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Resumo
A tenacidade a fratura, K., € uma importante propriedade dos materiais cerdmicos, pois ela mede a resisténcia ao inicio da
propagagdo de trinca. O problema € selecionar o método adequado para determinar K, jd que existem vdrios, cada um com suas
particularidades. Por comodidade, escolhe-se o método da indentagéo, IF, que apresenta certos inconvenientes, principalmente para
cermicas porosas, Sendo o método mais adequado, 0 SEVNB. Nesse trabalho sdo mostrados resultados de K. para trés materiais:
carbeto de silicio (SiC), alumina (Al,O,) e um a base de argila, uma telha cerdmica. Os resultados mostraram que os valores de K . sdo
maiores quando ¢ utilizado o método IF, sendo que quanto mais porosa é a ceramica mais dificil € a aplicagdo desse método, e que o
método SEVNB, pode ser aplicado com éxito. Os resultados de K. ., medidos pelo método SEVNB séo 3,8 MPa.m'?, 2,5 MPa.m'?e
0.4 MPa.m'? para SiC, ALO, e telha, respectivamente.
Palavras-chave: ceramicas, entalhe, tenacidade a fratura, IF, SEVNB.
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Abstract
Fracture toughness, K, ., which measures the resistance to crack propagation initiation of a pre-cracked body, is one of the most
important properties of ceramic materials. The main problem is to select the most appropriate method to determine this property,
since there are several ones, each of them with its own characteristics. Normally, for convenience, the indentation method is chosen.
1t is the IF (Indentation Fracture) method, which measures the crack size at the vertices of the indentation. However, that method
has many drawbacks, especially if the ceramic material is porous, since it is very difficult to identify the extent of the propagated
crack. The most suitable method for measuring fracture toughness is the SEVNB (Single Edge V Notch Beam). This paper describes
K, results for three different materials: silicon carbide, SiC, alumina, ALO,, and a clay based ceramics, ceramic tile, with distinct
porosities. The results indicate that the values of K, are higher when the IF method is used, and the more porous the ceramics is,
the more difficult it is to apply this method. On the other hand, the SEVNB method, regardless porosity, can be applied successfully.
The K, values measured by the SEVNB method were 3.8 MPa.m', 2.5 MPa.m'? and 0.4 MPa.m'” for SiC, Al,O, and ceramic tile,
respectively.
Keywords: ceramics, notch, fracture toughness, IF, SEVNB.

INTRODUCAO

A tenacidade a fratura, Ke ¢ uma das mais importantes
propriedades dos materiais cerdmicos. Ela mede a capacidade
de um material resistir a propagacdo de uma trinca em
uma peca pré-trincada [1, 2]. Entretanto, a medida dessa
propriedade é ainda motivo de discussdes e controvérsias,
existindo vdrios métodos, uns padronizados e outros nio,
além de diversas equagdes para seu calculo. Os principais
métodos para a determinacdo da tenacidade a fratura, com
suas respectivas peculiaridades sdao encontrados facilmente na
literatura [1, 3-13].

Apesar das controvérsias, o método da indentagdo e
posterior medida da trinca, IF (Indentation Fracture), ¢ muito

utilizado para cerdmicas densas, ndo porosas, porém para
ceramicas porosas esse método é completamente intitil, pois
ndo tem como verificar e medir a trinca propagada devido
a sua interseccdo com os poros. Além disso, utiliza outras
propriedades na composi¢do dos célculos que, se ndo forem
muito bem determinadas, aumentam o erro no valor final, um
exemplo é o médulo de elasticidade [3,4, 6, 13].

O método da quebra por flexdo de barras entalhadas em
“V”, SEVNB (do inglés Single Edge V-Notched Beam)
parece ser um método mais vidvel para cerdmicas densas e
porosas apesar de ainda ndo ser tao divulgado, principalmente
no Brasil [2, 4, 5, 8, 10-13]. Para as cerdmicas avancgadas
existe uma norma que estabelece todas as diretrizes para esse
método [11]. Segundo a literatura, o método SEVNB tem sido
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aplicado para cerdmicas técnicas e algumas dentdrias, sendo
encontrado somente uma publica¢do em que foi utilizado para
a caracterizac@o de telhas cerdmicas [8]. O método SEVNB
consiste em pré-entalhar uma amostra cerdmica com um disco
diamantado fino (espessura em torno de 0,5 mm) e posterior
afinamento desse entalhe com uma ldmina de barbear que
conduz a pasta de diamante e promove o afinamento da ponta
do entalhe [1,2,4,5,7, 12]. Em alguns trabalhos os autores
fizeram o entalhamento direto com 1amina de barbear e pastas
com diferentes granulometrias, sem utilizacdo do pré entalhe
com disco diamantado de pequena espessura [8, 11, 13].

Existem muitos trabalhos mostrando a importincia do
raio de curvatura do entalhe, inclusive fazendo referéncia a
influéncia deste em relagdo ao tamanho de grao do material a
ser analisado. Isso, no caso de ceramicas policristalinas com
graos bem definidos, ndo ¢ dificil de especificar, mas para
ceramicas sinterizadas via fluxo viscoso, essa questdo nao
é tdo simples. As ceramicas a base de argila sdao exemplos
desses ultimos materiais [8, 14].

Nesse trabalho, estudou-se o comportamento da medida
da tenacidade a fratura de trés materiais propositadamente
diferentes em termos microestruturais e verificou-se a
aplicabilidade dos métodos IF e SEVNB para esses materiais.

MATERIAIS E METODOS

Para as amostras de SiC foram usados os seguintes
materiais: carbeto de silicio - SiC, tipo GRADE BF-12
da Hermann C. Starck (HCS); 6xido de aluminio - ALQ,
Baikalox, 99,99% de pureza; 6xido de itérbio - Yb,0, ABCR
GmbH&Co, 99,9% de pureza; 6xido de disprésio Dy O,
ABCR GmbHé&Co., 99,.9% de pureza; dlcool isopropilico -
CH,CHOHCH, Synth P.A. ACS. Foram feitas duas misturas:
uma com SiC + 10% (Yb,0, + ALO,) e outra com SiC + 10%
(Dy,0O, + Al ,0,), sendo que em ambas, o SiC representa 90%
do volume da mistura e os aditivos 10%. As composi¢des dos
aditivos referem-se as respectivas composi¢des eutéticas. A
Tabela I mostra as quantidades usadas desses materiais.

Os pos, Tabela I, foram pesados e misturados em moinho
de atrito por 6 h a 1000 rpm, em meio de dlcool isopropilico.
Apds mistura, a suspensdo foi seca em evaporador rotativo, a
90 °C e os p6s ja preparados foram desaglomerados em peneira

Tabela I - Composi¢ao das misturas de SiC e aditivos (em
massa).

[Table I - Composition of the SiC and additives mixtures
(weight).]

Misturas . Componentes (g)
p Cédigo .
de pds SiC ALO, Yb,O, DyO,
SiC + 10%
(Yb,0,+ SiCYb 120 12,76 9,39 00
AlLO,)
SiC + 10%
(Dy,0,+ SiCDy 120 12,10 0,0 845
ALO,)

Figura 1: (a) Telha romana usada para retirada da amostra primaria,
(b) amostras finais para andlise de absorcdo de dgua (AA),
porosidade aparente (PA), densidade aparente (DA) e tenacidade
a fratura (K ).

[Figure 1: (a) Roman roofing tile used to cut the preliminary
specimens, (b) final specimens to measure the water absorption,
apparent porosity, parent density and fracture toughness.]

ABNT 40. As amostras foram prensadas uniaxialmente sob
100 MPa, resultando nas dimensdes de 63 mm x 8 mm x 6
mm, que foram sinterizadas a 1950 °C, por 1 h, em atmosfera
de argonio, em um forno Astro da Thermal Technology Inc.

Para a obtengao das amostras de Al,O, foram usados: 6xido
de aluminio - A1203 Baikalox, 99,99% de pureza; nitrato de
magnésio - Mg(NO,),.6H,0 - CAAL, PA-ACS; e dispersante
- Disperlam LA - Lambert Brasil. Foi tomado como base 1
kg de alumina e quantidade suficiente de nitrato de magnésio
para conter 400 ppm de MgO na ceramica final. As duas
substancias foram misturadas em meio aquoso juntamente
com o dispersante por 12 h. A suspensdo final foi seca em
evaporador rotativo, sendo o p6 final passado em peneira de
malha 20. Foram prensadas amostras nas dimensdes de 63
mm X 8 mm x 6 mm, sinterizadas ao ar, em forno elétrico de
resisténcia de dissiliceto de molibdénio, Maitec FL 1.700/20,
com taxa de aquecimento de 5 °C/min, com patamar em 1450
°C por 2 h. Apds sinterizagdo, as amostras de SiC e de Al,O,
foram retificadas nos quatro lados com rebolo diamantado
com grana ABNT 120, utilizando uma retificadora modelo
TA42 da Ferdimat, ficando as mesmas com as dimensoes 63
mm X 5 mm x 3 mm.

Para as amostras de ceramica a base de argila foi usada
uma telha cermica, tipo romana da regido de Barra Bonita,
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SP. Dessa telha foi cortada uma fatia na posi¢do indicada
na Fig. la. A partir dessa fatia foram cortadas amostras
nas dimensdes 63 mm x 8 mm x 6 mm, Fig. 1b, que foram
retificadas nas quatro faces cujas novas medidas foram 63
x 5 mm x 3 mm. A partir das amostras de SiC, Al,O, e telha
retificadas, conforme descrito anteriormente, as mesmas
foram coladas em placas de acos, em nimero de 7, como
prevé anorma ISO 23146-08 [11]. O conjunto placa/amostras
foi levado a nova retificacdo para deixar as amostras nas
dimensdes de 63 mm x 4 mm x 3 mm.

O entalhamento foi realizado na maquina mostrada na Fig.
2, cujos detalhes de constru¢do e operacdo foram mostrados
[13].Foi usadalamina de barbear de espessura 0,06 mm (Idmina
convencional) e pastas de diamante com granulometrias de 6
um, para o entalhe inicial, e de 1 um, para o afinamento da
ponta do entalhe. A velocidade de deslocamento da mesa foi
de 130 deslocacdes/min e a carga de 3 N.

fonte e controle
de velocidade

lamina de barbear

Figura 2: Fotografia da mdquina de entalhamento das amostras
para a medida de K. pelo método SEVNB.

[Figure 2: Picture of the machine used to notch the specimens to
measure the K, . applying the SEVNB method.]

Apds o entalhamento, as amostras foram descoladas
da placa de aco, limpas com acetona, secas em estufa e
submetidas a flexdo em 4 pontos em uma maquina universal
de ensaios mecanicos MTS 810M, com velocidade de
deslocamento do atuador 0,5 mm/min. Nas amostras
fraturadas foram realizadas as medidas da regido do entalhe
para obten¢do do seu tamanho médio, “a”, que € utilizado no
célculo de KIC,SEVNB‘ Para efetuar essas medidas, foi utilizada
uma lente com régua calibrada, com precisdo de 0,025 mm,
acoplada a uma lupa estereoscépica Quimis Q740SZ. Para o

célculo de K. .- fOram utilizadas as seguintes equagdes

[4,7,8,11,13]:
K __F_(S1-52) 3o w
IC, SEVNB B\/W W 2(1_(1) 15
_ amcdio (B)
*="w
N 2 _
Y* 21.9887-1 3260 - 3AS0SBa+ L ISl

(1-a)?

em que K, ... € a tenacidade a fratura obtida pelo método
SEVNB (MPa.m'?), F é a carga de fratura (MN), B é a
largura da amostra (m), W € a altura da amostra, (m), S, e
S, slo as distncias entre os roletes superiores e inferiores,
respectivamente, do dispositivo de 4 pontos para flexdo
(m), a .. € a profundidade média do entalhe (m), o € a
profundidade relativa do entalhe, adimensional, e Y* € o
fator de forma do fator de intensidade de tensao.

Para as medidas da tenacidade pelo método IF, as
amostras foram lixadas e polidas com suspensdo de diamante
até 1 ym e indentadas em microdurdbmetro, para as amostras
de SiC e Al O,, e durbmetro para as de telha cerAmica. A
seguinte equagdo foi utilizada para os célculos de K, . [4].

| 04 -1 c

K, IF=0,018.H.a7.(E) (C-l) > para (—) 235 (D)

’ a
H a

em que K, . tenacidade a fratura do material (MPa.m'?), E
€ o modulo de elasticidade do material (GPa), H é a dureza
do material (GPa), a € a semi-diagonal da impressdo Vickers
(m),ec=1+a(m),em que 1 € o comprimento da trinca (m).

As microestruturas foram avaliadas em microscopio
eletronico de varredura LEO 1450 VP. Para isso, as amostras
foram lixadas e polidas com suspensdes de diamante de até 1
pum. As amostras de SiC foram atacadas com tetraborato de
s6dio fundido (770 °C) para revelacdo da microestrutura e as
de AL O, e telha foram observadas sem nenhum tratamento.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Fig. 3 mostra a micrografia das amostras SiCDy e
SiCYb, 3a e 3b, respectivamente. Nessas imagens pode-se
observar que a fase secunddria, proveniente dos aditivos,
foram dissolvidas pelo tetraborato de sédio, e que somente
os grios de a-SiC sdo observados. E uma microestrutura
bem heterogénea sob o ponto de vista de distribuicdo de
tamanho de grdo, pois apresenta graos variando de 2 ym a
aproximadamente 20 pym. Essa microestrutura é tipica de
cerdmicas de SiC sinterizadas com misturas de aditivos de
AL O, e terras raras [4, 13].

Na Fig. 4 observa-se a microestrutura das cerdmicas de
Al O, e da telha. Em ambas vé-se uma elevada quantidade de
poros, sendo que na telha esse volume ainda € maior.

Na Fig. 5 s@o mostradas as indentacdes Vickers nas
ceramicas estudadas. Nelas podem ser observadas as trincas
que se iniciam nos vértices das indentacdes, e que para as
ceramicas de SiC sdo mais nitidas, mas mesmo assim siao
dificeis de serem medidas, enquanto que para o Al,O, hd
uma maior dificuldade de se acompanhar a trinca. No caso
da telha é praticamente impossivel fazer uma avaliacdo
precisa do tamanho das respectivas trincas. Quanto maior a
porosidade, maior a dificuldade de se medir com precisdo o
tamanho da trinca, pois a mesma pode parar em um poro ou
prosseguir sua propagagdo em outra dire¢do.

A Fig. 6 mostra os entalhes em V das amostras de: (a)
SiCYb, (b) SiCDy, (c) AL,O, e (d) amostra de telha. As
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Figura 3: Micrografias obtidas em MEV, no modo elétrons secunddrios, do SiC sinterizado a 1950 °C por 1 h, polido e atacado com

tetraborato de sédio fundido: (a) SiCDy e (b) SiCYb.

[Figure 3: SEM images, secondary electron mode, of the surface of SiC sintered at 1950 °C/1 h, polished and eatching with sodium tetraborate:

(a) SiCDy and (b) SiCYb.]

10 pm

WD= 12mm  Signal A= SE1
Mag= 400KX EHT=2000kV  em-use

Alumina

WD= 13mm  Signal A= SE1
Mag= 400KX EHT=2000kV  emcose

Telha

Figura 4: Micrografias obtidas em MEV de: (a) AL O, sinterizada a 1450 °C, por 2 h e (b) telha ceramica.
[Figure 4: SEM images, secondary electron mode, of the surface of: (a) ALO, sintered at 1450 °C for 2 h and (b) roofing tile.]

imagens de MEV foram obtidas com ampliacdes de 2000x
para mostrar detalhes do entalhe, bem como permitir a
medida do raio de curvatura da ponta dos mesmos com maior
precisdo. O raio de curvatura é um parametro importante
na aplicagéo do método SEVNB para determinagéo de K.
de ceramicas avangadas. Segundo a literatura, o raio de
curvatura deve ser menor que duas vezes o tamanho do
grao do material, sendo, nesse caso, desnecessaria qualquer
correcdo no cdlculo de K [10,11,13]. Observando as Figs.
3 (a e b) pode-se dizer que o raio das pontas dos entalhes
mostrados nas Figs. 6 (a e b) sio em média muito menores
que o tamanho médio de grdo para as duas cerimicas de
SiC. Os raios de curvatura medidos sdo, respectivamente,
6 ym e 4 ym, para as ceramicas SiCYb e SiCDy. Dessa
forma o método SEVNB pode ser plenamente aplicado
para determinar K, dessas cerdmicas. A Fig. 6 (c) mostra
o entalhe produzido na amostra de Al,O, sinterizada a
1450 °C. Percebe-se que o entalhe foi obtido com sucesso,

pois seu raio de curvatura pdde ser medido com precisdo,
42 ym. Na Fig. 6 (d) pode-se observar o entalhe em V
produzido na amostra de telha ceramica, verificando que o
entalhe estd dentro dos padrdes da norma ISO 23146:2008
[11], ou seja, com uma geometria possivel de acomodar uma
circunferéncia com o raio de 59 um. Observando os entalhes
mostrados nas Figs. 6 (a-d) percebe-se que, quanto maior a
resisténcia a abrasdo menor € o raio de curvatura do entalhe,
pois no SiC o raio de curvatura do entalhe é muitas vezes
menor que no Al,O,, que por sua vez € menor que na telha.
Esse comportamento pode ser atribuido a um maior desgaste
lateral do entalhe pelas pastas de diamante, no caso da
ceramica da telha e do Al,O, quando comparadas com as de
SiC. Vale ressaltar que todas as amostras foram submetidas
as mesmas condicdes de entalhamento.

A Tabela II mostra os resultados de absor¢do de dgua,
AA, massa especifica aparente, MEA, porosidade aparente,
PA e de tenacidade a fratura medidas pelos métodos IF e
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Figura 6: Micrografias obtidas por MEV das amostras: (a) SiCYb,
Figura 5: Indenta¢Ges Vickers nas cerdmicas de: (a) SiCDy, (b) (b) SiCDy sinterizadas a 1950 °C, por 1 h; (c) Al O., sinterizada a

273
SiCYD, (¢c) AL, e (d) telha. 1450 °C por2he (d) telha.
[Figure 5: Vickers indentations on the ceramics of: (a) SiCDy, (b) [Figure 6: SEM images of: (a) SiCYb, (b) SiCDy sintered at 1950 °C
SiCYb, (c) AL,O, and (d) roofing tile.] for 1 h; (c) A1203, sintered at 1450 °C for 2 h and (d) roofing tile.]
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Tabela II - Resultados de AA, MEA, PA e K . para as quatro cerdmicas estudadas.
[Table II - Results of water absorption, apparent density, apparent porosity and fracture roughness for the ceramics.]

K,.MPam'
Amostra AA (%) MEA (%) PA (%)
IF SEVNB
SiCDy 0,51 0,01 321 +0,09 1,62 +0,07 4,74 0,16 3,78 +0,01
SiCYb 1,49 0,02 3,20 +0,08 4,78 = 0,09 448 +0.25 3,82 +0,04
Alumina 425 +0,08 332+0,13 14,05 +0,39 395+032 241+0,15
Telha 10,34 = 0,16 2,06 0,01 21,29 £0,27 impossivel 044 0,04

SEV’NB, das cerdmicas de SiC, de Al O, e da telha.

E importante dizer que AA, MEA e PA, no caso de
ceramicas técnicas, ndo sdo comumente medidas por imersao
em agua, e sim mais utilizadas para ceramicas tradicionais,
entretanto, os resultados para o SiC e para alumina sdo
aceitaveis e se mostraram bem menos porosas que a telha, o
que era esperado. Os resultados obtidos de massa especifica
aparente por imersdo em dgua foram validados pelo método
geométrico, mostrando-se compativeis.

Os resultados de tenacidade a fratura obtidos pelo
método SEVNB sdo ligeiramente menores que os obtidos
por IF para as cerdmicas de SiC e Al,O,, sendo/comparéveis
aos encontrados na literatura [1, 3, 4, 7]. E importante
observar que apesar dos resultados de K. . .5, serem
menores que K. ., sd0 estatisticamente mais significativos,
pois os desvios sdo menores para o caso do K. g5 A
maior precisdo de K. ..\, em relagdo K . ¢ devido ao
nimero de varidveis utilizadas no método da indentag@o,
além de empregar avaliacdes subjetivas e passiveis de erros
grosseiros, como por exemplo, a extensdo das trincas nos
vértices das indentagdes. Quanto mais poroso ¢ o material,
maior a dificuldade de se avaliar o comprimento da trinca.
No caso do método SEVNB essas duvidas ndo ocorrem, pois
depende de medidas mais confidveis.

Outro fator importante observado nos testes de flexao
das barras entalhadas foi que todos os materiais ensaiados
apresentaram curvas carga-deslocamento com formato tipico
de fratura catastréfica, ou seja, ndo houve encurvamento
no maximo da curva. Essa condig@o € necessdria para ndo
superestimar resultados de tenacidade & fatura.

No caso das amostras da telha néo foi possivel determinar
o valor de K. pelo método IF, pois como jé exposto, ndo
foi possivel medir a extensdo das trincas produzidas pelas
indentagdes Vickers, conforme mostrado na Fig. 5d. O
valor encontrado de K . para a telha estd de acordo com os
encontrados na escassa literatura, que é da ordem de 0,3 a 1
MPa.m'? [8].

CONCLUSOES

O raio de curvatura dos entalhes em V para medida da
tenacidade a fratura depende da porosidade da ceramica,
pois os resultados desse trabalho mostraram que para os
mesmos parametros utilizados durante todo o procedimento,
até chegar ao entalhe final, a cerdmica a base de argila (telha
ceramica) de maior porosidade, apresentou entalhe com raio

de curvatura muito maior. A mesma relagdo ¢ encontrada
quando se comparam as ceramicas de alumina e as de SiC
produzidas neste trabalho. O método SEVNB mostra que, sob
o ponto de vista estatistico, € mais preciso que o método IF,
avaliado pelos desvios apresentados nos resultados obtidos.
O método de medida da tenacidade a fratura SEVNB pode
ser aplicado para cerdmicas porosas com &xito, pelo menos
até o nivel medido nesse trabalho, trazendo beneficios para
a area de caracteriza¢do de ceramicas tradicionais e também
para as avangadas porosas. A divulgacdo do método SEVNB
¢ bastante importante, ji que a produg¢do do entalhe com
detalhes especificos ndo ¢ mais um problema, o que antes
justificava o emprego do método IF.
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