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Para avaliacdo da resisténcia ao choque térmico é possivel utilizar como
parametro algumas propriedades como elasticidade, resisténcia mecanica e
permeabilidade do material. Assim, o objetivo deste trabalho foi monitorar o
comportamento do médulo elastico de SiC+Y,03:Al,03, submetido a até 50 ciclos de
variagcdo brusca de temperatura. As amostras foram preparadas com 90% em massa
de SiC e 10% dos aditivos Y,03:Al,03, nas propor¢cdes molares de 1:3 e 1:4,
compactadas e sinterizadas a 1850 C em forno resistivo de grafite. A densidade das
amostras foi determinada pelo método de Arquimedes e as fases formadas, por
difracdo de raios X . O ensaio de choque térmico foi realizado com a aplicacdo de
ciclos de aquecimento a 600<C, resfriamento rapido em agua e posterior
determinacdo do mddulo elastico por frequéncia natural de vibragdo. As amostras
sinterizadas apresentaram densidade acima de 95%DT e diminuicdo do modulo
elastico ap6s o primeiro ciclo de choque térmico, com posterior estabilizacdo até o

50 °ciclo.
Palavras-chave: carbeto de silicio, médulo elastico, choque térmico.
INTRODUCAO

O comportamento dos materiais ceramicos quanto a resisténcia ao choque
térmico € um tema de grande interesse, devido as aplicacbes onde € necessaria
confiabilidade frente a varia¢cdes bruscas de temperatura. Dentre estas aplicacfes é
possivel destacar: turbinas a gas, sistemas de propulsdo de avibes aeroespacial,

refratarios e ferramentas de corte.
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A capacidade de um material ceramico resistir a variagbes de temperaturas
sem a ocorréncia de falha é conhecida como resisténcia ao choque térmico,
representado por?:

s

"t =
Ear

[44)

Onde: RCT representa a resisténcia ao choque térmico, 4y, a resisténcia a

fratura, £, o0 modulo de elasticidade, k, a condutividade térmica e &, 0 coeficiente de
expansao térmica.

De acordo com a férmula apresentada, a resisténcia ao choque térmico é
maior para 0s materiais ceramicos que possuem elevadas resisténcia a fratura e
condutividade térmica, e baixos coeficiente de expansdo térmica e moddulo de
elasticidade. Este modelo pode ser aplicado quando se avalia a ocorréncia inicial de
fratura apGs aplicacdo de choque térmico.

Uma segunda abordagem para avaliacdo da resisténcia ao choque térmico
nao considera o inicio do processo de fratura, mas sim, a extensdo da propagacao

de trincas®*. Podendo ser representado por:
BY = Eypfo (1 —p) (B)

Onde E representa 0 modulo de elasticidade, ¥r a energia de superficie de

fratura, 1, representa a tenséo térmica e y, o coeficiente de Poisson.

Considerando o médulo de elasticidade, e sua influéncia antagonica entre as
duas abordagens sobre choque térmico, verifica-se que é impossivel maximizar as
duas situacdes, no entanto, em muitas aplicacdes dos materiais, a iniciacdo de
trincas possui menor impacto do que o grau de degradacdo causado por Varios
ciclos de choque térmico. Esta situacdo ocorre, por exemplo, quando se leva em
consideragcdo o tempo de vida util do material. Além disso, muitos materiais ja
possuem micro-defeitos que lhes sdo inerentes, tornando mais importante a
determinacdo da propagacéo destes defeitos®.

Assim, € possivel avaliar o grau de degradacdo causado por variagdes
térmicas com o0 monitoramento de propriedades como: resisténcia mecanica,
permeabilidade ou médulo elastico do material apds aplicacédo de ciclos de choque

térmico. Este monitoramento j& é utlizado, por exemplo, para avaliacdo de

desempenho de refratarios®’.
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Levando em consideracdo o parametro R" e o estudo de danos causados no
decorrer de varios ciclos de choque térmico, o moédulo de elasticidade do material
deixa de ter um efeito antagdnico, tornando-se mais desejavel um valor alto de
moddulo, sem decréscimo significativo apos diversos ciclos de choque térmico, pois
um baixo valor do médulo auxiliaria apenas na resisténcia ao inicio da trinca e nao
durante a vida til ou propagacao de defeitos do material*”.

Os métodos de caracterizacdo dos modulos elésticos sao classificados em
quase-estaticos e métodos dindmicos. Os métodos dindmicos sdo determinados a
partir da frequéncia de vibracdo natural (ressonancia) do corpo de prova. Estes
métodos n&o sdo destrutivos, tornando-0s vantajosos®.

O objetivo deste trabalho foi avaliar o comportamento do médulo elastico por
frequéncia de vibracdo natural de SiC+Y,03:Al,O3 sinterizado via fase liquida, apos
diversos ciclos de choque térmico por "quenching tests", onde o material é
previamente aquecido a determinada temperatura e rapidamente resfriado por

imersao em agua na temperatura ambiente.
MATERIAIS E METODOS

As misturas foram preparadas com 90% em massa de SiC (BF17, H.C. Starck
com 90% de B-SiC) e 10% dos aditivos Y,03:Al,O3, previamente reagidos, variando
a proporcdo molar entre aditivos em 1:3(FYAG) e 1:4(FY4), sendo Al,O3; (CT 3000
SG Almatis, com pureza de 99,8%) e Y,0O3 (HC Starck, Grade C, com 99% de
pureza).

As misturas foram preparadas em moinho Atrittor por 4h, com rotacdo de
300rpm, tendo alcool isopropilico como meio liquido. As suspensfes foram secas
em rotoevaporador e, apos desaglomeracdo, os pos foram compactados por
prensagem uniaxial (50 MPa) e isostatica a frio (200MPa), em barras com medidas
de 60x6x3mm.

Os corpos de prova foram sinterizados a 1850°C em forno de resisténcia de
grafite (Astro 1000, FP20) com cama protetora de pé composta de 90%SiC e 10%
Y,03/Al,03 na propor¢cao molar 1:1, utilizando taxa de aquecimento de 15°C/min,
patamar de 1h e atmosfera dinamica de arg6nio. A densidade dos corpos de prova
sinterizados foi obtida com base no principio de Arquimedes, as fases cristalinas

formadas determinadas por difracdo de raios X (Philips X'Pert MD 40, Cu K) e a
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caracterizacdo microestrutural realizada em microscopio eletrénico de varredura
Philips XL 30.

Para a realizacdo do ciclo de choque térmico, cada amostra sinterizada foi
aguecida em forno elétrico tubular (EDG 10P-S) a 600°C, por 30 minutos e
rapidamente mergulhada em recipiente com agua em temperatura ambiente. Apos
ter sido retirada da 4gua, a amostra foi seca a 100°C, em estufa modelo 315 SE até
a obtencdo de massa constante. Foram realizados 50 ciclos de choque térmico para
cada amostra.

Apos a realizagdo de cada ciclo de choque térmico, o médulo eléstico foi
determinado pelo método ndo-destrutivo de frequéncia natural de vibracgéo,
utilizando o modo flexional. A medicdo do mdédulo de elasticidade foi realizada no
equipamento Grindosonic MKS 5, utilizando-se média de 10 determinacdes de
frequéncia de vibragao.

O médulo elastico das amostras foi obtido por meio da férmula®:
E= 0,9465 (mfi/b) (L/t%) T, (C)

Onde, m é a massa do corpo de prova (em ), f; a freqiiéncia de ressonancia
flexional fundamental (em Hz), t a dimenséo da secao transversal paralela a direcao
de vibracdo (em mm), L o comprimento da barra (em mm), b € a largura da barra
(em mm) e T é o fator de correcédo para o modo fundamental flexional, determinado

pela equacéo D, sendo que u representa o coeficiente de Poisson:

Ty =1+ 6585(1 +0.0752 1 + 0.8109 u%) (/L)* — 0.868 (/L)
8.340 (1 + 0.2023 u + 2.173 i*) (/L)
1.000 + 6.338 (1 + 0.1408 u + 1.536 %) (/LY

(D)

RESULTADOS E DISCUSSAO

O modulo de elasticidade e a densidade das amostras FY4 e FYAG
sinterizadas foram determinados antes da aplicacdo de ciclos de choque térmico,

obtendo-se os seguintes resultados:
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Tabela 1: Densidade e moédulo de elasticidade das amostras sinterizadas

amostra FYAG FY4
Densidade relativa (%) 95,8 +0,2 96,2+0,4
Moédulo de elasticidade (GPa) 351,3+12,0 341,3+8,9

De acordo com os resultados obtidos e, levando-se em consideracdo o erro
associado, é possivel verificar que as misturas FYAG e FY4 ndo apresentam
diferengas significativas tanto em relacdo a densidade, quanto ao modulo de
elasticidade inicial, ou seja, a variacdo na proporcao de Y3;03:Al,O3 de 1:3 para 1:4
nao é suficiente para alterar estas propriedades de forma expressiva.

A variagdo na proporgdo de Y303:Al,03, no entanto, gera diferengcas na
microestrutura do material, pois a amostra FYAG, com aditivos na proporc¢édo de 1:3,
apresenta picos mais intensos da fase YAG, quando comparada a FY4, (Figura 1).

A presenca da fase YAG também pode ser observada nas micrografias das
amostras (Figura 2), uma vez que, é possivel verificar maior presenca de fase
secundaria formada por Y303:Al,03 na amostra FYAG (Figuras 2A e 2B), em
comparacao a FY4 (Figuras 2C e 2D). A alteracdo na propor¢ao dos aditivos de 1:3
para 1:4, ndo afeta o crescimento de grdo, pois de acordo com as micrografias
obtidas (Figuras 3A e 3B), as amostras FYAG e FY4 nao apresentam diferencas
significativas de tamanho de grao.
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Figura 1: Difratogramas das amostras FY4 e FYAG.
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Figura 2: Microscopia eletrdnica de varredura das misturas (A e B) amostra FYAG e (C e D) amostra
FY4

(A) (B)

Figura 3: Microscopia eletrdnica de varredura das misturas atacadas com Boérax. (A) FYAG e (B) FY4

A determinacdo e o acompanhamento do mdédulo de elasticidade das
amostras FYAG e FY4 estdo representados nas Figuras 4 e 5. O acompanhamento
do médulo nos 50 ciclos de choque térmico sé foi possivel de ser realizado porque o
método de frequéncia natural de vibragdo é ndo-destrutivo.

A amostra FYAG apresenta maior decréscimo do médulo de elasticidade ja

no primeiro ciclo de choque térmico a 600°C, resultando em um dano mais
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expressivo quando comparada a amostra FY4 (Figura 6), o que demonstra
comportamentos distintos das amostras frente ao choque térmico.

As caracteristicas singulares de resisténcia ao choque térmico das duas
amostras podem ser atribuidas a diferenca de coeficiente de expanséo térmica das
fases presentes, uma vez que, durante o resfriamento brusco ocorrido no teste de
choque térmico, € gerado um gradiente de temperatura entre a superficie e o interior
do corpo de prova e, como a fase YAG apresenta um coeficiente de dilatagéo (9,1 x
10°%/°C) diferente do SiC (4,02 x 10°/°C), isso pode causar tens&o térmica suficiente
para formar microtrincas nos elementos microestruturais, como por exemplo, nos
contornos de gréo 101112,

Conforme difratograma e micrografias (Figuras 1 e 2), a amostra FYAG,
possui maior formacéo de fase secundaria YAG, o que pode permitir maior formacgéo
de microtrincas iniciais, e consequentemente um decréscimo mais significativo do

modulo de elasticidade apds o primeiro ciclo de choque térmico.
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Figura 4. Comportamento elastico da mistura FY4 apés aplicacdo de ciclos de choque térmico.
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Figura 5: Comportamento elastico da mistura FYAG apo6s aplicacao de ciclos de choque térmico.
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Figura 6: Comparativo de E/EO em fung¢&@o do niimero de ciclos de choque térmico das misturas
FYAG e FY4.

Apbs a queda inicial do modulo de elasticidade, as duas composi¢des exibem
uma estabilizacdo desta propriedade a partir do segundo ciclo (Figuras 4 e 5),
permanecendo até a aplicacdo de 50 ciclos de choque térmico utilizados neste

estudo.
De acordo com Case et al'®, a caracteristica de estabilizacdo do médulo de

elasticidade é determinada pela equacéo:

E(N) = Eo - A(1 - exp(-aN)) (E)
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Onde E(N) € o modulo de Young em funcédo do numero de ciclos de choque
térmico (N) em uma determinada temperatura (AT), Eo € 0 médulo de Young livre de
microtrincas, A, é a constante de saturacdo, definida como Eo-Esa, onde Egy € 0
estado estacionario do modulo de Young realizado apdés um nuamero suficiente de
ciclos e, o é a constante de velocidade que mede a taxa que a fadiga térmica do
material se aproxima da saturacao.

Este estado de estabilizagdo ocorre devido a formacgéo de trincas curtas, que
€ interpretado como fissuras cujo comprimento é comparavel ao tamanho dos gréos
do material ou de outras caracteristicas microestruturais. Este tipo de
comportamento estacionario também ocorre na avaliagdo do choque térmico por
meio de outros tipos de propriedades mecanicas como: microdureza e resisténcia a
flexao™®,

No caso de fadiga térmica, o comportamento de estabilizacdo deixa de
ocorrer tanto pelo aumento do tamanho da trinca, quanto pelo aumento da
temperatura de aquecimento utilizada nos ciclos de choque térmico, uma vez que,
as interacdes microestruturais associadas ao comportamento de fadiga de trincas
curtas sdo superados pelo comportamento de trincas longas. Portanto, este
comportamento de estabilizacdo, representado na equacao E, ocorre para choque
térmico menos graves, ja que, casos mais graves geram coalescéncia de trincas,
assim como fraturas mais significativas®®.

Com isso, € possivel constatar que a temperatura de 600°C, utilizada para a
caracterizacdo frente ao choque térmico das amostras de SiC+Y,03:Al03
sinterizadas via fase liquida neste trabalho, ndo representa as piores condi¢des de
choque térmico para o material, pois verifica-se, a estabilizacdo do modulo de
elasticidade ao longo dos 50 ciclos de choque térmico, decorrente do fenbmeno de

trincas curtas (Figuras 4, 5 e 6).

CONCLUSOES

As diferentes proporcdes de aditivos Y303:Al,03 utilizadas nas amostras FY4
e FYAG ndo geram alteragBes significativas na densidade, no moddulo de
elasticidade inicial, bem como no crescimento de grdo do material.

A amostra FYAG, com Y,03:Al,03 na proporcdo de 1:3, apresenta maior

guantidade da fase secundaria YAG, o que, devido a diferenca de expansao térmica
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entre as fases, pode causar tensao térmica no resfriamento. Isto permite maior
formacdo de microtrincas apds aplicacdo do primeiro ciclo de choque térmico,
gerando um decréscimo mais significativo do modulo de elasticidade nesta amostra,
quando comparada a FY4.

A temperatura de 600°C utilizada neste estudo n&o representa as piores
condicbes de choque térmico para o SiC+Y,03:Al,O3 sinterizado via fase liquida,
pois, conforme os ciclos de choque térmico sao aplicados, as composi¢cdes exibem

comportamento de estabilizagdo do médulo de elasticidade.

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

1 Pompe, W.E. Thermal shock behavior of ceramic materials-modelling and
measurement In: Thermal shock and thermal fatigue behavior of advanced ceramics,

1°edicédo, Kluwer Academic Publishers, Alemanha, 1993. p.03-14

2 Callister, JR, W.D. Ciéncia e Engenharia de Materiais: Uma introducéo, trad.
Sérgio M.S. Soares, 5° edigao, LTC, Rio de Janeiro, 2000.

3 Yang, Z.H.; Jia, D.H.; Zhou, Y.; Meng, Q.C.; Shi, P.Y.; Song, C.B. Thermal shock
resistance of in situ formed SIC-BN composites. Materials Chemistry and Physics,
n.107, p.476-479, 2008

4 Zhao, X.J.; Ru, H.Q.; Chen, D.L.; Zhang, N.; Liang, B. Thermal shock behavior of
nano-sized SiC particulate reinforced AION composites. Materials Science and
Engineering, n. 177, p. 402-410, 2012

5 Esqueviel, J.F.T.; Barros, M.M.S.B; Choque térmico nos revestimentos de
argamassa, EPUSP, Séo Paulo, 2009.

6 Rundans, M.; Sperberga, I.; Sedmale, G.; Stinkulis, G. Effect of sintering process
and additives on ther properties of cordierite based ceramics, Materials Science and
Engineering, v.47, p.01-04, 2013.

7 Posarac, M.; Dimitrijevic, M. Volkov-Husovic, T.; Devecerski, A.; Matovic, B.
Determination of thermal shock resistance of silicon carbide/cordierite composite
material using nondestructive test methods. Journal of European Ceramic Society,
v.28, p.1275-1278.2008.

8 Cossolino, L.C.; Pereira, A.H.A. Mddulos elasticos: visdo geral e métodos de

caracterizagdo. ATCP Engenharia Fisica, Sdo Paulo, 2010.

1929



58° Congresso Brasileiro de Ceramica
18 a 21 de maio de 2014, Bento Gongalves, RS, Brasil

9 American Society for testing and materials. ASTM E-1876: Standard test for
dynamic Young's modulus, shear modulus and Poisson's ratio by impulse excitation
of vibration.1998.

10 Cao; X.Q.; Vassen, R.; Stoever, D. Ceramic materials for thermal barrier coating.
Journal of the European Ceramic Society, v.24, p. 1-10, 2004.

11 Wang, S.; Xu, C.; Ding, Y.; Zhang, X. Thermal shock behavior of ZrB,—SiC
composite ceramics with added TaSi,. Journal of Refractory Metals and Hard
Materials, v. 41, p. 507-516, 2013.

12 Konsztowicz, J.K. Coustic emission amplitude analysis in crack growth studies
during thermal shock of ceramics In: Thermal shock and thermal fatigue behavior of
advanced ceramics, 1°edicdo, Kluwer Academic Publishers, Alemanha, 1993. p.429-
441.

13 Case, E.D.; Kim, Y.; Lee, W.J. Cyclic thermal shock in SiC whisker reinforced
alumina and in other ceramic systems In: Thermal shock and thermal fatigue
behavior of advanced ceramics, 1°edicdo, Kluwer Academic Publishers, Alemanha,
1993.

EVALUATION OF YOUNG'S MODULUS FOR SIC+Y,03:Al,03; SUBMITTED TO
THERMAL SHOCK.

ABSTRACT

For the evaluation of thermal shock resistance it is possible to use as parameters
some properties such as elasticity, strength and permeability of the material. Thus,
the objective of this study was to monitor the behavior of the elastic modulus of
SiC+Y,03:Al,03, which was submitted to cycles of sudden temperature changes.
Samples were prepared with 90% SiC and 10% of additives Y,03: Al,O3 in 1:3 and
1:4 proportions, compacted and sintered at 1850 ° C in a graphite resistive furnace.
The density of the samples was determined by Archimedes and phases by X-ray
diffraction. Heat shock was performed by applying cycles of heating at 600°C and

rapid cooling in water, with subsequent determination of the elastic modulus by
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natural vibration frequency. The compositions presented densities above 95% TD
and a decrease in elastic modulus value after the first cycle of thermal shock, with

subsequent stabilization until the 50 cycle.

Keywords: silicon carbide, elastic modulus, thermal shock
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