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Resumo do Projeto de Graduagédo apresentado & Escola Politécnica/ UFRJ como parte

dos requisitos necessarios para obtencdo do grau de Engenheiro de Materiais.

Avaliacdo da Tenacidade a Fratura em Vidro Pela Técnica de Microindentacéo

Instrumentada

Luisa Vicari do Valle

Novembro/2012

Orientador: Célio Albano da Costa Neto

Curso: Engenharia de Materiais

Este trabalho aplicou a técnica de microindentacdo para medir a tenacidade a
fratura (K,c), uma técnica mais rapida e econdmica do que as convencionais, mas que é

recomendada para comparar valores de K,c entre materiais.

Duas amostras de vidro, sem conhecimento prévio da composi¢do quimica,
foram testadas nas condi¢des como recebidas e ap6s tratamento térmico. Em seguida,
foram realizadas indentacGes nas amostras, variando a carga de indentacdo com o
propdsito de avaliar o comportamento dos valores de tenacidade a fratura com o

aumento da carga de indentac&o.

Com o objetivo de avaliar a composicdo quimica, as amostras foram
caracterizadas pela técnica de espectroscopia de energia dispersiva. Os resultados
indicaram que ambos os vidros eram a base de silicato e que, apds o tratamento térmico,
houve formagdo de segunda fase. Entéo, foram realizadas difragdes de raios X para

avaliar se houve formacéo de cristais nas amostras, o que nao foi verificado.

Palavras-chave: Vidro, Indentacdo, Tenacidade a Fratura.
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FRACTURE TOUGHNESS EVALUATION OF GLASS BY MICROINDENTATION
METHOD

Luisa Vicari do Valle

November/2012

Advisor: Célio Albano da Costa Neto

Course: Materials Engineering

This study was about fracture toughness evaluation of glass by instrumented
indentation technique. This method is fast, easy and requires small amount of material,

however, the result shall be used for comparative purpose.

Two glass samples, with no previous knowledge of their chemical composition,
were testes in the as received condition and after a heat treatment. Microindentation
tests were performed on the samples, varying the indentation load in order to evaluate

the fracture toughness behavior as the load increased.

In order to determine the chemical composition, samples were characterized by
energy-dispersive X-ray spectroscopy. Results showed that both glasses were silicate-
based and that after the heat treatment a second phase appeared. X-ray diffraction tests
were performed to evaluate any occurrence of crystallinity in the samples, which was

not observed.

Keywords: Glass, Microindentation, Fracture Toughness.
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1. Introducéao

As técnicas de medida de tenacidade a fratura sdo de extrema importancia para o
desenvolvimento e aplicacdo de materiais, para avaliar que nivel de carregamento

determinado material suporta antes de fraturar na presenga de defeitos planares.

Diversas técnicas sdo aplicadas, mas necessitam de um corpo de prova com
determinada geometria e trincas pré-introduzidas. Na deécada de 70, Evans e Charles
apresentaram uma nova técnica para medir tenacidade a fratura, a partir da observacéao
do crescimento de trincas causadas por indentagdes com ponta Vickers, (QUINN &
BRADT, 2007).

Esta técnica usa o tamanho das trincas geradas pela indentacdo para o célculo de
tenacidade a fratura. Apresenta vantagens como simplicidade, menores gastos e menos
tempo, por ndo necessitar de geometrias pré-definidas nem trincas pré-introduzidas.
Além disso, é possivel fazer varios ensaios em uma pequena amostra, pois as
impressdes causadas pela indentacdo sdo muito pequenas, podendo ser da ordem de

milimetros ou até menor.

Esta técnica se comporta melhor para materiais frageis e, por isso, vem sendo
aplicada em materiais amorfos. Os vidros, aléem de serem frageis, ndo precisam de
preparacdo da superficie e as trincas geradas pela indentacdo podem ser facilmente

visualizadas.

Vidros sdo materiais que ndo possuem ordenacdo de longo alcance (amorfos) e
possuem Si e O, majoritariamente, como base se sua composi¢do quimica . A esta,
todavia, s@o adicionados outros elementos que podem ser modificadores de rede ou
elementos intermediarios. Estes elementos modificam a viscosidade do vidro acima da
Tg e a propria Tg (temperatura de transi¢do vitrea). Abaixo da Tg, seu comportamento
mecanico e linear elastico até a fratura, permitindo o pleno emprego da mecanica de

fratura linear elastica.

O tratamentos térmicos em vidros pode mudar a sua estrutura, levando a mudancas

em suas propriedades mecanicas.



2. Objetivo do trabalho

O presente trabalho tem como objetivo aplicar a técnica de microindentacdo
instrumentada para medida de tenacidade a fratura em vidros, com a variacao da carga

de indentagéo.

Como objetivo secundéario, sera avaliado o comportamento das amostras ap0s um

tratamento térmico, buscando verificar eventuais mudancas na sua tenacidade a fratura.



3. Revisao Bibliografica
3.1.Vidros

Os materiais podem ser divididos em seis categorias: metais, polimeros,

elastbmeros, ceramicos, vidros e hibridos conforme esquematizado na Figura 1.

(ASHBY, 2011).
‘ Metais ’
Hibridos

Figura 1: Categorias dos Materiais

Em 1982, Zarzycki definiu: “Vidro € um sélido amorfo que apresenta transicdo
vitrea”. O vidro é obtido a partir do resfriamento de um liquido e, para atingir essa
configuracdo amorfa, deve ser solidificado antes que suas moléculas tenham tempo para
se organizar e formar uma rede cristalina, que € a condicdo mais estavel (BOURHIS,
2008).

Existem outras defini¢des para vidro, em 1997, Shelby definiu: “Vidro é um
solido amorfo, com auséncia completa de ordem a longo alcance e periodicidade,
exibindo uma regido de transicdo vitrea. Qualquer material, inorganico, organico ou
metal, formado por qualquer técnica, que exibe um fenémeno de transicdo vitrea € um
material amorfo (vidro).” (SIDEL, 2006)

Uma comparacao entre 0 comportamento térmico de um material amorfo e um
cristalino estad mostrada na Figura 2. Nesta observa-se a variagdo do volume com o
aumento da temperatura para os dois materiais (CALLISTER, 2000), onde € possivel
observar que o material cristalino tem uma temperatura de fusao definida (T,) em que o
volume sofre um brusco aumento. J& o vidro amolece dentro de uma faixa de
temperatura e apresenta uma temperatura de transi¢éo vitrea Tg, abaixo da qual o liquido

torna-se solido e comporta-se de maneira vitrea.



Liquido
\
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Figura 2: Comportamento do Volume de Materiais Cristalinos e Amorfos com Variacao
de Temperatura (Callister, 2000)

3.1.1.Estrutura

3.1.1.1. Teorias Estruturais

Existem diversas teorias estruturais para vidros. “As teorias estruturais mais
difundidas sdo aquelas que conseguem explicar e prever com maior sucesso, a
formag&o dos vidros oxidos. (SIDEL, 2006) .

Em 1926, Goldschmidt sugeriu que a formagao dos vidros dependia da razéo dos
raios ibnicos do céation e do oxigénio, pois observou que razbes entre 0,2 e 0,4
produziam uma estrutura tetraédrica, composta de um cation circundado por quatro
oxigénios. Essa estrutura era comum a maioria dos vidros, mas a teoria ndo se aplicou a

outros 6xidos como o éxido de berilio (BeO).

Em 1932, Zachariasen definiu algumas regras para formacéo de vidros (SIDEL,
2006):
i.  0s atomos metalicos devem ter o numero de oxidagéo reduzidos;
ii. atomos de oxigénio ndo podem ser compartilhados por mais de dois
cations;
iii.  poliedros ndo ligam-se por faces ou arestas, somente pelos vértices;
iv.  pelo menos trés vértices de cada poliedro sdo compartilhados com outros

poliedros.



Em seguida, os elementos que formam a estrutura do vidro foram classificados
em trés categorias, de acordo com sua funcéo na rede: formadores de rede: cétions que

formam a estrutura fundamental do vidro, tém carater covalente, ex.: Si, B, Ge, P;

e intermediarios: podem se comportar como formadores ou como
intermediérios, ex.: Ti, Al, Zr, Be, Mg, Zn;

e modificadores: quebram as ligacbes entre os tetraedros, conferindo
menor viscosidade e temperatura de fuséo, apresentam grande volume e
cargas pequenas, ex.: Ca, Pb, Li, Na, K. (GHUSSN, 2005)

Um exemplo de modificador é o cation Na*, que possui uma carga positiva +e, e
ao quebrar a ligacdo O-O, compensa a carga negativa —e, de dois &tomos de oxigénios
ndo ligados (NBO - non-bridging oxygen), como ilustrado na Figura 3. Estes atomos
NBO permitem que os tetraedros ainda estejam conectados eletrostaticamente.
(BOURHIS, 2008)

Figura 3: Presenca do Modificador de Rede Na e de NBO (non-bridging oxygen)

Como a maioria dos vidros é a base de silicatos, a se¢do 3.1.1.2 trata da estrutura
destes vidros.



3.1.1.2. Silicatos

Silicatos sdo compostos inorgénicos de silicio e oxigénio. O elemento formador
de rede, silicio, é do grupo IVA da tabela periddica, e tem tendéncia a formar quatro
ligacbes com o oxigénio, que estad no grupo VIA e tende a se ligar a dois silicios. Para
balancear as cargas, 0os 4tomos se arranjam em uma configuracdo tetragonal, como
representado na Figura 4, onde um &tomo de silicio ocupa o centro do tetraedro e quatro
atomos de oxigénio ocupam as extremidades. (BOURHIS, 2008)

?_
Si(""O'
-

_O/

Figura 4: Tetraedro de Sie O

A Figura 5 apresenta a silica (SiO,), que é um material cristalino a base de

silicato. Contudo, a silica também pode se arranjar de maneira amorfa, gerando a silica
fundida ou silica vitrea. (CALLISTER, 2000)

Figura 5: Silica Cristalina

Como ja dito, o vidro ndo possui periodicidade atdmica ou ordenacdo de longo
alcance. Nos vidros de silicato, os tetraedros podem estar conectados por trés ou quatro
vertices, e pode haver rotacdo dos tetraedros e variacao entre o angulo das ligacOes entre
eles, o que configura uma rede sem ordenagdo de longo alcance. Na Figura 6, é possivel

comparar a estrutura de um solido cristalino (a) e de um so6lido amorfo (b).
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Figura 6: (a) Estrutura Cristalina e (b) Estrutura Amorfa

Como ja mencionado, sdo adicionados elementos alcalinos ou alcalinos terrosos
(modificadores de rede e elementos intermediarios) que modificam a rede de Si e O, que
reduzem a viscosidade e a temperatura de fusdo do vidro, pois quebram algumas
ligacGes entre vértices. Esta reducdo de temperatura de fusdo facilita o processamento

dos vidros.

3.1.2.Processamento de Vidros

O processamento de vidros é feito, de maneira geral, seguindo quatro passos:

I. Batelada

Selecdo da matéria prima crua em po, a partir de analises quimicas, de tamanho de
particula, homogeneidade e pureza. A matéria prima é composta de 6xidos de
formadores de rede. No caso de vidros a base de silicatos, é a areia de quartzo (SiO,).

Em seguida, é realizada a formulagdo da batelada, que define a propor¢édo de cada
substancia, de acordo com a composicdo desejada para o vidro. (Engineered Materials
Handbook - Ceramic and Glass, 1991)

Podem ser adicionadas substancias:

o fundentes: reduzem a temperatura de fusdo do vidro, como o Na,O;

o estabilizantes: evitam a solubilizagdo, como CaO, MgO ou Al,0:s.



Il. Fusédo

A mistura é entdo fundida em temperaturas até 1600 °C (Engineered Materials
Handbook - Ceramic and Glass, 1991), tornando o material fluido e permitindo que seja

moldado. A eliminacdo de fases cristalinas é feita nesta fase.
I1l.  Afinantes

Durante o processamento do vidro, sdo formadas bolhas (Engineered Materials
Handbook - Ceramic and Glass, 1991). Para evita-las, sdo adicionados compostos que
alteram a solubilidade de gases no vidro, como por exemplo, arsénico e antiménio, e
compostos que aceleram a cinética de fusdo, como sulfatos de célcio e de sddio.
(BOURHIS, 2008)

V. Forma

Nesta etapa, 0 material viscoso é modelado e resfriado gradualmente. Podem ser
moldados por prensagem, sopragem ou insuflacdo, estiramento, ou conformacgédo de

fibras.

3.1.3. Tratamento térmico em vidros
i. Recozimento

Durante o processamento do vidro podem ocorrer taxas de resfriamento
diferentes ao longo do material; estes gradientes de temperatura geram contragdes
térmicas entre a superficie e o nucleo do material, gerando tensdes internas que
diminuem a tenacidade a fratura do vidro. Para alivia-las, pode ser realizado o
recozimento, aquecendo o material até a temperatura de recozimento e resfriando-o
lentamente. (CALLISTER, 2000)

ii.  Témpera

Neste tratamento térmico, o material é aquecido até uma temperatura entre o
ponto de amolecimento e a Ty e em seguida resfriado a temperatura ambiente. Neste
processo, a superficie é resfriada antes do interior do material, introduzindo tensdes na

superficie de natureza compressiva, aumentando a resisténcia do vidro.

Alguns tratamentos térmicos podem causar um aumento de regides de segunda

fase, que podem ser cristalinas ou nao.



3.1.4.Cristalinidade em vidros

Foi visto na secdo 3.1 que na formacdo do vidro € necessario que ele seja
resfriado de maneira que ndo haja tempo dos atomos se organizarem formando uma
rede cristalina, entretanto, na pratica ndo se alcanca uma taxa de resfriamento t&o rapida,

assim, ha formacéo de fases cristalinas.

Essas regibes cristalinas além de prejudicarem as propriedades 6ticas do vidro,
modificam as propriedades mecénicas, conferindo maior dureza e fragilidade.
(BOURHIS, 2008)

Para garantir que haja a formacdo de uma rede amorfa sdo necessarios alguns

requisitos:

i.  Baixa taxa de nucleacdo;
ii. Baixa taxa de crescimento (para isso, a viscosidade do fundido deve estar
alta para temperaturas proximas a fusdo);
ii.  Auséncia de heterogeneidades que poderiam agir como agentes

nucleadores.

Portanto, para a formacdo da rede amorfa depende das taxas de nucleacdo (n),
crescimento de gréo (g) e de resfriamento. A taxa de resfriamento deve ser maior que a
taxa de crescimento de gréo.

O processo de cristalizagdo inicia com a nucleacdo de pequenos aglomerados, que

pode ocorrer de forma:

e homogénea: acontece aleatoriamente pela rede e se “todos os elementos da fase
inicial forem quimicamente, estruturalmente e energeticamente idénticos.
(SIDEL, 2006)”;

e heterogénea: surge em imperfeicdes e impurezas.

Em seguida, se o ndcleo formado atingir um tamanho critico, ha o crescimento

destes cristais.

A Figura 7 apresenta as taxas de nucleagdo e crescimento com a variagdo de

temperatura. Com o aumento de temperatura (acima da Tg), ha formac@es de nicleos



entre T4 e T, Prosseguindo com o aumento de temperatura, hd o crescimento de cristais

entre Tz e Tp,.

Com ja mencionado, para a formacdo do material amorfo, a taxa de resfriamento

deve ser maior que a taxa de crescimento (g). Mas existe uma regido critica entre T3 e

T2 que permite a formacao de regides cristalinas em materiais amorfos.

Taxan,g

g(t)

/\

n(t)

L, L.—/ . M
Tm T2 T3

Ta

Temperatura

Figura 7: Taxas de nucleacéo (n) e de crescimento (g)

3.1.5.

Composicao e Propriedades de Alguns Vidros Comerciais

A Tabela 1 apresenta alguns vidros comerciais, suas composi¢des em %p e suas

propriedades.

Tabela 1: Exemplos de Vidros Comerciais, suas composicdes e propriedades (Callister, 2000)

Tipo de Vidro Composicdo (%p.p) Propriedades
SiO; | Na,©0 CaO | AlOs B,Os Outros
Silica fundida | >99.5 Temperatura de fusio elevada;
baixo coeficiente de expanséo,
resisténcia ao choque
969% Silica 96 4 Resisténcia ao choque térmico e a
atagues quimicos
Borossilicato 81 35 25 13 Resisténcia ao choque térmico e a
ataques quimicos
Cal de Soda 74 16 5 1 4MgO Baixa temperatura de fusdo e facil
de trabalhar

10



3.2. Comportamento mecéanico de vidros

Vidros sdo materiais frageis, e a fratura ocorre em tensGes mais baixas na tracdo do
que na compressdo. (BOURHIS, 2008) Na Tabela 2podemos comparar algumas
propriedades mecanicas de vidros com outros materiais.

Em relacdo aos materiais metalicos, ceramicos e poliméricos, apresentados na
Tabela 2, o vidro € o que tem menor tenacidade a fratura, seu modulo de elasticidade e

seu limite de resisténcia a fratura sao apenas maiores do que o polimero polipropileno.

Tabela 2: Tabela com Propriedades Mecéanicas de Diversos Materiais (Callister, 2000)

Material E (GPa) LRT (MPa) KIC (MPaVm)
Liga de aco 1040 207 520 54
Carbeto de Silicio 207 - 483 230 - 825 48-6,1
(SiC)
Diamante 700 - 1200 1050 3,4
Silica fundida 73 337 0,79
Vidro (borossilicato) 70 69 0,77
Polipropileno (PP) 1,14 - 1,55 31,0-345 3,0-45

Conforme (BOURHIS, 2008), a fratura no vidro inicia-se em um defeito
localizado, geralmente, na superficie do material. Ap6s a ruptura, a origem da fratura
pode ser detectada como uma regido espelhada, conforme Figura 8. O comportamento
fragil do processo de fratura permite que a mecanica de fratura linear elastica seja
empregada na caracterizagdo desta classe de material, a qual ser& apresentada na secao
3.2.1.

11



Figura 8: Origem da trinca e espelho de fratura

3.2.1. Mecanismo de Fratura Linear Elastica (MFLE)

Os estudos de MFLE tiveram um forte impulso durante a Segunda Guerra
Mundial, quando dezenas de navios da classe Liberty se partiram (quebraram). A
determinacdo da causa destas falhas e 0 uso para a prevencao das mesmas foi a forca
motriz nesta area de estudos (JANSSEN, 2002). Todavia, do ponto de vista histérico, a
origem da MFLE veio do estudo realizado em vidros por Griffith, em 1920. Segundo
Griffith, se um material tiver uma trinca pré-existente esta trinca ira se propagar se 0
sistema sofrer um decréscimo de energia com concomitante crescimento de superficies.
No seu estudo, ele considerou uma placa infinita com uma trinca passante de

comprimento 2a, submetida a uma tensao o, conforme a Figura 9.

1111t

| S—

i

w

Figura9: Placa infinita com trinca pré-introduzida (2a) submetida a tensio ¢

Neste balango, & medida que a trinca se estende, ha uma diminuicdo da energia
elastica do sistema, contrabalanceada pela energia necessaria para criar as superficies
das trincas. Assumindo um comportamento elastico linear, a mudanca de energia

elastica é dada pela Equacéo 1.

U, = —ma? %2 equagdo [1]
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Onde a € o comprimento da trinca introduzida, ¢ € a tensdo aplicada e E é o médulo

elastico.

A mudanca de energia superficial, causada pela introducao da trinca € dada pela
Equacéo 2.
U, = 4ay, equacao [2]

Onde v, é a energia superficial por unidade de area.

Assim, a energia potencial total do sistema é dada pela soma da Equacéo 3,
desprezando o atrito realizado pelo sistema de carregamento durante a introducdo da
trinca.

U=U,+Us+U, equacao [3]

Onde U, € a energia total do sistema antes da introducéo da trinca.
De acordo com Griffith, a trinca ira propagar com o decréscimo da energia
potencial do sistema. Aplicando as Equacgdes 1 e 2 na Equacdo 3, e derivando a energia

potencial em fungdo do comprimento da trinca, ocorrerd crescimento da trinca quando

au
d(2a)

for menor que zero, como indicado na Equagao 4.

au d

d2a) _ dza) (U, +U,) <0 equacao [4]

Portanto, a trinca ird propagar quando a condicao da Equacdo 5 for obedecida.

2
> 2y equacio [5]

Em 1944, Zener e Hollomon aplicaram este balanco de energia de Griffith a
metais que sofrem fratura fragil. Em seguida, Irwin modificou a teoria de Griffith, onde
0 balanco de energia passou a considerar a energia armazenada do sistema, a energia de
superficie gerada durante a deformacdo pléstica e o trabalho realizado. Entdo, definiu
uma taxa de energia, G, que € a energia total liberada durante o processo de fratura por

unidade de comprimento de trinca gerada, indicado na Equacao 6.

nola
E

G = equacéo [6]
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Em seguida, Irwin criou o conceito de um fator de intensidade de tenséo, K, que

tem um valor critico, K¢, para cada material que, ao ser alcancado por uma determinada
distribuicdo de tensdo, leva a fratura.
Estes valores de K., chamados de tenacidade a fratura, sdo extremamente importantes
para a determinagcdo do grau de tensdo que um material pode suportar durante uma
aplicacdo antes de fraturar, com ele pode-se comparar a resisténcia de diversos materiais
durante a escolha para uma determinada aplicacéo.

A tenacidade a fratura pode ser calculada pela Equacdo 7, onde K é a tenacidade
a fratura, | indica que esté no estado plano de tensdes e Y é uma constante que depende
da geometria da amostra e da trinca, ¢ ¢ a tensdo aplicada e a é 0 tamanho da trinca pré-

existente.

K; = Yovma equacao [7]

Para o valor critico de tenacidade a fratura, temos a Equacéo 8.

K;c = Yo, ma, equacéo [8]

Portanto, para avaliar se 0 material sofrera fratura com uma determinada tenséo
aplicada, deve-se comparar o valor de K; encontrado com o valor de K,c do material
com determinada geometria, se o valor aplicado for maior que o valor critico ocorrera

fratura.

3.3. Técnicas de medida de tenacidade a fratura em vidros

Algumas técnicas padrdo de medida de tenacidade a fratura sdo a dupla torséo, viga

dupla de cantilever (PAGANI, 2003), compact tension, notch beam test, entre outras.
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(b)

Figura 10: Corpos de prova de métodos padréo de medida de tenacidade a fratura. (a)
Edge-notched bend. (b) Compact tension

As técnicas convencionais para medida de tenacidade a fratura necessitam que o
corpo de prova tenha uma geometria definida (Figura 10), para que o campo de tensdes
seja conhecido, além da necessidade de uma pré-trinca previamente introduzida.
(QUINN, et al, 2007)

A técnica de microindentacdo ndo precisa destas condi¢bes, € uma técnica mais
simples, ndo precisa de muitas amostras e os resultados sdo obtidos de forma mais
rpida e econdmica, pois se pode realizar um grande nimero de medidas em uma

pequena amostra.

3.4. Microindentacao Instrumentada

3.4.1.A técnica

A técnica de micro indentacdo instrumentada € utilizada para medir propriedades
mecanicas de materiais, como dureza, modulo de elasticidade sem a necessidade de

visualizar a impresséo gerada pela carga. (OLIVER & PHARR, 2003)

As técnicas desenvolvidas sdo para materiais isotropicos e que ndo apresentam
deformacéo dependente do tempo. (HAY & PHARR, 2000)
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O equipamento possui um indentador, geralmente feito de diamante, pois este
material possui alta dureza e mddulo de elasticidade, gerando menos deformacéo do
indentador e minimizando o efeito deste na medida do deslocamento total. O indentador
possui uma geometria especifica, podem ser piramidais, esféricos, cubicos ou conicos;
no caso da dureza Vickers, o indentador é piramidal, com quatro arestas e angulos de
136° entre faces opostas, como ilustrado na Figura 11.

=

2 A

Figura 11: Indentador de Dureza Vickers

O teste é realizado com a aplicacdo de uma forca, que é transmitida para o
material através do indentador. Esta forca sobre o material causa deformacdo parte
elastica e parte plastica. Com a retirada do indentador, a fracdo elastica do deslocamento
é recuperada, e a fragcdo plastica produz uma impressdo de acordo com a geometria do

material. Isto facilita a separacdo das propriedades elésticas e plasticas do material.

E observado que, com o aumento da carga, ha um decréscimo nos valores de
dureza obtidos por esta técnica e, ao alcancar valores de carga de indentacdo muito
altos, o valor de dureza tende a ser constante. (SERGEJEV & ANTONOV, 2006)

Este comportamento pode ser explicado pelo fendmeno de efeito do tamanho da
indentacdo (Indentation Size Effect - ISE), que trata-se do aumento do valor de
microdureza com a diminuicdo da carga de indentacdo. Existem algumas teorias para
explicar este fendmeno dentre elas “o atrito entre o indentador e a amostra, presenca de
camadas superficiais deformadas, a necessidade de medicdes eficientes em indentacdes
rasas ou a presenca de camadas superficiais de Oxidos e contaminagfes quimicas
(IRIKURA, et al, 2006)”

Podem ser obtidos, através da indentac&o, a dureza Vickers convencional (H,), e

a dureza instrumentada (Hr).

Para o célculo de Hy é utilizada a area desenvolvida, ilustrada na Figura 12.
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Figura 12: Area Desenvolvida

Assim, o calculo para a dureza Vickers € feito através da Equacdo 9 (Handbook
of Instrumented Indentation).

2P sen (%)

H, = ——=% []

Onde P é a carga aplicada; a € 0 angulo entre as arestas e d é a média aritmética dos
didmetros da impressdo em mm. O célculo de Hr é feito através da area projetada
(Handbook of Instrumented Indentation), ilustrada na Figura 13, e serd desenvolvida

mais a frente.

Figura 13:Area Projetada

Um sensor mede os deslocamentos do indentador e € gerado um gréfico de
carregamento (P) versus deslocamento (h) como na Figura 14, com curvas de

carregamento e descarregamento.

Carregamento

Descacregamento

Figura 14: Ciclo de Carregamento e Descarregamento Durante a Técnica de
Microindentacéo Instrumentada
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Alguns parametros obtidos neste grafico sdo importantes para o calculo das
propriedades da amostra e estdo indicados na Figura 14. Sdo eles: a carga maxima
(Pmax), 0 deslocamento maximo (hmax), 0 deslocamento residual (hf) e a inclina¢do da

reta tangente a curva de descarregamento (S), também chamada de rigidez de contato,

que pode ser obtida pela seguinte derivada S = dP/dh' (OLIVER & PHARR, 2003)

A rigidez de contato é obtida pela inclinagdo da curva de descarregamento porque
assume-se que, durante o descarregamento, s6é o0s deslocamentos elasticos sdo
recuperados. (OLIVER & PHARR, 2003)

Destes parametros, podemos obter a dureza instrumentada (H;r) conforme a
Equacdo 10, e o modulo de elasticidade (E), que é obtido a partir de um maodulo
reduzido E;, que leva em conta tanto o deslocamento que ocorre na amostra quanto no
indentador, como indicado nas Equacdes 11 e 12. (Handbook of Instrumented
Indentation).

Hir =

| o

[10]

Onde P ¢é a carga e A é projecdo da area de contato durante o carregamento aplicado.

_Vm.s

b= a

[11]

Onde S é a rigidez de contato e B € uma constante que depende da geometria do

indentador.

4 [12]

Onde v é a razdo de Poisson do material da amostra,v; e E; sdo a razdo de Poisson e o

modulo de elasticidade do material do indentador, respectivamente.

Para o indentador Vickers de diamante, temos os seguintes valores: f=1,012;
Ei=1141 GPa ¢ v;=0,07. (OLIVER & PHARR, 2003)
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3.4.2.Medida de tenacidade a fratura pela técnica de microindentacdo

instrumentada

O uso da técnica de microindentacdo para medir tenacidade a fratura foi
defendida por Evans e Charles nos anos 70, apds Palmqvist introduzir na década de 50,
0 conceito de observacdo das trincas geradas por indentagcdes. (QUINN & BRADT,
2007)

A técnica usa o tamanho das trincas geradas pelo micro indentador de dureza
Vickers. Evans e Charles deduziram uma formula geral para a medida de tenacidade a
fratura e em seguida diversos autores apresentaram outras férmulas relacionando a
trinca com a tenacidade, o que resultou em um namero grande de férmulas, que nédo
geram o mesmo resultado de tenacidade para um mesmo material. (QUINN & BRADT,
2007)

A seguir serdo apresentadas algumas equac6es de medida de tenacidade a fratura
pela técnica de microindentacdo formuladas por alguns autores, onde ¢ é o tamanho da
trinca causada pela indentacdo a é a diagonal da impressdao, E é o modulo de
elasticidades, HV é a dureza Vickers

a. Lawn:

K, = 0,028 \/HEHV a2 (¢/p)"2 equacdo [13]
\%

b. Evans & Charles (EVANS & CHARLES, 1976):
Kic = 0,16 (°/g)"*(Ha%®) equagéo [14]

c. Niihara (NIIIHARA, et al, 1982):

£\ 0,5/31,5 x
K. = 0,067 (H—V) Hya® (;) ' equacéo [15]

d. Antis et al (Antis, et al, 1981):

F
c*3/2

K. =0,016 (Z—V)l/z (—=) equacdo [16]

e. Bhat (BATH, 2006):
K, = 1,59 x 105E%*p06q=07(C/,)~%36  equagdo [17]
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A variedade dos modelos, representados pelas equagdes, mostra que esta técnica
ndo fornece o valor exato da tenacidade (QUINN & BRADT, 2007). Normalmente, sua
aplicacdo, com a mesma equacdo, é comparativa para diferentes materiais, mas nédo

deve ser utilizada para célculos de projetos estruturais.

O célculo da tenacidade a fratura pela técnica de microindentacdo é realizado
utilizando os seguintes parametros do material: modulo de elasticidade, dureza e
tamanhos da impressdo e da trinca, cujo valor € medido a partir do centro da impressao
até a ponta da trinca. O processo de geracdo da trinca pode resultar em diferentes
geometrias da mesma, como por exemplo, radiais, laterais, medianas ou half-penny.
(Handbook of Instrumented Indentation), conforme pode ser visto na Figura 15. As
equacOes acima sdo baseadas na formacdo de trincas do tipo half-penny e cuidados
devem ser tomados para evitar o crescimento lento das mesmas apds a indentacéo

(crescimento subcritico de trinca) ou efetuar a leitura logo ap6s o ensaio.

Median

Radial

Figura 3: Trincas Geradas por Indentacao

4. Materiais e métodos

4.1. Amostras

Foram selecionadas duas amostras de vidro plano comercial: a amostra Vidro 1,
com espessura 0,99 mm; e a amostra Vidro 2, com espessura 2,93 mm. A norma para

Método Padrédo de Teste para Dureza por Indentagdo Vickers em Ceramicas Avancadas.
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(ASTM C 1327-03) recomenda que a amostra deve ter espessura dez vezes maior que a

profundidade da indentagéo.

Os vidros foram coletados em uma vidraria e ndo foi possivel obter informacoes
quanto as suas composicdes quimicas e processo de fabricacdo. As amostram néo
necessitaram de qualquer tratamento de superficie, apenas limpeza com alcool etilico

antes dos testes.

As amostras foram fixadas pelas extremidades em um suporte polimérico rigido,

conforme ilustrado na Figura 16.

Figura 16: Amostra do Vidro 2 fixada no suporte

4.2. Tratamento térmico

Tratamentos térmicos em vidros sdo utilizados tanto com a finalidade de aumentar
como a de diminuir sua dureza. Os tratamentos térmicos sdo baseados na composi¢do
quimica dos vidros, a qual ndo houve acesso, mas sendo 0S mesmo comerciais,
verificou-se que a faixa recomendada estaria entre 700 e 830 °C (BARSOUM, ). Desta
forma, realizou-se tratamento térmico na temperatura de 750 °C por 30 minutos, cujo

objetivo era avaliar o comportamento dos respectivos vidros.

O tratamento térmico foi realizado no Forno Carbolite RHF 1500, localizado no
Laboratério de Analise Quimica e Processamentos Ceramicos da UFRJ. O ciclo térmico
estd mostrado na Figura 17, mas o ciclo de resfriamento foi similar a um recozimento —
o forno foi desligado e amostra foi resfriada dentro deste, com periodo superior a 5

horas.

Apbés o tratamento térmico, as amostras foram avaliadas pela técnica de

microindentacdo instrumentada.
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Figura 47: Ciclo do Tratamento Térmico

4.3. Caracterizacao dos vidros

4.3.1. EDS

A fim de avaliar a composic¢do das amostras de vidro, foi realizada uma analise

de espectroscopia de energia dispersiva (EDS) em cada amostra.

Nesta técnica, um feixe de Raios X interage com a amostra, retira um elétron de
uma camada interna e um outro elétron situado numa camada mais energética decai para
preencher a lacuna. Deste decaimento é emitido um féton, com uma determinada
energia. Esta energia € quantizada para cada nivel e Unica para cada elemento, e deste
modo pode-se determinar qual elemento estd presente na amostra avaliada, através da

deteccdo dessa energia, realizada no equipamento de EDS. (ALENCASTRO, 2012)

O equipamento de EDS encontra-se acoplado do Microscopio Eletronico de
Varredura, situado no Laboratério de Microscopia Eletrénica daUFRJ. O sinal utilizado

foi o retroespalhado.

Cada amostra foi primeiro analisada com aumento de 300x e depois foram

escolhidos alguns pontos com um aumento de 2000x.

4.3.2. Difragao de Raios-X (DRX)

Com o objetivo de avaliar as segundas fases presentes nos materiais, foram
realizadas analises difracdo de Raios-X, que possibilita a avaliagio do grau de
cristalinidade de um material.

Nesta técnica, um feixe de Raios X incide sobre a amostra e é difratado para um

detector de intensidade de radiacdo. Como cada fase tem um conjunto de distancias

22



interplanares determinadas, € possivel identificar diferentes fases por comparagcdo com
bancos de dados. (ALENCASTRO, 2012)

E entdo gerado um grafico de intensidade versus angulo de incidéncia (20). Em
materiais cristalinos sdo observados picos de difracdo definidos; j& em materiais
amorfos, que ndo apresentam periodicidade na rede, sdo observadas bandas difusas,
como ilustrado na Figura 18.

[ \/\.ﬁiﬁ

vidro

Intensidade (u.a.)

LU

20 (grau)

Figura 18: Intensidade versus angulo de incidéncia

4.4. Microindentacao

As microindentagdes foram realizadas no Microindentador CSM, localizado no
Laboratorio de Polimeros (LabPol) da UFRJ.

Figural9: Microindentador

O indentador utilizado foi o de dureza Vickers, que é piramidal e feito de diamante.
De acordo com a Norma ASTM C 1327-03, as indentacdes devem estar afastadas uma

das outras numa distancia maior ou igual a trés vezes o comprimento da trica, como se
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pode observar na Figura 20, onde d é o didmetro da indentagdo e ¢ é o comprimento da
trinca.

LN -
~

i e B .

n
i G

Figura 20: Distancia entre indentagdes. Nesta figura o “d” significa o “a” nas equacgdes
de calculo de Kic.

Além disso, deve-se descartar indentacfes que estejam com lascamento, trincas

muito largas, assimetria e poros na ponta da impressao.

As indentacdes geraram dados de dureza instrumentada, dureza vickers e modulo de
elasticidade, calculado pelo software de acordo com as equagdes apresentadas na se¢ao
3.4.1.

4.4.1. Carga e velocidade da indentagao
Alguns parametros sdo essenciais para a realizagdo da microindentacao:

e FnContact: carga aplicada no primeiro contato do indentador com a amostra;

e Approach speed: velocidade de aproximacdo do indentador para a amostra, esta
velocidade ndo deve ser muito alta para amostra de vidros (...);

e Loading rate: taxa de carregamento;

e Unloading rate: taxa de descarregamento;

e Pause: tempo em que o indentador fica parado na amostra.

Apos alguns testes, estes parametros foram otimizados para as amostras, obtendo-se

0s seguintes valores:

e FnContact: 20 mN,;

e Approach speed: 1500 nm/min;
e Loading rate: 200 mN/min;

e Unloading rate: 200 mN/min;

e Pause: 5 segundos.
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Foram realizadas cinco indentagdes para cada carga aplicada (500, 750, 1000, 3000
e 5000 mN) em cada amostra, tanto nas tratadas termicamente quanto nas néo tratadas,

num total de 100 indentacgdes.

4.4.2.Medicéo do tamanho das trincas

Para medir o tamanho das trincas, foi usada uma ferramenta do microindentador
CSM, que permite selecionar dois pontos da imagem e tragar uma reta entre eles,
conforme a Figura 21. O aumento foi de 50 vezes.

= g n n 7 * 2 n n o "

Figura 21: Medida do tamanho das trincas

4.4.3. Tenacidade a fratura

Na literatura (QUINN & BRADT, 2007) foi possivel encontrar estudos
comparando algumas equagdes apresentadas na se¢édo 3.4.2. Onde foram obtidos valores
de K,c de um material de referéncia com valor de K¢ certificado SRM 2100, a partir das
Equacdes de Niiihara (Eg. 15), Antis et al (Eq. 16) e a Equacao de Miyoshi. Concluindo
que o valor obtido a partir da equacéo de Miyoshi foi 0 que mais se aproximou do valor

de referéncia.

Em seguida, foi comparado, para um material ceramico SiC-a, os valores
obtidos a partir destas trés equacGes com a faixa de valores obtida por ténicas padrbes
de medida de Kc. A equacdo que obteve os resultados mais proximos dos valores
obtidos pelas técnicas padroes foi a de Antis et al. (QUINN & BRADT, 2007). Neste
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trabalho, o calculo de tenacidade a fratura foi realizado a partir da Equacéo 16 (ANTIS,
et al, 1981), porém em vez de dureza Vickers foi utilizada a dureza instrumentada

(Equacéo 18).

1/2
Kic = 0016 (12) " (%) equacao [18]
T 2
5. Resultados e Discussao
5.1.Espectroscopia de energia Dispersiva (EDS)

Nas Figuras 22 (a) e (c) estdo apresentadas, em um aumento de 300x, as
micrografias da amostra do Vidro 1 sem tratamento térmico e com tratamento térmico,

respectivamente.

|
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Figura 5: (a) Superficie Vidro 1 sem tratamento térmico — 300x; (b) Espectro Vidro 1 sem
tratamento térmico; (c) Superficie Vidro 1 com tratamento térmico — 300x; (d) Espectro
Vidro 1 com tratamento térmico.

A Figura 22.a apresenta a superficie do Vidro 1 sem tratamento térmico, onde ha
pouca presenca de segunda fase na matriz. Pode-se observar na Figura 22.c que, apos o
tratamento térmico, houve um aumento de regides de segunda fase.
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Na primeira analise foi varrida a regido compreendida dentro do retangulo 1,
destacados nas Figuras 22 (a) e (c), e 0s espectros obtidos estdo apresentados nas

Figuras 22 (b) e (d), respectivamente.

E possivel observar a presenca de dois picos mais altos de Si e O, indicando que
o Vidro 1 é um vidro a base de silicato. Além disso, ha presenca de C, Na, Mg, Al e Ca,
antes e depois do tratamento térmico, e o surgimento de um pico de K apds o tratamento
térmico. Os elementos Na, Ca e K sdo elementos modificadores da rede, ja 0 Mg e Al,

sdo elementos intermedidrios, adicionados durante o processo de fabricacdo do vidro.

Com o propdsito de analisar a composi¢do das fases presentes, foi realizada uma
nova analise, agora pontual, com um aumento de 2000x. Na amostra do Vidro 1 sem

tratamento térmico, foram analisados trés pontos, como indicado na Figura 23.
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Figura 6: (a) Aumento de 2000x Vidro 1 sem tratamento térmico; (b) Espectro do ponto 1; (c)
Espectro do ponto 2; (d) Espectro do ponto 3.

Analisando os espectros nas Figuras 23. b, ¢ e d, pode ser observado que nos

pontos 1 e 2, localizados na segunda fase a presenca do carbono € maior que na matriz.
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E no ponto 2 ha um aumento no pico do Al. Indicando que estes elementos difundiram

da matriz para a segunda fase.

Na amostra do Vidro 1 com tratamento térmico, foram analisados quatro pontos,
como indicado na Figura 24, os pontos 1 e 2 na segunda fase e os pontos 3 e 4 na

matriz.
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Figura 7: (a) Aumento de 2000x Vidro 1 com tratamento térmico; (b) Espectro do ponto 1; (c) Espectro do ponto
2; (d) Espectro do ponto 3; (e) Espectro do ponto 4.

E observado, a partir dos espectros obtidos, que a concentracdo de carbono é
crescente do ponto 4 ao ponto 1, indicando, possivelmente, a difusdo desse elemento da
matriz para a segunda fase. E possivel notar que no ponto 2 ha um consideravel
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aumento do pico do Mg e diminuigdo do pico de Na, e no ponto 2 hd o surgimento de
um pico de Cl que pode estar presente por alguma contaminagdo da amostra.

A Figura 25 mostra a micrografia do Vidro 2 sem tratamento térmico (a) e com

tratamento térmico (c), com um aumento de 300x.

Na Figura 25.a observa-se a superficie do Vidro 2 sem tratamento térmico com
uma pequena presenca de segunda fase, jd na Figura 25.c, ilustrando a superficie do

Vidro 2 apds o tratamento térmico, hd um aumento de regides de segunda fase.
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Figura 8: (a) Superficie Vidro 2 sem tratamento térmico — 300x; (b) Espectro Vidro 2 sem tratamento térmico;
(c) Superficie Vidro 2 com tratamento térmico — 300x; (d) Espectro Vidro 2 com tratamento térmico.

Em relacdo ao Vidro 1, pode-se observar que as regides de segunda fase, tanto antes
como apos o tratamento térmico, sdo menores para o Vidro 2. Além disso, 0s picos
maiores, apresentados nos espectros obtidos, indicam que este também é um vidro a
base de silicato. Como no Vidro 1, ha presenca dos modificadores de rede Ca e Na e dos

elementos intermediario Al e Mg, além de uma pequena presenca de C.

A Figura 26 mostra um aumento de 2000x para o Vidro 2 sem tratamento
térmico. No ponto 1, localizado no interior da segunda fase, h4& uma presenga
consideravel de C, maior que no ponto 2, localizado na segunda fase mas numa regido

mais clara. Na matriz, ponto 3, ndo foi observada a presenca de C.

29



4
) Al
A et

| sa kG
T —_—

2

Y

4
LY

500
0

Si

Ka
My
Al

AN

o kS

Kim 1. H

~ -

haV

LI e

St

L)

Km-1.H

T
n

Figura 9: (a) Aumento de 2000x Vidro 2 sem tratamento térmico; (b) Espectro do ponto 1; (c)

Espectro do ponto 2; (d) Espectro do ponto 3.

Novamente é encontrada a presenca de Cl, nos pontos 1 e 2, provavelmente

proveniente de uma contaminagdo da amostra ou do equipamento de EDS. Observa-se a

presenca de S no ponto 1.

Na amostra do Vidro 2 com tratamento térmico, foram analisados trés pontos

com o aumento de 2000x, como indicado na Figura 27.
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Figura 10: (a) Aumento de 2000x Vidro 2 com tratamento térmico; (b) Espectro do ponto 1; (c) Espectro do
ponto 2; (d) Espectro do ponto 3.

E observado que no ponto 1, dentro da segunda fase ha uma concentracio
relativamente grande de Ca, que é um elemento modificador, e Mg que intermediério,
indicando que, provavelmente, estes elementos difundiram da matriz para a segunda

fase. No mesmo ponto também ha um aumento consideravel do pico de C.

Tanto no Vidro 1 quanto no Vidro 2, antes do tratamento térmico havia poucas
regides de fases cristalinas, possivelmente decorrentes do processo de fabricagdo do
vidro. Apos o tratamento térmico, pode-se observar que hd um maior nimero de regides
de segunda fase que se formaram a partir da difusdo de elementos modificadores (Ca e
K) e intermediarios (Al e Mg ), e de carbono, presentes na rede do vidro . Esta difusdo é
decorrente do gradiente de concentracdo quimica com a matriz, e foi possibilitada com o

aumento da temperatura durante o tratamento térmico.

5.2.Difragdo de Raios-X (DRX)

A seguir estdo apresentados os resultados da analise de difracdo de Raios X, para as
guatro amostras, que apresentaram bandas difusas, caracteristicas de materiais amorfos.
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Figura 11: Intensidade versus angulo de difracdo para o Vidro 1 sem tratamento térmico (V1); Vidro 1 com
tratamento térmico (V1 TT); Vridro 2 sem tratamento térmico (\V2); Vidro 2 com tratamento térmico (V2 TT)

As curvas das quatro amostras se sobrepdem. Isso indica que os dois vidros

permaneceram amorfos apds o tratamento térmico.

5.3.Curvas de Carregamento de Descarregamento

Como mencionado na secdo 3.4.1, durante 0s ensaios de microindentagdo séo
obtidas curvas de carregamento e descarregamento versus profundidade de indentacéo.
Na Figura 29 é possivel observar uma curva obtida para o Vidro 2 apds tratamento
térmico, com carregamento de 500 mN durante um patamar de 5 segundos. Para este
carregamento a profundidade da indentacdo chegou a aproximadamente 1820 nm. Ja
para a mesma amostra com condi¢do de carregamento de 5000 mN,(Figura 30) a

profundidade chegou a aproximadamente 7300 nm.
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A partir dos valores de profundidade de indentacdo é possivel observar que as

propriedades mecénicas, obtidas a partir da técnica de microindantagdo instrumentada,

representam as propriedades da superficie do material.

5000 -+

2500 -+ /

1250— / ‘_f

Figura 29: Curva de Carregamento e Descarregamento para o Vidro 2 ap6s o tratamento térmico com carga

de indendagcao de 500 mN
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Figura30: Curva de Carregamento e Descarregamento para o Vidro 2 apés o tratamento térmico com carga
de indentacao de 5000 mN
5.4.Dureza

5.4.1. Dureza Vickers

Os valores de dureza Vickers da amostra Vidro 1 estdo apresentados na Figura

31, e para a amostra Vidro 2 na Figura 32.
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Figura 31: Dureza Vickers - Vidro 1 antes (HVV1) e depois (HVV1 TT) do tratamento térmico

Para o Vidro 1 sem tratamento térmico (Figura 31 — HVV1), observa-se uma
diminuicdo do valor de dureza Vickers com o aumento da carga de indentacéo,
comportamento que pode ser explicado pelo efeito de tamanho de indentacéo (ISE).

Apdbs o tratamento térmico (Figura 31 — HVV1 TT), observa-se 0 mesmo
comportamento, onde para cargas baixas (500, 750 e 1000 mN), obteve-se valores mais
altos para dureza. Mas observa-se que ao comparar os valores entre as durezas obtidas
com cargas de 3000 e 5000 mN, observa-se que, apds o tratamento térmico, a diferenca
da dureza obtida para essas duas cargas é maior. Esta observacdo pode ser resultado do
aumento da regido de segunda fase apds o tratamento térmico, pois essas regides

apresentam maior dureza que a matriz.

Avaliando as duas curvas de dureza, observa-se que o Vidro 1 teve sua dureza
aumentada apos o tratamento térmico, resultado do aumento de regides de segunda fase,

detectado na micrografia obtida durante a analise de EDS.
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Figura32: Dureza Vickers - Vidro 2 antes (HVV2) e depois (HVV2 TT) do tratamento térmico

Avaliando os resultados de dureza Vickers para o Vidro 2 antes do tratamento
térmico (Figura 32 - HVV?2), observa-se que para as cargas de 500 e 750 mN, os valores
de dureza sd@o menores. Para cargas de 1000, 3000 e 5000 mN, estes valores aumentam

e tendem a serem constantes, num valor de dureza de 500 a 1000.

Ap0s o tratamento térmico (Figura 32 — HVV2 TT), observa-se uma tendéncia a
um valor constante de dureza (aproximadamente 1000) com aumento de carga, com
excecdo do ponto das indentaces realizadas com carregamento de 3000 mN. Esse
ponto pode ter se comportado dessa forma porgue as indentacdes foram realizadas numa

regido com uma presenca maior de segunda fase.

Para o Vidro 2, também houve aumento de dureza Vickers ap6s o tratamento
térmico. Este aumento é explicado pelo maior numero de regides de segunda fase ap6s o

tratamento térmico.

5.4.2. Dureza Instrumentada

Os valores de dureza instrumentada da amostra Vidro 1 estdo apresentados na

Figura 33.
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Figura 33: Dureza Instrumentada - Vidro 1 antes (HITV1) e depois (HITV1 TT) do tratamento térmico

Pode-se observar que para o Vidro 1 antes do tratamento térmico (HITV1), ha
um aumento do valor de dureza para cargas mais baixas (500, 750 e 1000 mN),

conforme o efeito de tamanho de indentacéo (ISE).

Apdbs o tratamento térmico, observa-se um comportamento semelhante, com
excecdo do valor de dureza instrumentada para carga de 3000 mN, que apresenta um
aumento de dureza em relacdo ao ponto de 5000 mN maior que 0 aumento para 0s
pontos de 3000 e 5000 mN antes do tratamento térmico. Esta maior diferenca pode ter
sido causada porque as indentacOes feitas com o carregamento de 3000 mN, para o
Vidro 1 antes do tratamento térmico, foi realizada numa regido de maior quantidade de

segunda fase, que apresenta maior dureza.

Comparando o Vidro 1 antes e depois do tratamento térmico, observa-se um
aumento da dureza instrumentada apos o tratamento. Aumento causado pela formacéao

de regides de segunda fase.

Na Figura 34, estdo expostos os valores de dureza instrumentada encontrados

para o Vidro 2 com e sem tratamento térmico.
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Figura 34: Dureza Instrumentada - Vidro 2 antes (HITV2) e depois (HITV2 TT) do tratamento térmico

Podemos observar que para cargas de 1000, 3000 e 5000 mN, o valor de dureza

instrumentada tende a um comportamento constante.

Comparando os valores de dureza instrumentada antes e depois do tratamento
térmico, observa-se que aumentaram ap6s o tratamento, em decorréncia do aumento de

regides de segunda fase, com excecao do ponto de 3000 mN.

Na literatura, encontram-se valores para dureza para silica na ordem de 6200
MPa e para um vidro de composicao 12,5 Na,O - 17,5 CaO - 70 SiO,, o valor é de 5500
MPa (Engineered Materials Handbook - Ceramic and Glass, 1991). Podemos observar
que para o Vidro 1, com o aumento da carga o valor de dureza tende a se aproximar de
uma faixa de 6500 a 8000 MPa. Para o Vidro 2, os valores obtidos tendem a ficar

constantes numa faixa de 6000 a 8000 MPa.

5.5.Modulo de Elasticidade

Os valores de modulo de elasticidade para o Vidro 1 sem tratamento térmico (EIT
V1) decaem com o aumento da carga. E observa-se 0 mesmo comportamento apds o

tratamento térmico (EIT V1 TT) com excecdo do valor obtido para carga de 5000 mN.

Ja para os valores encontrados para o Vidro 2, observa-se que para as cargas de 500
e 750 mN os valores sdo afetados pelo tamanho da indentacéo, mas para cargas de 1000,
3000 e 5000 mN, os valores tendem a se aproximar do valor encontrado na literatura, de
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73 GPa (para vidros a base de silicato). (Engineered Materials Handbook - Ceramic and
Glass, 1991),
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Figura 35: Moédulo de Elasticidade - Vidro 1 antes (EITV1) e depois (EITV1 TT) do tratamento térmico
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Figura 36: Mddulo de Elasticidade - Vidro 2 antes (EITV2) e depois (EITV2 TT) do tratamento térmico

5.6.Tamanho das Trincas

Podemos observar na Figura 37 que para valores de carga baixos como 500 mN

e 750mN nédo foram observadas trincas. Essa observacdo indica que, para o Vidro 1,
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cargas de 500 mN ainda ndo atingiram a tensdo méxima que o material suporta antes de
fraturar. Mas a partir de 750mN, esta tenséo critica ja foi alcangada, pois observa-se
trincas a partir desta carga. Ja para o Vidro 2, o valor da tensdo critica € maior, pois
mesmo para tensdes de 750 mN, ndo foram observadas trincas.

ApoOs o tratamento térmico observa-se trincas geradas com cargas de 500 e 750
mN tanto para o Vidro 1, quanto para o Vidro2, indicando que o tratamento térmico
fragilizou o material superficialmente.

Figura 127: Impressao gerada por uma carga de 500mN no Vidro 1

Ja para a maioria das indentacGes com carga alta de 5000 mN houve lascamento
do material, como ilustrado na Figura 38. Estas indentagcdes foram rejeitadas e foram
realizadas outras indentacds com a mesma carga de 5000mN, até obter-se impressdes

sem lascamento que permitissem a medida das trincas geradas.

Figura 138: Impressao com lascamento gerada por uma carga de 5000mN no Vidro 1

Além disso, em algumas indentacfes de 3000 e 5000 mN a ponta do indentador
agarrou na amostra e ndo foi possivel registrar o resultado, entdo foram realizadas novas
indentacgdes.
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Para o valor do comprimento da trinca (c) foi medida a maior trinca gerada pela
indentacdo e feita uma média aritmética. Na figura 39 podemos observar a variagdo

docomprimento da trinca com a carga aplicada.
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Figura 39: Tamanho de Trinca versus carga de indentacdo para as quatro amostras; Vidro 1 sem tratamento
térmico (V1), Vidro 1 com tratamento térmico (V1 TT), Vidro 2 sem tratamento térmico (V2), Vidro 2 com
tratamento térmico (V2 TT)

Pode-se observar que o tamanho da trinca aumenta com o aumento da carga de

indentacéo.

5.7.Tenacidade a fratura

Como néo foram observadas trincas para carregamentos de 500 mN para o Vidro 1
sem tratamento térmico, nem para carregamentos de 500 e 750 mN para o Vidro 2 sem
tratamento térmico, ndo foi possivel calcular o valor de tenacidade a fratura para essas

condigdes.

A Figura 40 apresenta os valores de tenacidade a fratura calculados para as
amostras do Vidro 1 sem e com tratamento térmico. Podemos observar que o valor da
tenacidade a fratura cai com 0 aumento da carga e para cargas maiores tende a ficar

constante numa faixa de 0,3 a 0,4 MPa m*2.
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Figura 1440: Tenacidade a fratura versus carga de indentacéo para V1

Para o Vidro 2, apresentado na Figura 41, observa-se 0 mesmo comportamento
apos o tratamento térmico: decréscimo do valor da tenacidade a fratura com o aumento

da carga e tendéncia a ficar constante numa faixa de 0,3 a 0,4 MPa m*2.

No Vidro 2 sem tratamento térmico com carregamento de 500 e 750 mN nao
foram observadas trincas, portanto ndo pdde-se calcular o valor de tenacidade a fratura,
mas observa-se que o valor de Kc para as cargas de 1000, 3000 e 5000 mN tende a ficar
constante na mesma faixa de 0,3 a 0,4 MPa m*?.

Na literatura, encontra-se valores de tenacidade a fratura em vidros a base de

silicato na ordem de 0,79 MPa m*/?

(Engineered Materials Handbook - Ceramic and
Glass, 1991). Portanto, os valores de tenacidade a fratura encontrados na faixa de 0,3 a

0,4 MPa m * nio est&o préximos do valor encontrado na literatura.
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Figura 1541: Tenacidade a fratura versus carga de indentacgéo para V2

Na literatura ha registros de analises similares, onde é observado o comportamento de
Kic com a variagdo da carga. Para o material SiC-a, também foi observada uma queda
dos valores de tenacidade a fratura com o aumento da carga, tendendo a ficar constante
(QUINN & BRADT, 2007). Para o material ceramico a base de TiC, os valores de
tenacidade aumentaram com o aumento da carga (SERGEJEV & ANTONOV, 2006).
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6. Conclusoes

Apos analise da micrografia das amostras, observou-se que apds o tratamento
térmico houve aumento de regides de segunda fase. Com a anélise de EDS observou-se
que essas segundas fases eram compostas principalmente de elementos modificadores
de rede, como Ca e Na, e elementos intermediarios, como Al e Mg, que difundiram da
matriz para a segunda fase durante o aumento de temperatura. Além disso, a
caracterizagdo por EDS indicou que as amostras de vidro tinham alto teor de Si e O,

indicando que eram a base de silicato.

Apdbs a andlise de Difracdo de Raios X foi confirmado que os materiais eram
amorfos por apresentarem bandas difusas. A analise ndo detectou aumento de

cristalinidade em nenhuma das duas amostras ap0s o tratamento térmico.

Podemos observar que os valores de dureza Vickers, dureza instrumentada e modulo
de elasticidade para o Vidro 1 sofreram, o efeito de tamanho de indentacdo (ISE). Ja
para o Vidro 2, os valores sofreram o efeito de tamanho de indentacdo para cargas de
500 e 750 mN, mas para cargas mais altas tenderam a se aproximar de uma faixa de
valor constante com o aumento da carga de indentagdo. Para cargas de 3000 e 5000 mN,
0 modulo de elasticidade do Vidro 2 permaneceu numa faixa de 70 a 80 GPa, proximo
do valor encontrado na literatura de 73 GPa (Engineered Materials Handbook - Ceramic
and Glass, 1991). Ainda para o Vidro 2, os valores de dureza instrumentada obtidos
tendem a ficar constantes numa faixa de 6000 a 9000 MPa, enquanto na literatura
encontra-se valores para dureza para silica na ordem de 6200 MPa e para um vidro de
composicdo 12,5 Na20 - 17,5 CaO - 70 SiO2, o valor € de 5500 MPa (Engineered
Materials Handbook - Ceramic and Glass, 1991).

Os valores de tenacidade a fratura foram mais altos para todas amostras nos
carregamentos de 500 e 750 mN, indicando uma influéncia do efeito do tamanho de
indentacdo. Para cargas de indentacdo de 1000, 3000 e 5000 mN os valores aproximam-
se de uma faixa de 0,3 a 0,4 MPa, abaixo dos valores encontrados na literatura para
vidros a base de silicato, na ordem de 0,77 MPa m1/2 (Engineered Materials Handbook
- Ceramic and Glass, 1991), indicando que a técnica pode ser utilizada para comparar

valores de tenacidade a fratura entre diferentes materiais.
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