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Resumo

Compdsitos a base de diboreto de titanio (TiB2) e nitreto de aluminio (AIN) vém
demonstrando propriedades interessantes quando comparados aos seus materiais
de origem. Um exemplo é a melhor relagao entre resisténcia mecanica e tenacidade.
Propriedades como dureza a quente e tenacidade a fratura sdo de extrema
relevancia para a analise de compdsitos ceramicos destinados a aplicagbes
termomecanicas. No entanto, para determina-las com confiabilidade ha a
necessidade de uma superficie rigorosamente preparada. Tal preparagao torna-se
extremamente dispendiosa pelas técnicas metalograficas convencionais. O presente
trabalho tem como objetivo registrar uma rota de preparacdo que viabilize uma
superficie livre de irregularidades e resquicios oriundos do processo de sinterizagao.
Possibilitando, desta forma, a realizagcao de ensaios de dureza Vickers e tenacidade
a fratura com maior confiabilidade, e ainda, uma analise microestrutural que revele
caracteristicas da matriz e fase dispersa presentes no compadsito.
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MICROSTRUCTURAL CHARACTERISATION ENABLING FRACTURE

TOUGHNESS TESTING IN CERAMICS COMPOSITES OF TiB2-AIN BY SPS
Abstract
Aluminum nitride (AIN) and titanium diboride (TiB2) composites have been presenting
better properties than primary materials. An example is a better relation among
mechanical strength and toughness. Properties as hardness and fracture toughness
are extremely important for ceramics composites analysis applied in the machining of
cutting tools. However, the accuracy of these results depends on a surface
thoroughly well prepared. Nevertheless the preparation of these samples is
practically impossible through the use of conventional techniques. This study intends
to present a solution to this problem enabling a surface without irregularities and
traces from sintering process. Also, it provides results with greater reliability in further
tests as Vickers hardness and fracture toughness. Moreover, this procedure allowed
a microstructural analysis that revealed characteristics of matrix and dispersed phase
of composite.
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1 INTRODUGAO

O desenvolvimento das técnicas de processamento dos materiais compdsitos
tornaram-nos materiais de grande importancia para diferentes aplicagdes industriais.
Os compésitos aparecem como uma alternativa promissora para as industrias
automobilistica, aeroespacial e de manufaturados, uma vez que, estes materiais
permitem associar propriedades consideradas distintas e de dificil correlagao.
Incluidos nesta realidade estdo os compdsitos a base de TiB2 e AIN, que
apresentam propriedades importantes para aplicagdes termomecanicas [1,2].

Estes materiais devem associar propriedades antagénicas, como, elevada dureza a
quente e uma tenacidade a fratura satisfatoria. Propriedades que sao, por exemplo,
de grande importancia para o sucesso de compdsitos ceramicos destinados a
aplicacbes severas.

A associacado destas duas propriedades sempre foi uma meta no que se refere as
aplicagdes tribologicas. E as tentativas a partir de técnicas de sinterizagao
convencionais resultam em crescimento indesejado de gréos. Todavia, uma
alternativa é a sinterizagao por plasma pulsado, Spark Plasma Sintering - SPS. Esse
processo permite a utilizagdo de temperaturas mais baixas e tempos menores,
produzindo alta densificagdo com pequeno crescimento de graos [3,4]. A partir desta
técnica, foi possivel obter pastilhas que combinam de forma desejada as
propriedades de dureza e tenacidade a fratura.

Sabe-se que as propriedades mecanicas de todo material estdo vinculadas a sua
microestrutura [5]. Portanto, a realizagdo do ensaio de dureza Vickers e a
determinacdo da tenacidade a fratura pelo método de identagdo exigem uma
superficie devidamente preparada. A integridade da superficie a ser ensaiada
possibilita a visualizac&o nitida da identacédo provocada pelo penetrador Vickers e o
registro das trincas propagadas nos vértices da identagao.

Apods diversas analises e ensaios observou-se que as amostras apos o0 processo de
sinterizacdo apresentam superficie com rugosidade que comprometem a
determinacdo das propriedades ja citadas. Assim sendo, fez-se necessario a
adaptacao de técnicas metalograficas para reduzir as irregularidades superficiais.
Garantindo, dessa forma, ensaios confiaveis a partir de superficies rigorosamente
preparadas.

2 MATERIAIS E METODOS

Amostras obtidas pela técnica de sinterizacao por plasma pulsado foram inicialmente
cortadas transversalmente utilizando cortadora metalografica e disco diamantado de
precisao [6]. Analise de rugosidade realizada com microscopio confocal na superficie
cortada demonstrou que o corte produziu uma superficie com rugosidade
equivalente a lixa de 1200 mesh.

ApOs a etapa de corte as amostras foram embutidas a quente com resina baquelite e
passaram por uma sequéncia de lixamento. Foram utilizadas lixas d’agua com
granulometria de 100, 200, 320, 400, 600 e 1200 mesh. Totalizando 20 minutos de
um procedimento que teve como objetivo, remover o histérico de corte e
embutimento.

Apods a etapa de lixamento as amostras foram polidas com pastas diamantadas de
9y, 6y, 3y, 1y e 1/4p. O polimento em cada granulometria teve duragdo média de 45
minutos. A evolugado desta etapa foi registrada utilizando microscépio metalografico
Neophot-32’.



Em sequencia, as amostras foram submetidas ao ensaio de dureza Vickers
respeitando norma ASTM 092 que normatiza este procedimento.

Como consequéncia do método de identagao acima citado, foram realizados ensaios
de tenacidade a fratura dos compdsitos. Este método determina K1c utilizando o
comprimento das trincas geradas nos vértices da indentagdo, bem como o valor da
carga aplicada durante a penetragao do identador. [7,8].

Uma vez que, no microscopio Confocal todas as estruturas fora de foco sao
eliminadas, deixando a imagem com melhor definicdo e profundidade de campo em
relagdo a microscopia Optica convencional, esta técnica foi a selecionada para a
medigao das trincas empregadas durante o calculo de Tenacidade a Fratura, acima
referido, bem como para a avaliagdo da eficiéncia do método utilizado para
preparagao superficial. Paralelamente, a Microscopia Eletrbnica de Varredura foi
uma ferramenta importante para analise microestrutural dos compadsitos.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Conforme mencionado anteriormente, amostras foram sinterizadas pela técnica de
sinterizagdo por plasma pulsado (SPS) e submetidas a um procedimento
metalografico para preparagdo da superficie a ser ensaiada. A figura 1 mostra o
registro por microscopia optica das etapas de preparagédo metalografica de uma das
amostras sinterizadas. Observa-se na figura a que a superficie da amostra apés o
corte apresenta grande irregularidade superficial e dificil visualizagdo da matriz e
fase dispersa. Ja a figura f mostra a imagem superficial do compdsito apds as
etapas de preparagao, uma superficie que possibilita a verificacdo dos constituintes
do compdsito de forma nitida e com menor irregularidade superficial.




(f)
Figura 1: Preparagdo por rota metalografica da amostra 19AIN, onde: (a) apods lixamento; (b)
polimento 9um; (c) 6um; (d) 3um; (e) 1um; (f) 0,25um. Microscopio Metalografico Neophot-32' 500x.

Os beneficios da preparagao metalografica utilizada neste trabalho s&o visiveis na
figura 2, onde é possivel observar tanto a superficie plana, quanto a identagéo,
completamente definida, gerada por ensaio de dureza Vickers e utilizada
posteriormente para determinacao da tenacidade a fratura.

Figura 2: (a) Relevo superficial de uma das amostras apds preparagdo por rota metalografica (b)
Indentagdo proveniente do ensaio de dureza.

A rota utilizada para preparacdo das amostras também possibilitou a analise da
porosidade presente nos compositos sinterizados. Através de microscopia eletronica
de varredura foi possivel observar poros esféricos isolados no interior dos graos
(Figura 3a). Também foram observados poros alongados e pontiagudos no interior
dos graos e nas regides de interface (Figura 3b). Poros alongados e pontiagudos
sdo prejudiciais se tratando de compdsitos ceramicos e poros esféricos sao
indicativo da eficiéncia do processo de sinterizacdo. A morfologia dos poros
encontrados nas amostras esta diretamente relacionada com o processo de
sinterizacao e sera analisada futuramente.
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Figura 3. Morfologia de porosidade para amostras sinterizadas a 1900°C, onde: (a) 70% AIN (19AIN);
(b) 70% TiB2 (19TiBz2). Microscopia Eletronica de Varredura com aumento de 2000x.

A revelagao dos constituintes deste compadsito, por intermédio da rota de preparagao
superficial, também possibilitou a analise dos mecanismos de propagacao das
trincas ao longo do material. Basicamente dois mecanismos de tenacificagdo foram
registrados durante a investigacdo microestrutural dos sinterizados: a propagacao
intergranular e a deflex&do de trincas [9,10].

A figura 4 mostra superficies de fratura irregulares (mudancga sistematica da direcéo
de propagacdo da trinca) que sao indicios da ocorréncia de mecanismos de
tenacificagao por deflexao de trinca.

Figura 4. Deflexdo de trinca na amostra sinterizada com 70% de TiB2, 1900°C (19TiB2). Microscépio
Eletrénico de Varredura com aumento de 2000x.

Este fendbmeno faz com que a tensao aplicada deixe de ser normal a superficie da
trinca, reduzindo as tensbes na frente de propagacdo, e consequentemente,
provocando aumento da energia necessaria para que a trinca alcance tamanho
critico e se torne catastréfica.

A figura 5 apresenta propagacdo intergranular de trinca em uma das amostras
sinterizadas. A possivel razdo por este comportamento € a incompatibilidade dos
coeficientes de expansdo térmica entre o TiB2 (7,4 x 10-6 K-1) e AIN (4,4 x
10-6 K-1). Esta diferengca de coeficientes gera maior contracdo do TiB2 durante o
arrefecimento a partir da temperatura de sinterizagdo, e consequentemente,
interface fraca entre os dois elementos (fase dispersa e matriz).

Por outro lado, um acumulo excessivo de tensdes residuais na matriz de AIN devido



a incompatibilidade térmica gera elevada resisténcia a propagagao de trincas na
regidao da matriz [11]. As duas consequéncias citadas favorecem a propagagao
intergranular de trincas que aumenta consideravelmente a tenacidade das amostras.
Fatores apenas observados devido a notéria eficiéncia na preparacao da superficie
das amostras antes de submeté-las aos ensaios ja mencionados.

Figura 5. Propagagéo de trinca intergranular em amostra sinterizada a 1900°C com 70% de TiB2
(19TiB2). Microscopia Confocal com aumento de 2136x.

4 CONCLUSAO

Constatou-se que a técnica metalografica estudada foi eficaz e possibilitou a
caracterizagdo microestrutural das amostras em questdo, uma vez que, pOde-se
observar com clareza uma estrutura de matriz de nitreto de aluminio e plaquetas
dispersas de diboreto de titanio. A preparagao das amostras possibilitou identagdes
completamente definidas para realizacdo de ensaio de dureza. Além disto, a partir
dos vértices da identagao realizada foi possivel visualizar a propagag¢ao das trincas,
fator fundamental para a determinacdo da tenacidade a fratura com confiabilidade.
Os resultados dos ensaios citados e outras analises realizadas neste compdsito
serao apresentados futuramente.
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