, apresenta hoa vedagio de
vicuo e niveis de resisténcia meclinica e resisténcia ao calor razoavelmente altos,

Os metais ativos zirebuio e titdnio formam boas BgacBies quinticas com as cerfmicas
em geral e, em particular com o nitreto de silicio. A adigio de titAnio s ligas prata-cobre
forna as mesmas ativas ¢ forma com o aitreto de silicio zonas de reagio relativamente
e5pessas © juntas bastante resistentes. Assim, as ligas Ag-Cu-Ti sfo bastante indicadas
para brasagem de nifreto de silicio.

Os produtos de reagiio formados no sistema Ag-Cu-Ti / 8i,N, sic compostos a base
de sificio e nitrogénio - silicetos ou nitretos ("silicides” ou "nitrides®) -, COMpPOstos esses
que possuem niveis de desajuste de propriedades térmicas, com o ritreto de silicio,
relativamente grandes, o que contribue com a fragilizagiio da junta,
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Varias sdo as propriedades mecinicas de interesse para os materiais cerimicos
estruturais ¢ de jungBes metal/corfimica. No geral a aplicacio define as propriedades de
interesse. Neste trabatho haverd a preocupaciio apenas com o madulo de ruptura (MOR)
e a tenacidade & fratura.

3.1. Médulo de Ruptura (MOR} de Cerdmicas

O modulo de ruptura € uma medida da resisténcia mecinica, sendo um dos
pardmetros mals usados no caso de materiais cerfimicos ¢ jungBes entre cerfimicas e
cerfmicas ¢ entre cermicas ¢ metais, E normalmente determinado o partiy de ensaios de
flexfio com corpos de prova de secfio refangular apotados em (rés ou quatro pontos. No
geral,o ensaio & partic de corpos de prova apotados em quatro pomtos € o mais usual 8,
inclusive, normalizado em alguns pafses, como por exemplo a norma JIS R 1601 (Fapio).
A figura 3.1 ilustra este ensalo. A resistbncia mecinics {MORY é caloulada usando 2
formulagio derivada da resisténeia dos materiais ¢ que para corpos de prova apoiados
em guatro pontos € dada por:

{}«f P ;;M-m M{}R {3 N }

onde o, ¢ a fenso de fratura {modulo de ruptura), Py, ¢ a carga de fratura ¢ Sy, Sg.

W e B estiio indicados na figura 3.1,

As propriedades meclnicas das cerimicas estruturais sio, no geral, grandezas
estatisticas. No caso do modulo de ruptura é usual caracterizar a dispersio através do
modulo de Weibull, sendo este 2 tangente da reta ajustadz (normalmente pelo métodn
dos minimos quadrados) nos pontos InfInf 1/(1-53]} em funciio do In{MOR); os dados do
MOR sio arranjados do menor para o maior e a probabifidade de fatha {f} é determinada
de seordo com um ordenador, por exemplo o ordenador P=i/{n+ 1}, onde n é o nimero
de medigbes realizadas i a posigiio da i-ésima medigio na sequéneia ordenada [1]. O
método acima citado ¢ uma aproximagiio; no geral, a probabilidade de falha € dada pela
equaclo (3.2) {2].
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Figura 3.1, Configuracdo geoméerica do corpo de provr no ensaio de Jexdiorguatro
portos, para a determinacdo do modulo de ruptura,

J=1mepte Y ) (3.2)

onde V € 0 volume, o ¢ a tenslo aplicada (uniforme) no volume V, o, ¢ o Hmite nferior
da tensio para produzir falha (hipotético}), ¥, ¢ o, sio constantes normalizadas e b o
modulo de Weibull (constante). Al disso, o MOR varia significativamente com o
volume do espécime. Katayame o Hattoni [3] verificaram que o volume efetivo {equacio
{3.3)) ¢ um dos principais fatores que devem ser levados em consideragic na
determinacio da resisténcia mecinica do nitreto de silicio;  fizurs 3.2 mostra a variagio
da resistéocia meodnion com o vohune efetivo

=T ar (3.3)

¥ LY

onde o € G,y $90 2 tensEo ¢ 2 tensiio méxima no volume considerado ¢ b o médulo de
Weibull.

Hasisténcis mecdnics, MPa

1800 L i3 dexdoom tis pontes
=i £ anst expandido

00 5 O flexdo an guatro pontos
ae

s ] i j

&4 4 34 1O RE G

Yolume efetivo, mop

Figura 3.2, Influéncia do volume efetivo na resisténcia mecdnica do nitveto de sificio
{31



As dimensSes mais usadas dos corpos de prova de cernricas BREUUENTAIS, para 2
determinagio do MOR, sio 3x3x30 mm® ou 3x4x36 mm?: este (ltimo & segumdo @
serma HES R 1601,

3.2 Mérodas de Determinacio da Tenacidade & Fratura de Cerémicas Estraturais

A tenacidade & fratura ¢ wma propriedade mecinica que reprosenta a Tosisténcia A
propagaglio de uma trinca no material. No case dos materinis metdlicos, gue deram
origem 2o termo “tenacidade & fratura®, a tenacidade & fratura em deformagiio plana
(Kyc) € o pavdmetro mais impovtante de avaliagio desta propriedade; assim, Ko
representa a resisténcia & propagacio instivel de uma trinck aguds no material, trinca
esta obtida por fadiga na raiz de um entalhe previamente usinado no corpo de prova. Um
aspecto bastante mmportame ¢ que, ne caso dos materials metdlicos, Kyo 6 uma
propriedade intrinseca do material, ou seja, nfio depende de fatores geométsicos. Ja no
caso dos materials cerimicos policristalinos a temacidade A fratura depende do
comprimento da trinca [4] e, para alguns msteriais cerdmicos, da geometria do corpo de
provy [ 5,61

Existem, para o vaso dos materials metdlicos, virios métodos normalizados para a
determinagio da tenacidade 4 fratura, com base bastante s6lids e com ampla sceitacio
mternacional, J4 para o caso dos materiais cerimicos ndo existe nenhum método
notmalizado, que tenha aceitagdo internacional, sendo que a avalisgio da tenacidade 3
fratura destes materials vem sendo foita por dols caminhos diferentes; o primeiro se
refere 2 obtencdo da mesma a partir de ensaios em corpos de prova com configuragio
geometrica definida e com base na metodologia da mecivica de fraturs linear eldstica; o
segundo se refere & obtengio da tenacidade 4 fratura por outros métodes, sendo que os
mais foporiantes sfio haseados nos ensaios de dureza {com penetradores de damante
dos tipos Knoop ¢ Vickers) e na analise da superficie de fratura (fractografia) [27, 241,

3.2.1. Métodos Diretos de Determinagiio de Kyp

Os métodos diretos de determinagiio de Ky se referem dqueles que utilizam corpos
de prova com configuracio geométrica definida. Viaras sfo as configuragies
geométricas gue podem ser usadas, sendo que as principais sfor corpo de prova
solicitado & flexdo apoiado em 1188 ou quatro pontos, com entalbes reto ou em V, COTRE
de prova selicitade # traglio (virias possibilidades) -"compact tension, the double
cantilever beam specimen, the tapered double cantilever beam specimen, gte” -, corpo de
prova solicitado a torgio - "the double torsion specimen” -, corpo de prova retangular,
com wma trinea lateral e solicitade com uma cunha e corpo de prova de secglio circular
{ou quadrada) com entalhe em V profundo solicitado 4 tracle [6-8, 41] Nesses
métodos, a tenacidade a fratura em deformacio plana (Kyp) ¢ o valor critice do fitor
intensidade de tensfio em modo I, sendo calculada a pariir da mAxima carga e das
equagdes denvadas da mechnica de fratura linear eldstica.

(s ensaios nos quais s corpos de prova sfo solicitados a fHexfio (fgura 3.3) sio
bastante populares para a determinagio da tenacidade 2 fratura (K de materiais
ceramicos {7, 8, 41]. O corpo de prova com entalhe reto, quando solicirado em quatro
pontos, ¢ conhecido como " single edge notched beam” (SENB} [5-8, 27, 29, 411, Fsses
métodos sdo bastante importantes porque o sistema de aplicacio da Carga ¢ 3
configuraglo geométrica do corpo de prova sio bastante simples. Um grande problema
desses tipos de corpos de prova, coms de outros tipos também, ¢ a obtengio da pré-
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trinca; este assunto especifico sera analisado no préwimo item. Como uma primeira
aproximacio ¢ usual usinar um entalhe com uma serra ou fio impregnados de diamante,
mas isto pode, algumas vezes, levar a resultados superestimados de Kye pols sste pode
depender da espessura e raio da ponta do entalbe. De fato Bertolotti [9] observou, para a
aluming, que Ky & diretamente proporcional a p para p>0.07 mm, onde p ¢ o raio da
raiz do entathe. Um aspecto interessante, e que merece destaque, € gue a simples
usinagem do entalhe pode produzir trincas com dimensBes tais que elimina a necessidade
da etapa de obtenclo da pré-trinca [10].
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Ko =~ (3084+5,00a, +8.33 }{u{a +0 @m{ 5,5, ‘E({:zz -, |
Kie =g g OB+ 300as #8300 j = V000N 55 T

onde o, =a /W e  w =glW.

Figura 3.3. Corpo de prova solicitado a flexdio, apolado  em quatlro pomtos ¢ com
entalie em UV (“chevrom-notched”). com o respectivo Ky [8].

(3 ensato  “double cantilever beam” (DCB} foi um dos primeiros a ganhar
popularidade na determinagiio de parBmetros de energia superficial de fratura ¢
crescimento estavel da trinca para vidros e cerfmicas {fgura 3.4). Nesie ensalo &
possivel obter Ky {(fator de mtensificagio de tenslio aplicado na ponta da trinca) como
funcio da velocklade da trinca, principalmente quando € pousivel visualizar a frente de
propagacio da trinca come no caso de vidros [B] Quandoe niie € possivel visualizar &
frente da trinca, pode-se obter essa funglio (K, = {'{(vel. da trinca)} através da fixacio do
deslocamento (entre os pontos de aphcaciio da carga) ¢ monitoramento da disminuicio da
carga com o crescimento da trinca; o comprimento da trinca para uma dada carga ¢
caleulado através da relaglio de "comphiance” para a configuraciio geométrica especifica.
Hsse tipo de ensaio (BCRB), como também as suas variagOes, resultam em corpos de
prova com K - constante, no qual K| na ponta da irinca ¢é independente do comprimento
da trinca [8],
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Figura 3.4. Corpo de prova solicitado & tragdo (“the double cantilever beam
specimen’), com o respectivo Ky [7].

O ensaio "double torsion” ¢ bastante atrativo, como no caso do ensaio de flexdio,
devido a facilidade de preparagio dos corpos de prova e o uso de Cargas compressivas,
O corpo de prova ¢ uma barra retangular, com comprimentos tipicos da ordem de quatro
vezes a largura ¢ esquenatizado na figura 3.5, Normalmente se faz um entalhe central no
corpo de prova para otientar a propagacio da trinca’ o que pode ser evitado se o corpo
ge prova pode ser perfeitamente alinhado no dispositive. Como nos outros CASOS, ©
corpo de prova deve ter uma pré-irinca antes da realizacio do ensaio Ky Neste caso ¢
possivel obter a pré-trinca usando uma baixa taxa de carregamento o pelo aumento
incremental da carga até wm determinade ponto no qual a cargs € mantida constante; a
formag8o da pré-trinca ¢ caracterizada por uma diminuicio na Carga que estd associada
a0 crescimento da trinca. Apos isto, temove-5e a carga e, $¢ necessario, mede-se o
comprimento da pré-trinea,

No método “double forsion” a configuragio do carregamento, que produz o
mamento torsor no corpe de prova, € tal que gera Ky independente do comprimento da
trinca para uma certa porgiio do comprimento do corpo de prova - por volta de uma
targura do corpo de prova a partir de ambas as extremidades. Valores simplificados de
Kyp ou Ky em funglio da velocidade sdo obtidos devido, em parte, 4 independéncia de Ky
com o comprimento da trinca. A principal dificuldade associads com esse ensaio é que g
trinca se propaga com a frente curvada, se estendendo mais na regifio onde ha tensdes
normpis de trapio do gue na regifo onde hi tensBes normais de compressio,
Teoricamente, este problema levanta a questio: ¢ a solicitaciio da trinca exclusivamente
Ky (modo I} ou existe uma componente adicional em modo I (Kpy)) 7 A frente curva
umplica, também, em uma variagiio da velocidade da trinca ¢ K ao tongo desta frente,
Entretanto, tem-se verificado experimentalmente que os valores de Ky obtidos por esse
metodo sio bastante proximos dos valores obtidos por outros métodos, o que pstifica a
hipotese de carregamento predominantemente em modo 1 {8, 11-13]. Uma vantagem
desse método, "double torsion”, ¢ que a geometria de carregamento faz com que a
“eompliance” varte linearmente com o comprimento da frinca, ¢ que torng desnecessario
a sua mediglio em ambientes hostis como elevadas temperaturas f141.
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Figura 3.5. Corpo de prova com solicitacdo & toredo (“the double torsion specimen I,
com o respectivo Ky [7].

O ensaio utilizando o vorpo de prova mostrado na figura 3.6, barra compacta {“short
rod” ou “short bar"), estd sendo analisade pelo Comité F.24 da ASTM para &
determinagiio de Kye para materiais metlicos (ASTM E 399), visando a utilizagio deste
metodo para cerdmicas. O corpo de prova deste ensaio, que pode ter as formas ciroular
ou retangular, contém um entalhe usinado profimdo ¢ na forma de V ("chevron"). O
ensaio consiste na aplicagio da carga de wragho através de dispositivos especialmente
construidos; a carga e o deslocamento da abertura da boca da trinca s8o momitorados
analisados de acordo com os métodos descritos por Barker [15, 16], A trinca inicia na
penta do entathe em V e, quando hé condigBes nas quais se aplica s mecénica de fratura
hnearmente eldstica, a propagegio da trinca ocorre quando a carga 6 méxima. O
primeiros resultados mostreram uma boa concorddncia, para vérios materiais, com
valores baseados na ASTM E 399 - 83 [4]. As principais vantagens desse método sio
oz corpes de prova, gue 80 pequenos e com geomelria simples e, o que & bastante
importante, nfo hd necessidade da pré-trinca, o que & particularmente interessante no
caso de materiais cerimicos. A pré-trinca é gerada automaticamente durante o ensaio de
tenacidade & fratura, por propagagio estavel da trinca, antes de se atingir a méxime
cargs, além disso, ndo hd necessidade de se mediv o comprimento da irinca sobre a
superiicie de fratura do corpo de prova apos a realizagao do ensaio [16].
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K.=48 B, onde A=22 {constante de calibragiio}, P, € a carga méxima e B
o diametro do corpo de prova.

Figura 3.6. Corpo de prova de secpdio cirowlar com wm entathe em ¥V {"chevron”
profundo, com o respectivo Ky (4],
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3.3.2. Mitodos de Obtengdio de Pré-trincas

s metodos de obtenglio de pré-trincas em corpos de prova do enssio de tenacidade
& fratura devem ser realizados de maneira a introduzir uma trinca aguda no corpo de
prova com configuraclio geométrica e dimensdes adequadas 4 posterior realizacio do
ensaio. Uma pré-trinca significa uma trinca aguda, ou seja, uma trinca com raio da ports
tendendo a zero. No caso dos materiais metalicos esta pré-trinca pode ser obiida por
carregamento ciclico, em um corpo de prova previamente entalhado, com o fator de
intensificagdo de tensfio associado 4 maxima carga (Kgy,,,) menor do que Ky, 0 que
leva a nucleagBio e propagagio de uma trinca por fadiga a partir da raiz do entalhe
usinado. E possivel assim, obter pré-trincas com dimensties e configuragio geométrica
adequadas, sendo que as condigBes gerais de carregamento ciclico para a ohtencio desta
pré-tninca sfo estabelecidas nas normas técnicas associadas 208 ensuios de tenacidade a
fratura. Torna-se interessante salientar que existe uma relagdo bem definida entre 2 taxa
de propagacio da trinca (da/dN) e a faixa de varfacio do fator de intensidade de tensio {
AK} para os materiais metdlicos; essa relagfo, proposta primeiramente por Pans, €

normalmente expressa por da/dMN=C(AK)" onde € e m sio constantes gue dependem
do material e do meio ambiente,

Estudos recentes tem mostrado que as principais cerdmicas estruturais (zircbmia
parcialmente estabilizada, slumina e nitreto de silicio) sio sensiveis ac carregamento

cichoo, apresentande ur valor do expoente m da equagho de Paris ( da/dN=C{AK}™)
na faixa de 21 a 42, sendo assim da ordem de 10 vezes maior do que os valores
encontrados para os metais (entre 2 e 4) [20, 211, Isso mosira que, para materiais
cerdmicos, pequenas variagdes de AK levam a altos valores de da/dN, o que toma o
controle do crescimento da trinca bastante dificil. Além disso o nivel de AKyy (valor de
AK abaixo do qual a propagagdo da trinca por fadiga mecinica praticamente nio OCOTTE)
para o5 materiais cerdmicos ¢ da ordem de 50% de Ky [20], sendo também da ordem de
1 vezes maior do que oy valores encontrados para os materials metdlicos, onde AKpgy 4
da ordem de 5 a 10% de Kye. Isso dificulta o controle da iniciagho da trinca de fadiga no
caso dos materials cerfimicos,

Muitos materiais cermicos slo suscetivels & fadiga estitica, que representa o
fenbmenoc do crescimento subcritico da trinca {(crescimento astavel da trinca com niveis
de Ky inferiores a Ky} quandoe o materfal € solicitado com tensées normais de tracio
estaticas, No caso dos metais o meio ambiente e a temperatura exercem grande
influéncia e este fendmeno € conhecido como propagaciio da trinca assistida pelo meia
(mecanismos de corrosio sob tensdo, fragilizagao por hidrogénio e fragilizagao por metal
fiquido}. No caso de materiais cerfimicos ocorre varios mecanismos inclusive o de
corrosio sob fensdo. Por exemplo os vidros & base de silicatos apresentam este
fenbmeno & temperatura ambiente ¢ na presenca de umidade. No caso das cerdmicas
estruturais este fendmeno tende 2 ser mais pronunciado com o aumento da temperatura
ou fensdo & com a presenga de fases vitreas [10] Este fendmeno faz com que sejs
possivel, entfio, obter pré-trincas em materiais cermicos pelo carregamento estatico do
corpo de prova previgmente usinado em um meio ARFERSIVO, oo aiveis de By mferiores
a Ky Mas o controle do comprimento da trinca dificulta bastante esta operacio.

A figura 1.7 mostra ¢ méiodo do carregamento com uma cunha e aplicacio de
tensbes normais de compressio para promover 2 imobilizagio da propagacio da trinca.
Este processo pode resultar em deflex@o da trinca, durante a imobilizagdo, que leva a
uma grande dispersio dos resultados de tenacidade & fratura obtidos posteriormente {71,
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Figura 3.7. Configuragdo do sisiema de aplicagdo de tensdes compressivas na Jrente do
entethe usinado para promover a imobilizapdo du trinca durante o etapu de
oblencdo da pré-trince.

Uma outra técnica que pode ser usada na obtenglio da pré-trinca é por chogue
térmico. Bertolotti [9] obteve, em alumina, pré-trincas pelo direcionamento de uma
pequena chama de gds  na ralz de um entalhe previamente usinado e pOSterior
resfriamento brusco com um jato de dgua fiia. Esta técnica tem sido pouco usada ADRSAT
da simplicidade, sendo que ¢ principal problema se refere ao controle do ciclo de
aguecimento e resfriamento. _

A pré-trinca pode ainda ser obtida em materiais cerfimicos pela utilizagio de um
penetrador. Neste caso existem duas possibilidades: a primeira é pela utilizagio de um
penetrador do tipo Knoop ou Vickers ¢ a outra pela utilizagio de um penetrador
especialmente construido para esse fim. Em ambos os casos a impressio & feita na
superficie de tragiio do corpo de prova de flexfio, normalmente apoiado em quatro
pontos, e com orentagiio fal a obter uma prétrinca perpendicular 3 direg@o da tensio
novmal de traglio. Isto torna desnecessdrio 2 usinagem do entalhe. Este método, apesar
de simples, leva a wina dispersiio significativa dos resultados.

3.2.3. Métodos Indiretos de Avaliagdo da Tenacidade & Fratura de Cerémicas

Existem dois principais métodos indiretos para se caracterizar o tenacidade 3 fatura
de cermicas estruturals, ou sefa, métodos que nfio uwtilizam corpos de prova com
configuraglio geométrica definida. O primeiro utiliza basicamente ¢ ensaio de dureza com
penetrador de diamante (Vickers ou Knoop) ¢ o ssgundo se basela na fractografia da
superficie de fratura.

a} Método da Impressiie

O método de estimativa da tenacidade a fratura de cerfimicas atraves do ensaio de
dureza {método da impressdo) tem perspectivas bastantes boas devido & grande
simplicidade ¢ dimensOes bastante pequenas da amostra, o que poderd contribuir
concretamente na visbilizacio da aplicacfio em escala industrial desses materiais poig
simplificarfio a avaliago da tenacidade 3 fratura com base em “enssios de rotina
simphificados {241 A preparacio da amostra é relativamente stmples, necessitando
apenas de uma pequena superficie plana, polida e reflexiva, sendo que os equipamentos e
mstrumentos utilizados s3o bastante acessiveis (basicamente um durdmetro universal



para ensaio de dureza Vickers/Knoop e wm microscdpio dptice); assim, o métode da
umpressio ¢ bastante ripido ¢ scondniice.

O evento que permite relacionar a bupressio de dureza {Vickers ou Knoop) com
& teoria de fiatura € o surgimento de trincas a partir da impressio; essas trincas sio
chamadas de diagomais, pois surgem nos prolongamentos das dizgonais feitas pelo
penetrador (figura 3.8). Essas trincas podem ser de dois tipes, e sio distinguidas pelo
processo de formaglo:  trincas radisis e trincas Palmgvist (figura 3.9). As trincas
Palmqvist slio caracteristioss de materiais que possuem zltos niveis de remacidade’s
fratura, como WC, e ocorrem preferensialmente com aplicages de pequenas cargas, As
trincas radiais, dependendo do material, sio formadas durante a penetracio (do
penetrador) a partir de wma deformag@io Iveversivel {zona plastica), que € a causa da
{ormagio da trinca (trince radial média - figura 3.9.0) na regifie com maior concentracio
de tensfio (loge abaixo do penetrader) efou durmate o alivio de tenstes residusis durante
a penetracho (Hgura 3.9.4).

Entretanto, apesar das vautagens anteriormente spontadas, o método da impressiio
possui varios problemas como: a} & precisio na qual os comprimentos das trincas pedem
ser medidos; b) os modelos de caloulo da tenacidade “a fraturs se baseism em um oy
outre dos dois sistemas idealizados das trincas que se formam a partr da impressio
{radial ¢ Palmgvist), que pode ou que ndo pode ser o caso para o material em questiio; o)
o grande namero de modelos/equagbes disponiveis na literaturs especializada para se
caloular & tenacidade “a fratura a partir das trincas formadas; 4} a freqiente discrepaneia
entre s valores de tepacidade "a fraturs obtidos pelo método da impressiio com relacio
aos obtidos por meio de ensaios em corpos de prova com cenfiguracie geométrica
definida 143, 441

KROLE VICRERY

figura 3.8, PadrOes de trincas associados “as impressées Vickers ¢ Knoop.
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Figura 3.9, Esqueme da formaclio de trincas o partiv de wea impressito Vickers.
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Os modelos/equages para se determinar a tenacidade & fratura, pelo método da
impressdo, encontrados na literatura sdo classificados a parti dos dois sistemas de
trincas {radial ¢ Palmqvist). Existem iniimeros modelos baseados no sistema de trinca
radial: Lawn & Swain [45], Lawn & Fuller [46); Bvans & Wilshaw [47]; Evans &
Charles [48]; e whrios outros citados em vérias referéncias {27, 42, 44, 49.53]. A
tenacidade & fratura derivada desses modelos, no geral, ¢ uma fungiio dos comprimentos
das irincas formadas a partir da impressio, do médulo de elasticidade e dureza do
material e, em alguns modelos, da carga usada para a obtengio da impressio. A SREUIT
sdo apresentados os modelos de Evans e o de Antis (dados na referéncia 42), para trincas
radiais, apds ajuste de unidades:

Bvans K =107 (EJHVY - HV .a™.¥ {(3.4)
Antis K =16.107 (E/HINY . p.ov {3.5)

onde: E € o modulo de elasticidade {em Pa); HV é a dureza Vickers {em kgfimmZ), a e ¢
s3o dados na figura 3.8 (em pm); Y € uma funglio de o/a (admensional); P ¢ a carga (em
g1 e K. € a tenacidade 4 fratura (em MPam0.5),

Existem, também, vérios modelos para a obtenciio da tenacidade & fratura baseados
em trincas Palmqvist. Ponton & Rawlings [44] discutem varios desses modelos: o
modelo de Mithara, Morena & Hasselman, para esse tipo de trinca, ¢ dado por;

K =965 107 (HV )£ | HY Y. 179 (3.6)

onde HV ¢ E foram definidos nas equagBes {34} ¢ (3.5) e | & dado na figura 3 8.

Marshall [26] concluiu que os resultados do método da impressio sfo mais
consistentes com ¢ penetrador Vickers do que com o penetrador Knoop. Antis e
colaboradores [27] obtiveram resultados bastante animadores para doze cerfimicas: os
valores da tenacidade & fratura obtidos pelo método da impressiio estdio proximos dos
valores obtidos por métodos convencionais, a partir de ensaios em corpos de prova com
configuragiio geormétrica definida (figura 3,10},

Um aspecto bastante inferessante, com relagio § obtenglo da tenacidade A fratura a
partir do métode da impressiio, ¢ que existe ums grande dependéncia entre 2
microesirutura € a dureza, para as cerdmicas em geral Babini e colaboradores [28]
verificaram que a durgza de cerdmicas a base de nitreto de silicio depende
significativamente nfio somente da quantidade e tipo de fases intergranulares como
tambeém de parfmetros microestruturais como o tamanho de grilo, porosidade residual ¢
a conversiio «-B. A partir dessa conclusio seria interessante levantar a seguinte questio:
até que ponto variagles na microestruturs levam & mesma variagio da dursza e da
tenacidade 4 fratura 7 Se essa depend@ncia nfio for a mesma a tenacidade & fratura deve
tevar em consideragfo também esses pardmetros microestrumrais

b} Métodos de Avaliagho da Tenacidude & Fratura de Cerimicas a partiv du
Fractografia

A superficie de fratura de algumas cerfimicas apresenta, sob certas condiches, uma
morfologia caracteristica como pode ser visto na figura 3.11. Pode-se notar, nesta figura,
uma regido espelhada, ao redor da origem da trinca, associada com uma superficie de
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frawura com alta refletividade. Esta regifo espethada é contormada por outra regific com
aspecto de nebling ("rmust”) contendo pequenas elevagdes radiais associadas com muitas
microtrineas. Esta Gltima regifio ¢ também contornada por outra regifio com aparéncia
grosseira contendo grandes frincas secundarias, Dependendo do tamanho da amosira,

esta Gltima regiio pode também ser comtornada por ramificagio de  trincas
IMACTOBCOPICAs.
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Fignra 3.10. Comparagdo de valores de fenacidade & fratura, pora diferentes
cgrdmicas, entre os métodos da impressdo ¢ convencionais (a partir de ensoios em
corpos de prova com configuracdo geoméirica definida) {27},
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Figurn 3.11. Esguema da superficie de frotura de cerdmicas vitreas mostrardo as
regidies caracteristicas {4,

A estirativa da tenacidade 4 fratura ¢ feits através da equagBo (3.7) [4]
- B fae d 0.8 g
M, =080k (r,ia) {37y
onde My £ uma constante associada ao contorno entre as regides com a aspesto de
nebling ¢ a com aparéncia grosseira e dada pela equagBo (3.8), 1, e a. sio parimetros
caracieristivos da superficie de fratura ¢ indicados na figura 311

M, =0, (n)" (3.8)

onde ar¢ a tensdo de fratura (em MPa)



Mecholsky e colaboradores [29] verificaram, para vérias cerimicas, uma boa
concordancia dos valores de My, e Ky em torno de uma reta representando o contorno
das regibes com aspecto de neblina ¢ com aparéneia grosseira, para uma razioc de
tamanho critico de falha de 13 para 1 {figura 3.12). Nota-se que esta razio (131 paTece
concordar com vidros e cerfimicas oristalinas. Assim, o tamarho critico da falla em uma
cerdmuca pode ser estimado pela equagdo (3.7) se ry, puder ser medido sobre a superficie
de fratura.

i, MPam »
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cerdmicas policristalinas
3 vidros
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Figura 3.12. Constante My, em funglio de Ky para virias cerfimicas. A reta indicada no
grafico corresponde ao cortorno "mist-hanckle” como razio de tamanho critico de
falha de 13:1 [29]

3.3, Métodos de Avaliagiio da Resisténoia Meciniva ¢ da Tenacidude & Fratura de
Jungdes Metal/Cerfimiva

A resisténcia mecdnica e a tenacidade A fratura sHio propriedades mecinicas de
grande importineia para o caso de jungbes metal/cerimica estruturais. Para o caso da
resisténcia mecanica existe um procedimento normalizado pela ASTM [30] como pode
ser visto na figura 313, Mas, devido a complexidade geométrica do corpo de prova
desse ensaic a rnaioria das pesquisas s@o realizadas com corpos de prova mais
apropriades; os mais populares s os ensaios de flexfio, tragho e cisathamento {(figura
3.13). O corpo de prova de cisalhamento, apesar de simples, pode induzir erros na
analise da distribuigio de tensio devido & existéneia de tensfes normais que nfio podem
ser desprezadas. O corpo de prova de traglo requer preparacio cuidadosa e alinhamento
precise do eixo de tragiio. O de flexiio ¢ bastante simples e de grande utilizagio.

A resisténeis mecinica de jungBes metal/cerdmica é uma grandeza estatistica, Virios
pesquisadores tem adotado a teoria de Weibull (valida para ceriimicas ¢ analisada no ftem
3.1} para a analise dessas jungbes. A figura 3.14 mostra uma comparagio da resisténcia
olbtida por tragio ¢ por fexdio de 51N, /AVInvar,
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Figure 3.1 3. Lsguemas dos méfodos de determinagdio da resisténcia meodnicn de
Jungdes meti/cerdmiva. A area escara ¢ cerdmica ¢ o tracefoda metal,
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Figura 3. 14, Resisténcia mecdnica de jungles 5igN g Al Tavar obtidas por brasagem a
1073 K, 7 mirmtos ¢ 0,13 MPa {31].

Como visto anteriormente, as juncdes enire cerfmicas e metals possuem tensdes
restduais na interface devido ao desajuste entre as propriedades térmicas e eldsticas
desses materiais. Essas tensGes ressduais devem ser evitadas ou mininizadas de maneira
que ndo ocorra tensdes normals de traclo na cerimica. Existem métodos para compensar
o desajuste de propriedades elasticas e térmicas desses matenais. Os mais importantes
estdo citados va tabela 3.1 e sfo: camadas de metais moles; camadas conjugadas;
carnadas laminadas e camadas com trincas fnas.



Tabele 3.1, Sumdrio dos tipes de comadas wsadas em jungdes metal/cerdmica pora
minimizar o desajusie de propriedades eldsticas e térmicas desses materiais f32].

GRUPO METAL/ CAMADA CONDICOES DE RESISTENCIA .
CERAMICA WTERMENARIA OBRTENCAD DA MECANICA.
JUNTA (M)
Maetal mele AlsThafnen 321 Al T3NS0 P, 30min, 1y
TZP" a0 316 £y 12T3H, 1 MPa, i 5210
MRt 5 1275 - 14730 330
Conjngadas BHIAL Cu-Fibrade C 10735 (A 2 BI3K) .
Ayt W Al O W IIZE K, Bk -
Al Fe Ayl Fe FLT3 I, 30 e, 30 el - -
TiNAe Tif-Ade 1873 1, 3030, 30 min B 13
Sdo 3./ Fe Fold-Fe 1473 K, 205, 1h
TEPY TEEW 1673 K, 4 ko ene Hy EA06 15}
AbyU, ingo 405 MB/Ma L4673 K, 106 MPa, 3w 6
Al Chsinen 315 THMe IXTE K, AN, 30 15}
Lamingds {metal S0 fneo . - 200 6
malefmetal durn} Slatnines sen 3dive WE SFTI R, S MPe Ik bR EES)
Sl gfnon 05 Ferw 373 H, 1 MIPs, 30 m £8{6)
B super Hea HEKeovar/Ca E3TE N, 54 MPs, 2k §943 43
Singe 318 Tishe 1083 K 86 6oy
amadas com By M gfago 448 Altnvar WX K, 5,58 MPs, T B &) {83
irineas

b - bragagem; 25 cuiras condisSes so referens & difusfio,
(3, (6, ¢ (¢ 32 reforem, respectivamente, g tragie, flexdo ¢ clsathmnento,

A avaliacBio da tenacidade a4 fratura de jungles metal/cerfmica ¢ um assunto
relativamente recernte ¢ bastante delicado. Isso porque a distribuiciio de tensio no metal,
na cerdmica e na interface M/C € bastante complexa devido, em parte, & presenga das
tensOes residuais aitadas antertormente, O que se tem feito, até o momente, € a utilizagio
dos metodos diretos de avaliaglo da tenacidade a fratura de cerfmicas monoliticas {fiem
3.2.1), com as devidas corregSes devido a presenga da interface. Por exemplo, o ensaio
"double torsion” vem sendo usado para avaliar a tenacidade a fratura - usando o
parimetro . {valor critico da taxa de dissipaglo de energia de deformaciio eldstica ou
forga de extensfo da trmca) - de junges AlyOq/"cement' Al Oy [14] ¢ TZPPTZP
[33]; o ensato "double cantilever beam"para determinar £, de jungOes entre vidro e cobre
[34] e para determinar Ky de virnia jungBes [35, 36]; o ensaio de flexdio (3 e 4 pontos)
para determinar £, em AlyO4/Nb [37] 2 £, e K em SiyNg/HISi Ny [38]

Para o ensaio de flexfo, com o corpo de prova apoado em (rés ou quatro pontos, se
a curva carga-deslocamento ¢ linear até a fratura, a energia de fratura da interface &5 ¢
igual a £, ¢ pode ser calculada a partir de dados experimentais usando a equagio (3.8)
{381

= 9K°€$ Y
£ p d Y S 38
= e ) g 68
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onde Py, € a carga de fratura, e ¢ a metade da diferenca entre os espacamentos SUperior
¢ inferior do dispositive de flexiio {figura 3.15), W e B sio respectivamente a largurs ¢ a
espessura do corpo de prova, BT é o modulo de elasticidade efetivo {definido na equacio
(3.13)) ¢ Y uma funglio de corregiio que depende de /W, d/W e WW onde a &0
comprimento da trinca {ou entathe), d é a espessura da camads de metal e b a distineia
indicada na figura 3.16. Yy ¢ calculado por medicBes da “complianceou através do
meétodo de elementos finitos. Quando bi desvio da linearidade na curva CArga-
deslocamento, a energia de fratura da interface £ deve ser calculada pela equagio

=0 (3.9
onde C' ¢ um coeficients de ndo linsaridade obtido através da curva carga-desiocamento,
com controle de carga, de acordo com um método introduzide por Liebowitz e Eftis
391

O fator de intensidade de tensfio para uma trinca em uma interface € bastante
complexo, tendo componentes em modo I e modo 1 e ¢ dado por:

K=JK v K} (3.10)

A relaglo entre § e K para uma Interface independe do modelo da ponta da trinca e ¢
dada por;

éw{i-wﬁ}g (3.11)
ou K = JE*E (1= (3.12)

onde B* € o modulo de elasticidade efetivo e £ dado por:

Loalarg) x| (3.1%)
et e -+ < kot
E¥ 160 p Hy ]

onde 1y ¢ o modulo de cisathamento do material j (= 1, 2}, x;x{i@wvj)f(i‘wj) para
condicBes de tensfo plana e zjxi%évj} para deformagdo plana generalizada, v; ¢ o
coeficiente de Poisson e B € wm dos pardmetros de Dundurs (o ¢ B) dados por:

RS M)
k(D D)

(3.14}

k(=D =(z,- D
’%{zz + é} "%"{Eé +i\§

(3.15)

onde & =g /i,
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Figura 3.16. Corpo de prova composto de dois materinis (1 ¢ 2} ¢ com camadas
intermediarios (3.

Nota-se, atraves das equages (3.9) a {3.16), que a metodologia de obtencio de Ko
de jungbes metal/cerimica ¢ nmdto mais trabathosa do que para o caso de cerfmicas
woneliticas, ou mesme de metais. A fimgie de corregiio depende do  sistera
metal/cerdmica (401

A tabela 3.2 apresenta alguns dados de tenacidade “a fratura para jungbes entre
cerdmicas mostrando a influéneia da presenga da pré-rincs.

3.4, Comentirios Finaiy

£ método de flexdio em quatro pontos, para a caracterizagio da resisténcia mecdnica
e da tenacidade "a fratura, utiliza corpos de prova com geometria simples. Este método
¢, entdo, indicade para as cerfimicas estruturais em geral devido 'a usinabilidade
relativamente baixa desses materiais,

O métode de caracterizagio da tenacidade "2 fratura wilizando compos de prova com
entathe em V (com espessura do entalhe da ordem de | mum) e solicitados "a flexio em
yuatro pontos utiliza, além de wma configuracio geoméuics do corpo de prova simples,



wm sistenna de aplicaclio da carga também muito simples e, o que & particularmente
unporiante no caso das cerfmicas, nio ki pecessidade de confeccdo de uma pré-rincs,
pois a mesma se forma durante o proprio ensaio, por propagacic estivel a partir da
ponta do entalhe em V, antes de se atingir 2 méxims cargs,

Tabeln 3.2. Tenacidade “a fratura de juncdes cerdmica/cerdmica obtidas por brasagem
{a 500 C, 5 min e vacuo). Ky~ obtide a partir de ensaivs com corpos de prova
Ydeuble cansilever beam”™ [35],

CERAMITA LIGA DE BRASAGEM PRE-TBINCA Ky
(M Pa\m j

Ady(, - sitn 4.6

AL, Cn-~46 Ae-45n-1Ti nin 72

sl - SinE 4,0

SEC Cu-46 Ag-48n-17T1 nfo 5.6

Bl Co - 44 Aﬁ -4 En-4Ti 1130 57

2, - S 6.4

i, Cu- 27 Ag - 26T sim 8,6

AN Cu-44 Ag-4 8n-47Th St &0

AdaCy 2SI - ndn 33

Al oy 2095510 Cu - 46 Ao - 4 3n - 1 Ti L 118

- perdmics monolitica,

0 método da mpressiio Vickers para a estimativa da tenacidade "a fratura & bastante
simples, ripide e econdmico ¢ aparentemente leva z valores de temacidade “a fratura
consistentes; nio ha necessidade de confecelio de corpos de prova, o que é interessante
pars o caso das cerfimicss,

O método de estimativa da tenacidade ‘a fratura a panth da fractografia ¢ muito
moportante para o caso de componentes estraturais wetdlicos que falham em servico,
pois possibilita & dentificagiio das cansas que levaram “a fratura desse componente. Mo
caso das cerfimicss vitreas, esse método sparentemente fambém se aplica. Tendo em
vista a simplicidade desse método, seria interessante analisar a possibilidade de aplica-lo
tambin para 48 cerdmicas estruturais.

A caracterizaglio da tenacidade 'n Fatwra de juntas metalcerimica, a partir do
desenvolvimento apresentado neste capitulo, ¢ hnpraticavel na grande maioria das vezes,
pois depende de wma série de parfmetros que ndo sio facilmente determindvels. Seds
mteressante o desenvolvimento de métodos simplificados, para a varacterizacio da
tenacidade "2 fratura de juntas metal/cerfumica, para viabilizar “ensaios de rotina”,
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4§ Baterinis

Foram usados dois tipos de nitreto de silicio, O primeiro, obtido por compressia
# quente ¢ de baixa resisténcia mecanica, na forma de “azulejo” | com dimensdes 48 x
100 % 100 mm® & com adicho de Y,0, O segundo, sinterizado ¢ de alta resisténoia
mechmica, também na forma de azulejo, com dimensBes 4.0 ¢ 100 x 100 mm? & com
pequenas adiglies de Y,05 ¢ ALO,

A figura 4.1 mostra uma micrografia dos dofs nitretos de siliclo utiizados geste
trabatho.

fer) (b}

Figura 4.1 Micrografio dos nitretos de silfcio: (o) prensodo a quente; (B) sinterizado.
(polimento até { ym, sem afague / microseopia opticy).
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Observa-se, na figura 4.1, que o nitreto de silicio prensado & quente {SizN4RR),
utilizado neste trabalho, possui uma grande quantidade de poros ¢ de regifies ricag sm
silicio -"silicio fvre"- {regiBes claras); além disso, sio distribuidos nio uniformemente. 14
o nitreto de silicio sivterizado (Si3N4AR) possui menores quantidades de pores e de
regifes ricas om silicio, sendo gue esses s¥o distribuidos mais uniformemente.

A liga usada na brasagem foi a CUSIL ABA - 27,5% Cu - 2.0% Ti - restante Ag
(porcentagem em peso), na forma de folba fina com espessura de 50 wm, fornecida pela
GTE - WESGO. Esta liga ¢ ativa, devido 2 presenga do titdnio, dispensando a
metalizagdo prévia da superficie do nitreto de silicio,

4.2. Obtenclo das Jungdes 8iyN /Ag-Cu-Ti/ Si3N

Foram realizadas operagBes de brasagem para os sitretos de silicio prensado a
quente ¢ sinterizado, com a liga CUSIL ABA. A sequéncia de operacdes utilizada neste
irahalho para a obtencio das jungiies foi a sepuinte:
la. Corte das amestras de nitreto de silicle nas dimensbes (4,8/4,0) x 15 x 22 mm?
usando uma serra de diamante e com avango da serra da ordem de 0,00254 m/passe;
2a. Polimento da superficie de brasagem em "placas metdlicas de polimento™ com pasta
de diamante na sequéncia 45pm - 25um - 14um - Sy -y
3a. Limpeza das amostras de nitreto de silicio e da folha da liga CUSIL ABA, com
acetona e ulirassom, imediatamente antes da operagio de brasagem;
4a. Brasagem: a5 amosiras corigdas foram wnidas, de scorde com o figurs 4.2, de
manera a se obter outras amostras com 30 x 22 x (4,8/4,0) mm7. As sondictes de
brasagem utibizadas foram:

- Temperatara: 850 °C;

- Tampo: 10 minutos;

- Armosfera do forme (elétrico): viouo - 10-Stomr:;

- Pressiio entre as partes superior e inferior do nitreto de silicio: 680 Pa

{~7x10-% kgffmm?).
A brasagem {oi realizada em um forno elétrico especialmente construido pars brasagem o
“difusio” ¢ com um sistemsa de controle de tewpersturs da  Furotherm -
*‘Controller/Programmer type 821", Foi utifizado um disposive de grafite como suporte
do nitreto de silicio para 2 operagio de brasagem.

A figura 4.3 muostra wma micrografis ¢ uma microandlise da  interface
SigbgBR/Ag-Cu-TL

4.3. Usinagem dos Corpos de Prove

Foram realizados ensaios de flexdio com o corpo de prova apoiado em guatro
poutos para & obtengiio do médulo de ruptura (MOR) e da tenacidade "a fraturs em
vorpos de prova monoliticos (somente de nitreto de silicio) e com jungdes Si,N /Ag-Cu-
VSN, As dimenstes dos corpos de prova se encontram nas figuras 4.4, 4.5 ¢ 4.6,
Foram vsimados corpos de prova com entalthes reto ¢ em V. Os corpos de prova com as
Junedes SN /Ag-Cu-TVSHN, forme usinados a panir das amostras mostradas na figura
4.2. A sequéncia de operagles para a obtengfio dos corpos de prova fob:
ta. Corte de pegas com aproximadamente 0,8 mm de "sobremetal” para a operacio
posietior de retifica, com serra de dinmaute -avango de 0,00254 mmipasse;

Za. Rerifica dag superficies das pegas com rebolo de diamante - avango 00038
mnvpasse, denande "sobremetal” para polimento de 0,3 mm;
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3a. Pré-polimento e polimento das quatro superficies das pecas com pasta de diamante
em discos metilicos, com acabamento superficial/pasta de diamante - Sum nos corpos de
prova para & obtenvio do MOR e 14um para os corpos de prova de tenacidade & fraturs;
4a, Chanframento dos quatro cantos vivos dos corpos de prova (45° ¢ ~{), 2mm} em
discos metalicos com pasta de diamante Spm (MOR) e 14pm (tenacidade 3 fratura),

5a. Usinagem dos entalhes nos corpos de prova de tenacidade 3 fratura com serra de
diamante, com avango de 0,0024 mm/passe; espessura da serra de 1,0 mm,

4.4. Ensalos de Flexdo - Médulo de Ruptara e Tenacidade & Framra,

Us ensatos para obtengio do médulo de ruptura (MOR) ¢ tenacidade 4 fratura
foram realizados a temperatura ambiente em uma maquina universal de ensaios, Instron
modelo 1122 (3kN de capacidade)}, e em um digpositivo de aco. Todos os ensaios sio de
flexfio com o corpo de prova apoiado em quatros ponfos, com espagamentos dos rolos
de aplicag@o da carga de 12 mum (superior) ¢ 24 mm (inferior) ¢ velocidade de aplicagio
da carga de 0,1 mnymin.

O modulo de ruptura (MOR}, dos nitretos de silicio monoliticos 2 das junedes
metal/ceramica, foi caloulado segundo 2 equagiio (3.1). A tenacidade & fratura (K}, dos
dois nitretos de silicio monoliticos, foi calculada a partir da figura 3.3 para o corpo de
prova com entalhe em V e segundo a equaglo (4.1} / referéneia [1] para o corpo de
prova com entathe reto

3P (S8
Kmmwﬂ’;‘ifg%;;m*}-(my fla) (4.1

onde a € a profundidade do entalhe reto {o=2mm), Ppa. ¢ a carga de fratura,
8 =24mm, 8, =12mm, B=2mm ¢ W=dmm, a=a/W ¢ flo) dado pela equacio
(4.2),

Fle) = 1,122 ~1,1210+3, 7400 +3,873¢" —19,05a" +22,55¢° (4.2

.55 e EEEFEED g 5ilicie - parte supsrior
a0 % tga de brasagern {OUSIL ABAYolha de 80 Y3
%5 i 1 EP0T0 de eilicio - parte inferior
i

sspassura 4,8 mm

Figra 4.2 Pasicio das amostras no brasagem (dimenstes ent mm)



A figura 4.3 mostra wna micrografia ¢ uma microandlise da  interface
SiyNgBR/AG-Cu-T1
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Figura 4.3, Micrografie ¢ disiribuicdo dos elemenios cobre, silicio, titdnio e prate de
Jungdo SEgNBRAg-Ua- 11 Qdicroscopia eletrémica de varvedura).
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30 3

a) nitreto de sillcio monalftico
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Si3ING 5i3N4 ﬁ
Exinmrfaca

b} Junta nitreto de silfcio / Ag-Cu-Ti

Figura 4.4, Dimensdes dos corpos de prova para o ensaio de flexdo em quatro pontos
- modulo de ruptura (MOR).
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Figmra 4.3, Corpo de prova com entathe rete para a obtengio do tenacidade & frawra -
ensaie de flexdo em quairo powios - nitreto de silicio monolitico.

A tenacidade & fratura das juncbes SiyaNy/Ag-Co-TUSLNy, para os corpos de
prova com entathe em 'V, foi estimada a partir da figura 3.3, ou seja, os valores de Ky
obtidos neste trabatho para as jungBes metal/cerimica sdo aproximados & serfio usados
apenas para efeito de comparagfo com relagho as cerfmicas monoliticas & serfio
chamados de Ky aparente (K ap).

0 mbdulo de Weibull {do mddulo de ruptura e da tenacidade & fratura obtidos a
partir de ensaios de flexfo) foi caleulado de acordo com o procedimento descrito no item
3.1, com a regressfo lnear [equacio {4.5)] obtida a partir do método dos minimos
quadrados, utilizando o programa "MicreCal Origin, Version 2.8”,



44

=0y ?ﬁz,ﬁ
’i&%%; 14,5 E__%

W BOE

an e
145 145 |3

E w 0.8

L

interface

bl Junta SISN4 [ Ag-Uue-Ti / Si3N4

Figura 4.6, Corpo de prove com entalhe em V (chevron”} para a obiengdo da
teracidade & fratira - flexdo em quasros postos - (raio da raiz do entathe de 0.5
).

4.8 Ensgios de Durern Vickers

(s ensaios de dureza Vickers foram realizvados nos doiz nitretos de silicio
monoliicos visando a determinacBo da dureza ¢ da tenacidade 2 fratura pelo método da
impressdo. Esses ensaios foram realizados a temperatura ambiente em amostras de
Ix3x15 mm?, embutidas em baquelite e polidas com pasta de diamante até 1 um. Foram
utilizadas cargas de 50, 100, 150 e 200 N, Os ensaios foram realizados em um
durbmetro VEB/HECKERT e as medidas das wmpresstes foram feltas em um
microscopio Neophot 32, logo apés a realizagio do ensato.

Neste itrabatho as trincas formadas a partir da impressfio Vickers foram
caracterizadas como radiais [2] A tenacidade & fratura, pelo metodo da impressiio, fol
caloulada & partir de dois modelos: o de Evans 2 o de Antis - equagbes (3.4} & (3.3}, Para
a analise estatistica foram foitas regress@es lineares utiizando dois ordenadores [3, 41

P = i(n+1) (4.3)
F = (i-0,5¥/n (4.4)

onde n é 0 nomero de medices realizadas e { a posiglo da i-¢sima mediglo na sequénein
ordenada. Foram realizadas 13 medicBes para cada uma das cargas, Assim, os valores de
Kie toram ordenades, do menor ac maior, sendo 1 = 1 para o menor £ 1= 13 para o
malor de maneira que para 1 = 1 ¢ grau médio P {ou ordenador P} corresponde 3 1/14 =
7,14% e o F a {1-0,5Y/13 =3,85% ¢ assim sucessivamente. Bsses valores do grau médio
foram usados como a "probabilidade de falha", ac correspondente valor de Ky ma
distribuigio de Weibudl, sendo esta dada por
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iU/ {1~ MN=F K ) ~F.In(d) (4.5%

onde [ & a "probabilidade de falha®, 8 ¢ a tenacidade 3 fratura caracteristica
{correspondente a 63,2% de "probabilidade de falha"} e b' & o modulo {ou inchnagdo) de
Weibull associado 3 tenacidade & fratura,

4.6, Fractografin

Foi realizado fractografia, para os dols nitretos de silicio monoliticos, de corpos
de prova com entalbe em V do enssic de flexdo apoiado em quatro pontos para a
obtengio de Kye, em um microscoplo eletrfnico de varredura (MEV) Cambridge modelo
54-10.
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5.1 Besisténoiy Mecinica ¢ Burezs

5.1 i Resivténclg Mecdnica ¢ Durezs dos Cerfimieas Manoliticas

A figora 5.1 mostra as curvas caracterfsticas da forca em funglo do tempo dos
ensaios de flex@odd pontos para a obtenclo do médulo de ruptura (MOR) dos nitretos de
silicio monoliticos; a tabela 5.1 mostra os resuliados desses ensaios e dos ensalos de
dureza Yickers, dos nitretos de silfcio monolfticos utiizados neste trabalho,

sinterizado

5’&’3 Mg prensode —
a gusnte

-+ ¥

- B

3 B

B2

43

" T g 2

=g T @mpe, min.

Largs, kot

Figura 5.1, Curvas caracteristicas, da forga em fungdo do wmpo, para a obtengiio do

MOR dos nitretos de silfcio monaliticos.
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Tabela 3.1, Resultados dos ensaios de flexdio/d pontos para o obengiio do médulo de
ruptire (MOK) e da dureza Vickers (HV) para os nitretos de silicio prensado o
guerte (Si3NgBR) e sinterizado (513N 4AR)

MATERIAL ENSAIOS DE FLEXAQ ENSAIOS DE DUREZA VICKERS
N, do corpo de || MOR (MPa) Carga (M) |10V (kgflmm?) |
prova
Media Desvio padrio

1 62 30 700 33
2 98 100 574 40
SisNgBR 3 115 150 960 45
P! 137 260 950 43

3 141
1 383 20 1470 56
7 445 30 1430 &6
3 450 40 L35 61
Sish4AR g 477 30 1380 i
5 481 106 170 72
150 1270 68
200 1450 2
730 1070 81

A resisténeia meclnica de cerdmicas estruturals ¢ uma grandeza estatistica,
diferentemente dos rmetas; assim, a utibzagio de cerfmizas como componentes
eStruturals passs necessariamente por urma andlise estatistica. O modelo probabifistico de
Weibull vem sendo utilizado, hé varos anos, na andlise dos resultados dos ensaios de
caracterizacio da resisténcia mecnica (MOR) de cer@micax estruturais.  Assim,
atilizando o ordenador P={(1-0,5)n ~ equaciio (4.4) [L,2] obtéme-se, para o mbdulo de
ruptura, os resultados mostrados na tabela 520 Transportando os valores desta tabels
para o papel probabilistico de Weibull obtém a figura 3.2,

fabela 5.2, Madulo de ruptura para o5 dois nitretos de silicio {prensado o quente ¢
sinferizads) orderadns com o grou médio F={i-0,.5}/n.

MODULO  DE RUPTURA (MPa)
M. DE ORDEM GRAU MEBEQ {_%} i Si-:{N 4 ?m;gada & guents ] Si@.é@ simterizade

i g 62 383
2 30 9% 445
3 30 115 450
4 T 137 472
3 Wy 141 J¥1

B - 3,45 12,68

8@ (MPn . 123,62 463,59
R5 - 798 4,96

£13 b ¢ o mddule fou inchivagiic) de Weibull asseciado ao MOR,
{2} 6 ¢ médulo de ruptura caracioristico {correspondente a 63,2% de probabilidade de falha);
(33182 ¢ & cosficiente de corvelacio.

Observa-se, na tabela 3.2 ¢ Ggura 5.2, que o nitreto de silicio prensado a quente
(SiaM4BR) possul, além de baixos nivels de resisténcia mecdnica, wm baixo valor do
méxdulo {ou inclinagio) de Weibull - b=13 45 - o que indica que a distribuicfo dos valores
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do MOR para esta cerfmica se aproxima da distribuigdo normal, onde b=36 [3]. Ji o
nireto de silicio sinterizado, além de possuir niveis mals clevados de resisténcia
mecinica, possui um valor razegvelments alto do médulo de Weibull - b=12.69. Para o
nitreto de sificio prensado a guente esse valor de b estd abaixo dos valores normalmente
encontrados na literatura especializada, pois & usual se trabathar com b=7; para o nitreto
de gilicio sinterizado o valor obtido de & estd praticamente de acordo com os valores
normahnente encontrados, ou sgia b=13 [4]. Entretanto, para algumas aplicagBes, como
¢ © caso do rotor de turbinas automotivas, ¢ necessario atingir niveis da ordem de 15 §3],
o que significa baixos niveis de dispersio e, obviamente, castos de material/fabricacio,
deste componente estrutural, mais elevados,

nfind 4 10E . : ' ¥ T ; T
1,00 H
- Si3N4 prensado a quente
0.5+ -
0,0 ' , o
Si3N4 sinterizado
5L " -
AN r;;& -ﬁ 1
b=12,69
KR
wgrﬁ’* ;"’; i}:ﬁgség 3
L xf,f’; &
25 ; f f : ‘ ‘
4.0 45 5.0 5.8 a0
in (BAGRY

Figura 8.2, Médulo de ruptura em funcdio da probabilidade de falha (%) papel
probabilistico de Weibull, para os nitretos de silicio monoliticos.

Come visto no ttem 3.1, a probabilidade de fatha € uma funcio do volume efstive
do corpo de prova [equagio (3.2)]. Tendo em vista que o volume ofetivo ¢ um dos
principais fatores que devem ser levados em consideragfio na determinacio do mddulo de
ruptura do sitreto de silicio {6} ¢ que ¢ namerc de corpos de prova usados na
determinacio do MOR & pegueno, deve-se, entfio, entender que os valores do médulo
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de Weibull determinados para o MOR/nitretos de silicio monoliticos deste trabatho sio
aproximados.

Mota-se, na tabela 5.1, que a dureza Vickers, dos dois nitretos de silicio, varia
pouce com 4 carga usada no ensaio, o que nio estd de acorde com a tendénoia geral de
diminuigio da dureza com o sumento da carga para as cerdmicas estruturais [7]; além
disso, os valores encontrados negte trabalho sio um pouco inferiores acs valores
encontrados na literatura especializada que sio da ordem de 1600 a 1800 kgfmm? [7,
12} MNota-se, tambem nessa tabela, que a relagio HV/MOR no nitreto de silicio prensado
a quente {8igN4BR) - da ordem de 8 - £ bastante alta quando comparada com a do
mitreto de silicio simterizado (SizNgAR) - da ordem de 3 - como o MOR do pressado a
quente ¢ muite mferior ao do sinterizado b4 uma certa inseguranga quando se avalia a
resisténcia meclnica através da dureza para essas cerfimicas. O mesmo nfio ccorre para
08 metais; no caso dos agos, por exemplo, hd uma relaglio, razoavelmente bem definida,
entre & dureza e o limite de resisténcia 3 tracfo {8,131

5.1.2. Hesisténcie Mee@nica das Junedes Metal/Cerfimicn

A tabela 5.3 mostra os resultados dos ensaios de flexiio/quatro pontos para 3
jungbes Sixhg/Ag-Cu-TVSiaNg Transportando os valores desta tabela para o papel
probabilistico de Weibull obtém-se a figura 5.3,

Tabela 5.5. Modulo de ruptura das fungdes 5i 3N g Ag-Ca-TiSiaN g para os nitretos de
silicio prensado a quente (BR) e sintevizado {AR), obtidos por brasagem a
850 por 10 miymutos a vicuo (10~ 1orr), com a liga CUSIE, ARA, ordenadas

Si4N,; BRIAD-Cu-TifSia N, BR i Sialey ARIAS-Cu-Ti8iaN ; AR
Ghrat mddio MOR Gran médio ROR
%41 iy £943 g
4.5 i 10 %)
136 34 i (50
2.7 37 56 245
318 17 70 284
40,8 37 90 IR0
500 47
391 21
652 3]
773 83
6.4 108
% 5 157
i) 578 B 2,16
OAeF (WP §7.9% 8 (MPa) 262,60
R 13 9,93 R @39

{1}y b é o mbddule {ou welinacio) de Weibnll associade so MOR;

{212 é mbduko de ruptura carasteristicn {oorresporgdente » 83,2% de probabliidade de Glbay,

(1)e (2} - foram obhdes nlio considerando o resuliado do corpo de prova correspondents ao gran mddio
4 5%

(31 R? é o eneficiens de correlagiio.
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Figura 5.3, Modulo de ruptura em funcdo da probabilidade de foltu: (% )/ popel
probabilistive de Weibull, para as jungdes SisNg /Ag-Cu-TirSizNy

Observa~se, na figura 3.3, que diferentemente da cerimics monolitics, os
resultados do modulo de ruptura, das juscles SiaNgBR/Ag-Ca- TSI N4BR (nitreto de
silicio preasado a guente), nfo se ajustare 2o modelo bi-paraméirico de Weiball; toma-se
miaregsante nofar gue, se for desprezado o corpo de prova correspondente a 4,3% de
probabilidade de falha, os resultados se ajustam a duas retas, uma para probabilidade de
falha entre 13,6% e 40,9% e outra entre 40,9 ¢ 95,5%, Fssa sttuaglio é resultado da
distribuicio de fathas miernas na regifio da mterface devido a tensles residuais, tensdes
essas decorrentes do desamste de propriedades elisticas e térmivas do nitreto de silicio ¢
a liga Ag-Cu-Ti (CUSIL ABA), durante o processo de brasagent; o que esta de acordo
com Suganuma [24]. Isso mdica também, slém de problemas associados ao processe de
brasagem, que pode estar bavendo mmdanca no mecanisme de fatura, ou seja, wna
cirva pode estar associade & fratura predovdnantemente interfacial ¢ outra a fratura
predominantemente na cerdnuca; como decorréncia da distrbuigiio deo falhas achma
vitadas.

Observa-se voubém, na fgura 5.3, que o8 resultados do modulo de ruptura das
Jungdes SiaMgAR/Ag-Co-TVSRMIAR (nitreto de silicio sinterizado), diferentemente do
nitreto de sibicio prensado a quente, se ajustam razoavelnente ao modele bi-paramétrico
de Weibull Nesse caso, como também para o nitreto de sicio prensado a guente, ha
wma npitida dimimcio do MOR ¢ do mddalo de Weibull, quando se compara a umclo
{(BigNg/Ag-Cu T8Ny ) com a cerimica menoitica (SiaNg) Uma vantagem, que
normalmente se atribni 3¢ juncles metal/oerimica, € a possibibdade de se mumentar a
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confisbilidede. gquando comparadas As cerimicas monoliticas; mas, come visio
aateriormente, i5s0 ndo fol verficado neste trabalhe, pois o8 modulos de Weibull das
fugbes sio inforiores aos das cerdudcas moenoliticas,

O baixos niveis dos médulos de ruptura e de Weibull das junctes SigNg/Ag-Co-
TW8iyNy, quando comparadas &s cerfmicas monoliticas, podem estar asseciados ao
proprio processo de nsinagem dos corpos de prova, apesar das condigbes de usinagem
terem sido controladas e amenas (corte com avango 2,54 pmipasse e retifica com avanga
3,8 pm/passe). Isso porque, algumas amestras fistararam duraste o processo de
usinagem ¢ outras foram "danificadas” {ntrodugiio de uma guantidade significativa de
microtrineas), o que confribuin com a dimdnpicdo dos médulos de ruptura e de Weibull,
Os baixos niveis do mbdale de ruptura das juncdes podem também estar associades a
formagio de produtos de reagio na interface metal/cerdmica, pois, como visto no
capiinle 2, ftem 2.4, 3 brasagem do nitreto de silicie com ligas Ag-Cu-Ti leva &
formacio de silicetos e nitretos gue possuem grande diferenga de coeficients de
expansio térmica com relaglio a0 nitreto de silivio (tabela 2.6), gerando altos niveis de
tenstes restduais que fragilizam a jupgio.

A distribuigiio de fensfio residual em uma junta metal/cethmica niio & uniforme,
mesmo ao longo da mterface. & concentragio de tenstes residuais torma-se mais severa
proximo da interface ¢ das superficies lvres; a plor influéneia dessas tensiies & causada
pela componente de traglo gque ocorre ma interface ou na cerfimica, sendo que as
maximas tensdes residuals de tragio s concentram na interface ¢ superficie Hvre, Desde
fue a8 componentes maximas de tragfo atuam gquase que perpendicularmente 4 interfice,
a aparente resisténcia inferfacial medida per ensaios de flexio ou traclio pode ser
congideravelmente reduzida [25]. Entretanto, a magnitude das tensBes residuais depende
da forma e dimensGes da interface; guanto maior ¢ a dimensio da interface malores sio
o8 uiveis de tensdes residuais [26]. Difimetros de jungGes 8N, / Invar inferiores 2 5 mm
levam a niveis de tensbes residuais inferiores a 5 MPa ¢ barras retangulares com §5x20
mm” de jungbes BNy / Invar levam a tensdes residuais de 20-25 MPa e jungbes SiqMyg /
Kovar a =60 MPa [25]. Assim, o8 niveis de tenses residuals nas jungbes ShNg/Ag-Cu-
Ti utillizadas neste trabalho sdo pequenos, pois as dimensdes dos corpos de prova
utitizados (3x3 min?) siio bastante pequenas.

5.2 Tenacidade & Fratura
5.2.1. Resultados de Ky dos Nitretos de Silicio Monoliticos - Ensaios de Flexito

A tabela 5.4 mostra os resultados dos ensaios de flexdo/quatre pontos/K;~ para
08 corpos de prova com entalhes reto 2 em V. A figura 5.4, tenacidade 4 fratura {obtida
a partir de ensatos de flexio / 4 pontos com corpos de prova com entalhes em V ¢ reto)
x probabilidade de falba apresenta algumas tendénoias importantes, apesar do nimero
reduzido de corpos de prova. Primeiro, os dados de tenacidade 3 fratura se ajustam
muito bem ao modelo bi-paranétrics de Weibull, pois os coeficientes de correlagio sio
razoavelmente altos; segundo, o modulo de Weibnll {inclinaciio da reta) tende 2 diminuir
com o aumento da severidade do entalbe (neste trabatho o entalhe em V com espessura
de | mm ¢ mais severo que o entalhie reto em termos de tiaxialidade de tens@io) [27];
terceire, o nitreto de silicie sinterizado, de melhor qualidade, apresenta malorss niveis de
module de Weibull guando comparado ao nitreto de silicio prensado a quente, seguindo
praticamenie a mesma tendéneia do médulo de reptara, ou seia, o mbdule de Weibull
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associado a0 Ky pode ser, como no case do médule de ruptura, uma indicacio da
qualidade da cerfmica,

O valor meédio de Kyo/Viobtido a partir de ensaios em corpns de prova com
entalhes em V), correspondente a 50% de probabilidade de falha, para o nitreto de silicio
prensado # quente monolitico, ¢ da ordem de 1,48 MPavm - este valor esté um poLCy
abaixe dos valores normalmente encontrados na literatura especializada para o nitreto de
silicio, valores esses enire 2,5 € 5.2 MPavm {9, 10, 12, 141 Para o nitreto de silicio
sinterizado monolitico o valor de Ky/V médio ¢ da ordem de 2,98 AMPav/m ; este valor,
apesar de batn, se enquadra na faixa dos valores acima citados.

3.2.2. Resultados de Ky dos Nitretos de Silicio Monoliticos - Método da Impressio

Os resultados nicialmente encontrados para a tenacidade 2 fratura a partir do
metodo da impressio Vickers apresentaram nivels significativos de dispersic {11].
Optou-se, em fungio disso, por se fazer uma andlise estatistica, utilizando a distribuigio
de Weibnll, dos resultados do método da impressio Vickers / Kyp; ns resultados dessa
andlise se encontram na tabela 5.5 Fssa tabela mostra, entfio, os resultados do método
da impressdo Vickers / Kye, em termos do mbdulo de Weibull (), da tenacidade &
fratura caracteristica (8 ") ¢ do coeficiene de correlagio para o5 ordenadores P e F -

equaches (4.3 e (4.4),

Tabela 5.4. Resultados dos ensaios de flexdo /4 pontos / Ky, para os mitretos de silicio
prensado a gquente (SisNBR) ¢ sinterizado (8N AR), ordenados com o grau
médio F=i-0,5)n.

4, ( MPalnny
BIATERIAL Eran mdio entathe em ¥ rau madio antalie reto
(%) o
.35 644 %33 2,30
1255 E 34 75,008 256
3133 331 4366 1.0
3175 £ 4l 5833 ERY
BiaN, R 56,25 £.45 FE G0 3,40
BE.15 157 6164 3 &6
2175 £34
5335 109
gk S48 HAl 6,48
PEEE 15F el 3,33
{MPaslm) (MPadm
=i 4,95 Re 4 898
1 739 ) 536
) %d 0 E.08
55 105 50 6,36
o 3.0 T 5,30
Siah AR 20 125 90 &.56
XL [ e 1890
g Al ENT i ) 687
{MPam) (g’bﬁ}a\fm
= W 587 g 936

{1} - b’ ¢ o mdddulo de Weibull associado & 1enacidade & Tt
{2} - 8" ¢ a tenacudade & fratura caracieristica (correspondente a 63,21% de probabilidade ¢ falha);
(3} - B ¢ o copficiente de correlacio.
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A figura 5.5 mostra ag impressies de dureza Vickers nos dois nitretos de silicio.
Observa-se, nessa figura, regides deformadas junto 4s impressGes com algumas trincas;
para o nitreto de silicio prensado a quente (SiaN4BR), cargas scima de 100 N levaram a
algumas impressiies muito deformadas com padrfes de trincas irregulares. JA para o
nitreto de silicio sinterizado (Si3N4AR), cargas inferiores 20 N levaram & formagiio de
impressdes praticamente sem trincas, ou de tnincas com dimensdes muito pequenas, e
cargas superiores a 200 N algumas impressdes deformadas com padeBes de trincas
srregularss. Assim, e decorréncia das dificuldades de se medir corretamente os
comprimentos de trincas, a caracterizacio da tenscidade 4 fratwra de cerfmicas
estruturais pelo método da impressio Vickers pode levar a altos niveis de dispersio dos
resultados, o que pode ser observado na tabela §.5 pela grande varagiio dos valores de b
e pelos baixos valores de R,

Mota-se, ra tabela 3.5, com relagfio aos ordenadores P e F, que o P leva a valores
maiores do modulo de Weibull, da ordem de 18% com relagiio a0 F, para todas as
condiofies analisadas, ndo havendo diferengas significativas com relagio 3 tenacidade 3
fratura caracteristics e ao cosficiente de correlacio.

Com relagBo ds equagdes para céleulo de Ky, equagSes (3.4 ¢ (3.5), nota-se na
tabela 5.5 que ha uma grande diferenca dos valores do modulo de Waibull ¢ tenacidade 4
fratura caracteristica para os dois mitretos de silicio, apesar do coeficiente de correlagio
ser razoavelmente alto em praficamente todas as condigles. A equacho (3.4) leva a
valores maiores do modulo de Weibull quando comparada com a (3.5), da ordem de 3.7
vezes - exceto para o mitreto de silicio prensado a quente (SiyNGBR) com carga de 200
N, cuja diferenca € ainda maior, da ordem de 16,5 vezes -, sendo que 3 tenscidade 3
fratura caracteristica varia de condiciio para condiclo, podendo no miximo ser o dobro
guando obtida pela equagdo (3.5) - condigles SyNLAR, 130 N ¢ S1NBR, 150 N, Além
disso, 2 equagio (3.3} leva a inconsisténcias com relagio &5 cargas. Uma verificagiio
simplificada de outros modelos/equagSes, previamente 4 utilizaglo desens duas equagBes,
levou a valores amnda matorss de K [16-18],

5 possivel conclutr, a partir da tabela 5.5, que ofic hd um padrdo Gnico de
comportamento com relacdo ao aumento da carga; o médulo de Webull tende a diminuir
para ¢ Si3MNgAR e 2 aumentar para o 513Ny BR, exceto para a condigiio 200 N

Os resultados apresentados neste trabatho nfo envolvem exclusfio de dados.
SimulacBes com exclusfio de alguns dados mostraram que ha ume variagiio nfio muita
significativa com refaglio 4 tenacidade & fratura caracteristica ¢ ao coeficiente de
correlacio, entretanto, hd una variaclo significativa com relaciio ao modulo de Weibadl,



Tabela 3.3. Resultados do método da impressio Vickers, para o cdlcwlo de & 0 ent

termos do madulo de Weibull (b)), da tenacidade a fravure caracteristicn (8 ¢
do caeficiente de correlagiio (R, para os mitretos de silicio prensado o gueeriie
(N3N BR) e simterizaddo (SEgN AR, para os ovdenadores P e F [equagbes (4.3)
e (4.4)], utilizando as equaches (3.4) ¢ (3.3) para o cdleulo de Ky

EQUACAD (3.4)
ordenador P orderador F
MATERIAL | CARGA B ar R? B 8- R
Ny (MPaxm) (MPam)
20 23,78 1,77 {188 22,18 177 .01
SiyNBR 100 1292 473 (.95 19,96 477 {195
150 i275 471 0,93 10,69 473 0,94
200 J8 33 5,32 6,93 15.59 £33 0,08
50 18.66 3,57 0,97 1508 1,58 0,95
SigN:; AR 104 38,57 3,91 1,94 48 i% 3,91 {3,406
150 7122 429 0,93 G087 339 097
260 88,01 4,56 .96 73 43 456 0,97
EQUACAO (3.5)
evdenador P gigdenador F
MATERIAL | CARGA B g7 R B g B2
(N} {MPada) { MPafm)
53 565 3,57 0,89 454 330 0.92
$iyNyBR 100 3,43 6,19 0,91 2,85 6,26 0,54
150 4,06 936 .95 347 947 0,96
2 534 & .50 23,97 £ 35 5H .95
50 3,66 149 4,91 4,84 3.51 £ 94
Sy N AR 106 . - . 11,35 548 .94
150 i7.30 838 0,82 14,78 8,39 {1.84
200 537 568 0,93 4,59 571 045




56

SO0 i : o ' - 00 spy
I

L ——

{c} (el

Figura 5.5, Impressdes de dureza Vickers: (u) ¢ (b) nitreto de silicio prensado a guente
(SN gBRI, com cargas de 200 N ¢ 300 N ¢ (o) e (d) nitreto de sificio sinterizado
(ST aN gAR), com cargas de 100 N e 200 M.
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3.2.3. Discussdo dos Resultados de Tenacidade & Fratura para os Nitretos de Stlicio
Monoliticos

A tabela 5.6 mostra os valores médios de Kj¢ - obtidos com = 50% - para o5
nitretos de siicio monoliicos,

Tabela 5.6. Valares de Ky médios (f = 50%}) obtidos a partiv dos métados wtilizando
corpos de prova (com entathes reto -U- ¢ em V) ¢ da impressdo Vickers, P oF
miirelos de silicio monoliticos.

SN,AR SiNgBR
Ky médio (MPaym Ky médio {MPavm )

CARGA (N3 50 100 | 180 ¢ 200 50 100 150 £00

Eosplo 3.4) 3,60 457 1 4% 1 5147 347 387 % 20 4,33

Eomaedo (3,53 293 353 ¢ 736 1 308 3,52 3,23 8,10 320

Ko 6,35 3,73
{MPavm }

Ko 2,98 1,48
(8Paq s )

Nota-se, na tabela 5.6, que os valores obtidos pelo método da impressio Vickers
sio proximos para os dois nitretos de silicio. Ji ambos 0s métodos utilizando corpos de
prova com configuragio geométrica definida levam a valores bastante diferentes para os
dois nitretos de silicie. Os valores encontrades pelo métode da impressio Vickers sfo,
em media, da ordem de 60% maiores do que os obtidos pelo método da flexiio / entalhe
em ¥V para o pitreto de silicio sinterizado (de alta resisténoias mecinica) & ds ordem de
220% maiores para o nitreto de silicio prensado 2 quente (de baixa resistéacia mecduica).
Corpos de prova com entalhes em V, com ponta arredondada, mesmo com raio da ponta
ia ordem de 0.5 nun (como € o caso dos corpos de prova utilizados neste trabathe),
lovam 2 altos nivels de triadalidade de tensdes (condigBes de deformaciio plana) nas
proximidades da ponta de entalhe sendo gue o mesmo nfo ccorre com o entalhe
reto[27], Barker [28] verificou, para corpos de prova na forma de barra com entathe em
W (“a;%wﬂ: rod sud short bar"}, que entalhes com sspessura de 0,8 mm influenciam menos
que 3% sobre o valor de Kyp, para duas ligas de aluminio ¢ trés apos, sendo um desses
agos com altos niveis de resisténcia mecinica e babxos niveis de tenacidade 3 fatura: 6 de
se csperar, entdo, que para cerdmoicas Ky € muito pouce influenciado por entalthes com
cspessuras iguais ou mferiores a 1 mm. Essas observagiies podem explicar as grandes
diferengas entre os valores de tenacidade 4 fratura obtidos neste trabalho com os compos
de prova com entalhes em V e reto. Tendo em vista que # tenscidade & Fatura em
deformagdo plana (Kye) ¢ definida a partir da méxima triaxialidade de tensGes {nas
proximidades da ponta da trinca/entalthe} e que os niveis de Ky~ obtides neste trabatho
com o entalhe em V estio proximos dos valores encontrados na biblografia
especializada, pode-se dizer que esses resultados sio muito provavelmente os que mais
se aproximam de resultados que seriam obtidos a partir de corpos de prova com pré-
trincas. Com base nisse pode-se afirmar que o método da impressio Viekers leva a
valores de Ky superestimados ¢ moonsistentes, Assim, ¢ muito pouco confifvel usar
valores de Ky obtidos pelo método da tmpressio Vickess, para os materiais ¢ condicdes
analisadas neste trabatho, para se prever as cargas (ou comprimentos de trinoas) criticas
com base na Metodologia da Mecinica de Fratnra Linear Eléstica: por wm outro lado,
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esse método, pela sua simplicidade. pode ser usado no controle de gualidade de materiais
¢ processos de fabricaglo e, com reservas, na selecio de materiais,

Nevilie {15] observou, para varios materiais (cerdmicas, plasticos e metais), que
dados de tenacidade & fratura nfio se ajustam ao modelo bi-paramétrico de Weibull, Além
disso, este modelo pode ser nfio conservative quando splicade em materials com baixos
niveis de tenacidade a fratura, como ¢ o caso das cerdmicas. Ouiro aspecto importante é
que o modelo tri-paramétrico de Weibull, quando aplicado ac mesmo conjunto de dados
de tenacidade & fiatura usado no modelo bi-paramétrico, pode levar a incompatibilidades
significativas. Neste trabalho, os resultados de tenacidade 4 fratura a partir do método da
impressio Vickers também nfio se ajustaram ao modelo bi-paramétrico de Weibull;
entretanto 08 resultados de Ky 2 partir de ensaios com corpos de prova com
configuragio geométnica definida se ajustaram razoavelmente a esse modelo.

A grande diferenga de resisténcia meciinica - avaliada pelo médulo de ruptura - ¢
de tenacidade & fratura dos dois nitretos de silicio analisados neste trabatho € devido,
principalmente, & microestrutura. Nota-se, na figura 4.1, que o nitreto de silicio prensado
a quente (de baixa resisténcia mecinica) possul um nivel de porosidade malor que o
sinterizado {de alta resisténcia mechnica); além disso, o prensado a quente possui uma
grande quantidade de silicio Bvre, com distribuigBo irregular desse silicio livre e dos
poros. A microestrutura, no geral, influencia bastante a resisténcia mecinica ¢ a
tenacidade a fratura das cerfumicas estruturais. A relaglo entre microestrutura,
propriedades, condigBes de fabricaglio e composigio mostra que a relacio de fases ¢ o
principal pardmetro na determinagio das propriedades do nitreto de silicio [23]. Babini
colaboradores [19] verificaram que a microdureza do nitreto de siliclo depende muito
ndo somente da quantidade e tipo das fases intergranulares como também de outros
pardmetros microesiruturais como o tamanho de grio, porosidade e conversiio w-P. Se a
tepacidade & fratura das cerimicas estruturais for mais sensivel As variacBes
microestruturais do que a dureza, como osorre com grande realce no caso dos materiais
metalicos, seria interessante levantar a seguinte questior até que ponto variagBes
microestruturas levam a mesma variagio da dureza e da tenacidade 3 fratura ?

(O entendimento  do comportamento de fratura de  cerBmicas  passa
necessariamente pelo entendimento dos mecanismos de fratura de materiais que sio
completamente  frageis. Nesses materiais nfio ocorre deformagio pléstica pela
movirentacio de discordineias ou ocorre em niveis bastante limitedos e a resisténcia 3
fratura ¢ decorrente da propria estrutura, As cerfimicas podem ser melhoradas, em
termos de resisténeia 4 fratura, pela modificacio da microestrutura visando basicamente
a diminuigio das tensOes nas proximidades das trincas existentes nesses materiais [207,
{2 primeiros estudos de fratura em materizis frigeis foram desenvolvidos por Inglis {211
e por Griffith {22} que demonstraram a grande importineia de trincas microscopicas na
resisténcia de materiais frageis, Inglis, em 1913, mostrou que entalbes causam
concentragdo de tensdo que podem aumentar significativamente as tensBes aplicadas em
um solido; a fratura ocorre quando as tensdes, nas proximidades da ponta do entalhe,
excedem a resisténcia tebrica do material. Griffith, em 1920, estabeleceu para o vidro
uma relaglo entre a tensfo de fratura e o comprimento de uma trinca, criando a base
tedrica para o surgimento da Mechnica de Fratura no final dos anos 40,

5.2.4. Tenacidade a Fratura das Juncdes Metol/Cerdmica

Como visto no item 5.1.2, ox nivels de tensfes residuais em jumas de pequenas
dimenses sdo razoavelmente pequenos. Como neste trabalho as dimensdes dos corpos
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de prova de tenacidade 4 Fratura sfo bastante peguenos {2x4 mm?) ¢ tendo sm vista as
dificuldades de se determingr a tenacidade 3 fraturs de jungBes metal/cerfmica (como
viste mo item 3.3}, a temscidade 3 fratura das jungbes ShpNJ/Ag-Co-TVSLN, foi
estimada, para efetto de comparaciio com as cerimicas monoliticas, a partir da figura 3.3,
oy s2ia, sem considerar as tepsies residuats; assim, g tenacidade & fraturs dessas jungdes
seré chamads de “tenacidade & fratura asparente” (Kyopp) A tabsla 5.7 mostra os
resubtados dos ensaios de flaxiio / 4 pontos dessas jungbes. Transportando os valores
desty tabela para o papel probabilistice de Weibull obtém a figura 5.6,

Nota-se, na figura 5.6, que os resuliados de ¥ypiap, das uncles SLN/Ag-Cu-
Ti8i; My, nfio se ajustam multo berm ap modelo bl-paramétnico de Weibull; o coeficiente
de correlaclio (tabels 5.7) € razoavelmente baixo - 9,93 para o nitreto de silicio prensado
a quente e 0,92 para o sinterizado. Comparando o médulo de Weibull (b'), associado 3
tenacidade & fratura de corpos de prova com entsthes em ¥V, da cerfimica monolitica
{tabela 5.4} com a junglo metaloerimica (tabela 5.7) bouve aumento - de 3,16 para 9,34
- para ¢ nitreto de silicio prensado a quente {de baixa resisténcia mecinica) ¢ dinnnuigdo
- de 9,16 pars 7,46 - parg o sinterizado (de alta resisiéneia mecdnica);, com relagiio a
renacidade 4 fratura caracteristics houve diminnigiio de sproximadamente 30% para os
dois nitretos de silicio,

Moaorhead ¢ Becher [29, 30] determinaram a tenacidade & fratura para virias
jungbes metelcerimicon (ALOYAE-Cu-8n-TVALO,; Sil/Ag-Cu-8n-TYSIC ¢ Zr3y/Ag-
Cu-8-TVZr 05}, utilizando o corpo de prova "double cantilever bears” com e sem pré-
trinca. As jungles sem pré-frincas levaram, via de regra, 2 valores de Ky mmiores {da
ordem de 30%) com relaclio as cerimicas monolificas e as jungles com pré-trimeas @
valores pouco feriores aos valores das cerfimicas monoliticss. Como os valores de
Ky ap encontrados neste trabalho para as jungdes SiyNy/Ag-Co- T8N, sdo da ordem
de 30% menores com relagiio as cerdmicas monoiiticas, ¢ de se esperar que esses valores
s3o bastantes priximos dos valores de Ky dessas jungdes.

5.3, Fractografia - Cerdmicas Monoliticus

As figoras 5.7, 3.8 e 3.9 wmosram slgomas fractogratias dos aitretos de silicio
monoliticos. Ubserva-se, na figura 5.7, gue para aumentos pequencs (da ordem de 10x),
sio & possivel identificar nenhurea caracteristica da superficie de fratura. As fractografias
das figuras 5.8.2 ¢ 5.8.b mostram az pontas dos entalhes em V, ou sgja, as regifes onde
se den a formacio das pré-trincas, durante os ensates de fexiio, pov "propaguciio estavel
da trinca”; entretanto, ndo fol possivel identificar diferengas de morfologa da superficie
de fratura dessas regibes com relagio as outras regifes da superficie de fratura do copo
de prova, Com sumentos maiores (da ordem de 1600x), figuras 5.9.a ¢ 5.9.b, ¢ possivel
observar algumas caracteristicas da microestrutura dos dois pitretos de silicio; observa-se
que o nitreto de silicio prensade a quente (de baixa resisténcia mecinica) - figura 594 -
possut poros de grandes dimensdes ¢ com distribuicio bastante iregular; §a o sinferizado
{de akia resisiéncia mecinica) - figura 5.9 - apresenta poros de pequenas dimensies ¢
com distribuicio regular; a quantidade de fratura intergranudar € apareniemente maior 1o
nitreto de silicio sinterizado pois a superficie de fratura do mesmo apresenfa imgior
sugosidade superficial; o premsado s quente mostra algumas regibes claras gue podem
mdicar frstura transgranular.
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Tabela 5.7, Rexuliodos dos ensaios de flexdo / 4 pontos / corpos de prova com entalhe

em V7 Kyyyp, das jungdes SiyNy/Ag-Cu-TVSEN, | para os witretos de silicio

prensado a guente {_’SigN,;@_‘_ BR} ¢ sinterizado (5;531&;‘4? AR), ordenados com o grau

medio F={1-0,8¥n.

VSN

FUNCAC Craumedie (%) | g o (MPas/m )
5,25 1,89
18,75 0,94
31,25 0,95
43775 1 01
SiaN4BRAAG-Co-TUSI NG BR 56,25 1,06
68,73 107
§1.26 1,12
93,75 1,98
B 8,34
TREY 1,08
{ MPaJm)
RE () 5,93
10 1,30
30 186
54 208
BN AR Ap-Co Ty BigNy AR 78 2,15
99 260
i) 746
g ") 2,23
(MPam}
g (3 0,92

(13~ & & 0 modulo de Weibull associsdn 4 tonscidade 3 fratura,
(2}~ &' ¢ a woacidade 4 fratura aparsnte caracteristica (correapondente 3 63,2% de

probabitidade de falhay,
(33 - R* # o coeficients da correlagio.
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Fegure 5.7, Fractagrafia dos dois nitretos de silicio mostrando o supesficie de fratura
com o entalthe em V.
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Figura 5.8, Fractagrafia dos dois nisretos de silicio mostrande & ponta do entalhe em V'
onde hemve rucieagdo da pré-trinca por propagacdo "estdvel de inca”,

i
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i) Si s BR b} SisNAR

Fignura 3.9. Fraciografia dos dois niiretos de silicio na regifio central do superficie de
Frodure.

Torna-se importante salientar que, quando a Fratura ocorre na temperatura
ambiente, a fratura intergranular ¢ mais corum em cerfmicas com tamanho de grio
pequenc e {fratura transgranular € mais comum para tamanho de gro grande 311, o que
pode indicar, para os materials uiilizadog neste trabatho, que o temanho de griio do
mireto de silicio sinterizado € menor do que o do prensado a quente. Por um outro lads,
acredita-se que gquanto mator a gquantidade de Impurezas e poros 2o longo da regifio
intergranular mator € a quantidade de fratura intergranular [31] As guantidades de
froturas wtergranular e fransgranular podem wvariar bastante com g variagio da
temperatura, da velocidade de propagacio da trinca e do meto ambiente onde se realiza o
ensaio {321

A fractografia, dos dois nitretos de sificio uitlizados neste trabalho, nfio mostrou
uma moriblogia caractenstica de regifio espethada como pode ocorrer com algumas
cerdmicas vitreas, como visto no item 3.2.3.5. Assim, ndio é posstvel estimar a tenacidade
& fratura, para o8 materials ¢ condigBes anmalisadas neste trabatho, pelo método da
fractografia. Alédm disso, os mecanizmos de fratura des cerfimicas estruturais nfio sio
facilmente identificlvels como no caso dos materals metalicos. Os migromecanismos de
fratura encontrados nos matetals metdlicos sdior clivagem; quase-clivagem; alveolar
{("dimples”); fadiga, intergranutar, corte ou escoamento dietit [33-35] J4 nas cerfimicas
pode coorrer, na temperatura ambiente, clivagem, intergranuiar e outros, dependendo da
micreestrutura, tamanho de grilo, presenga o natureza de aditivos de sinterizaciio {que
podem formar fases vitreas ao longo dos contornos de grio), condicdes de sinterizacio,
IRpUreras £ ste

Parg finalizar, seria interessante salientar que as fractografias da figura 5.7
confirmam que, para as cerimicas e condicSes utilizadas neste trabaltho, ha condicBes de
detormagfio plana, pois o plano de propagaco da trinea € perpendicular 3 maxima tensdo



principal, o que indica que a espessura do corpo de prova utilizads neste trabalho - B=?
mo - atende a exigéncia de cspessura minima necessania para a determinaciio de Kyp -
dada por B =2,5(K./o,Y [34] E importante lembrar que essa condicio de
espessura minima foi estabelecida para metais e ligas metdlicas, ndo tendo um significado
muito claro para cerfmicas,
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Pode-se concluir, para as ceriimicas ¢ jungdes metalicerfimica utilizadas neste

trabalho, o seguinte:

I8

jt\.}

Com relagiio & resisténcia mecdnica dos dois nitretos de silicio monoliticos, os
resultados do mddulo de rupturs (MOR), obtidos através do ensain de flexiio / 4
pontos, se ajustam razoavelmente bem ac modelo bi-paramétrico de Weibull og
madulos de ruptura caracteristicos (8) encontrados foram 123,62 MPa para o nireto
de silicio prensado a quente (SiN,BR) e 463,59 MPa para o sinterizado (Si;N AR);
os modulos de Weibull associados a0 MOR (b) foram 3,45 para o SipNBR
{prensado a quente} ¢ 12,69 para o SikNAR (sinterizado). Os valores de dureza
Yickers encontrados, para o3 dois nitretos de silicio monoliticos, foram da ordem de
880 kgfmm? para 0 ShN;BR (prensado a quents) ¢ 1330 kgfimm? para o SN AR
{sinterizado), seado que ndo houve variagio significativa desses valores com a cargs
utiizada no ensaio, para cargas variando de 50 a 200 N no caso do SihNgBR e 20 3
250 ™ no caso do SKNAR;

(s dois métodos de caracterizagio da tenacidade & fratura (K} que utilizam corpos
de prova com conhiguraciio geométrica definida {corpos de prova com entathes em V
e reto solicitados 4 flexdio em quatro postos) ¢ sem pré-frinca levam g resultados que
se ajustam bem ac modelo bi-paramétrico de Weibull, para s dois nitretos de silicio
monoliticos. O modulo de Weibull associado 2 tenacidade 2 fratura (b tende a
diminuir com o aumento da severidade do entalhe do corpo de prova, ou seja, o
entalhe em V levou a valores menores de b' (5,16 ¢ 9,16 respectivamente para o
SuN4BR e 8N ARY quando comparade ao entalbe rete (6,10 o 18,90
respectivamente para o SisNgBR ¢ SisNJAR). A tenacidade & fratura caracieristica
{8') ¢ sensivelmente menor no caso do corpo de prova com entalhe em V {159
MPaJm e 3,10 MPaJm respectivaments para o %ag‘%mi g B3Nz AR) quando se
compara com o entathe reto (3,33 MPajm ¢ 647 MPam respectivamente para o
SisNGBR e SisNyAR), Os valores de Ky obtidos a partir dos corpos de prova com
entalhes em V. sem pré-trincas, sfo mals confidvels ¢ confirmam que Ky das
cerdnmcas estruturats utilizadas neste trabalho pode ser caracterizado através deste
método;

- 3 método da impressio Vickers para a estimativa de Ky das cerdmicas estruturais

analisadas neste trabalho leva a valores superestimados com relagiio ao método que
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utifiza corpos de prova com entathes em V) da ordem de 60% para o SiN4AR
(sinterizado} e 220% para o Si3NGBR (prensado a quentey, além disso, esse método
leva a valores que dependem fundamentalmente do modelo/equacio utilizado no
calouto de Ky e nio ha um padrio onico de comportamento com relagio ao aumento
da carga {o médulo de Weibull tende a diminuir para o SN AR e aumentar para o
SiyMN;BR, excete para a condigo 200 N). Os resultados desse método, no geral,
mostram uma certs inconsisténets, principalmente com relagBo ao mddulo de
Weibull:

Os resultados do mbdulo de ruptura das jungles SiyNBR/Ag-Cu-THSINBR
{prensado a quente) ndio se ajustam ao modelo bi-paramétrico de Weibull; entretanto,
o5 resultados se ajustam a duas retas com inclinagdes (médules de Weibully
diferentes Por um outro lade, os resultados do MOR das jungdes 513N AR/Ag-Cu-
TSN AR se ajustam razoavelmente bem z esse modelo, Nos dois casos (nitretos
de silicio prensado a quente e sinterizado) hd uma nitida diminuigio do MOR e do
madulo de Weibull guando se compara a junglo (SulNy/Ag-Cu-Ti81Ng) com a
cerdmica monolitica (Si3Ny). Os valores encontrados do MOR caracteristico (8} sfio
6799 ¢ 263,60 MP2a ¢ do mddulo de Weiball (b) 1,71 & 2,10 respectivamente para
s nitretos de silicio prensado a quente e sinterizado,

Os resultados da tenacidade 4 fratura aparente (estimada a partir das equagbes
utilizadas para as cerdmicas monoliticas) - Kypyap - das jungbes BiNg/Ag-Cu-
Tisis Ny, utiizando corpos de prova com entalhe em V, nfio se gjustam owito bem
a0 modelo bi-paramétrico de Weibull. Comparando com a cermica monolitica, o
modulo de Weibull aumentou - de 5,16 para 9.34 - para o mitreto de silicio prensado
a quente ¢ diminuiu - de 9,16 para 7,46 - para o nitreto de silicio snderizado ¢ a
tenacidade & fratura caracteristica diminuiv de aproximadamente 30% para os dois
nitretos de silicio;

A fractografia, da superficie de fratura dos corpos de prova com entalhe em V daos
nitretos de silicio monoliticos, mostroy algumas caracteristicas microestruturals
dessas cerdmicas e que a quantidade de fratura intergranular ¢ aparentemente maior
no nitreto de silicio sinterizado; entretanto, ndo fol possivel dentificar os parlmetros
morfologicos necessdrios § caracterizagio da fenacidade & fratura através desse
matodo.



€3 presente trabalho abre uma série de possibilidades para trabalhos fituros. A
seguir sio apresentadas algumas dessas possibilidades.

« Caragterizagfo da microestrutiwa, dos doiz nitrefos de silicio monclitices, e
correlaciond-la com as propriedades mecinicas (mddule de ruptura e tenaadade 2
fratura);

s Caracterizagio da microestrutra da interface das juntas nitreto de silicio/Ag-Cu-Ti ¢
correlacio da mesma com as propriedades mecinicas,

« Confirmaciio da utilizagiio do corpo de prova com entathe em 'V sem pré-frinca, para o
ensaio de Hexfo com o corpo de prova apolado em quatro pontos, na caracterizagiio
da tenacidade & fratura de outras cerdmicas estruturais monolificas;

s Confirmacio, através de fractografia, da presenga de falhas na regifio da interface das

juntas nitreto de silicio/Ag-Cu-Ti, falhas essas que provavelmente alteram o modulo
de Wetbull;

s Analise da diferenca entre a tenacidade 2 fraturs de untas metal/cerimics, de pequenas
dimenstes, ¢ das correspondentes cerfmicas, Tendo em vista que o3 nivels de
tensdes residuais decorrentes do desajuste de propriedades elasticas e téemicas, entre
as cerdmicas o 08 metais, tende a diminuir com a diminuigiio das dimensdes da junta,
& de se esperar que juntas de pequenas dimensdes levam a pequenas diferengas de
tenacidade & fraturg entre as cerfmicas e as juntas metalicerfimica. Meste contexto,
seria também interessante verificar a influéncia da espessura da interface metalics na
tenacidade & fratura, 4 gue ha tendéncia de diminuigiio da resisténecia meclnica
{mddulo de ruptura} com o aumento dessa sspessura; assim, ne caso da tenacidade 4
fratura ¢ de se esperar justamente o contririo pois o sumento da espessura da
interface metdlica pode permitir um maior alivio das tens@es residuais, pela propra
dutilidade dos metais, e mator resisténela 2 propagacio da trincs;

e Andlise da microestrutura da interface e das propriedades mecinicas de juntas nitreto
de silicio/Ag-Cu-Taco noxidavel da série 300, tendo em vista a grande wnportancia
industrial dessas juntas.



