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Resumo: Este trabalho estuda as tensfes residuais macroscopicas em compositos de matriz ceramica
(CMC). As tensdes residuais macroscopicas sdo provenientes de uma alta velocidade de resfriamento
correspondente a um processo de témpera (quenching). O modelo desenvolvido incorpora propriedades
elasticas e viscoelasticas de materiais cerdmicos. O perfil de tensdes em uma secéo transversal do corpo
de prova pbde ser calculado durante toda a etapa de resfriamento. Uma densa matriz vitrea de feldspato
sédico foi desenvolvida para o estudo das tensdes residuais, suas propriedades térmicas e mecanicas
foram mensuradas. Por outro lado, particulas cristalinas de quartzo com diferentes tamanhos e fracfes
volumétricas foram adicionadas & matriz vitrea. Os resultados mostraram que a simulagdo numérica se
adequou aos resultados experimentais, medidos com o método de relaxacdo de deformagdes por corte
incremental. Os resultados da simulacdo numérica mostraram que somente houve geracdo de tensdes
residuais quando o material ceramico foi submetido a um resfriamento rdpido (témpera). Por outro lado,
estudou-se também o efeito da adicdo de particulas cristalinas de quartzo sobre as tensfes residuais.
Nesse sentido, os resultados mostraram que as particulas cristalinas de quartzo provocaram um estado de
tracdo na superficie do material durante a transi¢cdo alotrépica do quartzo (573°C). A magnitude dessa
tracdo chegou a um valor de ~25% da resisténcia mecanica do material. Com isso, o desenvolvimento
dessa ferramenta matemética possibilitou prever a tensdo residual na superficie do material ceramico
somente conhecendo suas propriedades termomecanicas; possibilitando assim, conhecer o incremento da
resisténcia mecéanica do material para cada velocidade de resfriamento utilizada.

Palavras-Chave: Tenséao residual macroscopica, material ceramico, simulacdo numérica, témpera.

1 INTRODUCAO

Entende-se por tensdes residuais, as tensdes existentes em um corpo sem que
sobre ele estejam agindo quaisquer forcas externas. As tensdes residuais podem ser
benéficas ou deletérias as estruturas e equipamentos, dependendo de sua magnitude,
sinal e distribuicdo (LU, 1996). As tensdes residuais se classificam de acordo com sua
amplitude de atuac&o: macroscopicas, quando se manifestam ao longo de varios graos do
material ou por toda sua espessura; microscopicas, quando se manifestam através de um
grao, ou parte dele, entre fases ou graos dispersos em uma matriz. Finalmente, existem
as tensdes que se manifestam em escala interatdmica (LU, 1996).

As tensdes residuais em materiais ceramicos podem ser geradas durante o
processo de sinterizagdo. A sinterizacdo de materiais ceramicos € um tratamento térmico
gue consiste em um aquecimento inicial, seguido de um tempo de permanéncia a maxima

temperatura e finalmente um resfriamento, o qual pode ser lento ou rapido. O resfriamento
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rapido é comumente chamado de témpera (quenching). Por um lado a témpera apresenta
a vantagem de acelerar significativamente o processo de producao; por outro lado, pode
melhorar a resisténcia mecénica devido a geracdo de uma tensdo de compressao
permanente aplicada a superficie do material. Essa tensdo permanente presente no
material € chamada de tensao residual.

O processo de témpera, frequentemente aplicado em vidros (NAVARRO, 2003;
MCMASTER, 2008), tem 0 objetivo de aumentar a resisténcia mecanica gerando tensdes
de compressao na superficie. Esse processo envolve um resfriamento rapido desde altas
temperaturas até a temperatura ambiente.

Trabalhos anteriores mostraram que em materiais ceramicos como
porcelanatos (DE NONI JR et al., 2007; DE NONI JR. et al.,, 2008) submetidos a
resfriamentos rapidos apresentam tensdes residuais macroscopicas na superficie. Este
comportamento foi evidenciado devido a um notavel aumento da forca de ruptura do
material. A geragdo de tensbes residuais macroscopicas também foi encontrada em
outros tipos de estruturas e materiais, como as porcelanas dentarias (ASAOKA et al.,
1992), compésitos laminados ceramicos (CHARTIER et al.,, 1995), termoplasticos
(CHAPMAN et al., 1990) e metais (HORN, 1953).

A otimizagdo das propriedades mecénicas de materiais ceramicos tem sido
objetivo de muitos trabalhos (WARSHAW et al., 1967; CARTY et al., 1998). Uma forma,
muito utilizada, de melhorar a resisténcia mecanica de materiais ceramicos é a geracao
de tensdes residuais de compressdo na sua superficie. O presente trabalho objetiva
estudar a geracdo de tensOes residuais em materiais ceramicos, compostos por uma
matriz vitrea e particulas cristalinas de quartzo. Para isso, foi desenvolvida uma
ferramenta matematica a qual possibilita a predicdo das tensdes residuais de acordo com
a taxa de resfriamento empregada e as propriedades termomecanicas do material.

O estudo das tensdes residuais macroscépicas visa uma melhor compreensao
da influéncia do tipo de resfriamento e do efeito das propriedades termomecéanicas do
material sobre as tensdes residuais. Por outro lado, com a adi¢do de quartzo, objetiva-se
estudar o efeito da transformacdo alotropica dessa fase cristalina sobre as tensdes
durante essa etapa do resfriamento. Os resultados de tensdes residuais encontrados com
a simulacéo numeérica foram comparados com 0s resultados experimentais obtidos com a
metodologia de relaxagéo de tensdes por corte incremental.

Ferramentas matematicas foram desenvolvidas em trabalhos anteriores para o

estudo das tensoOes residuais em materiais ceramicos como vidros (NARAYANASWAMY
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et al., 1969) e vidros metédlicos (AYDINER et al., 2005). No entanto, trabalhos tedricos
com uma comprovagao experimental relativo a um material heterogéneo formado por uma

matriz vitrea com particulas cristalinas dispersas n&o foram encontrados na bibliografia.

2 METODOLOGIA

2.1 Modelo matemaético

Para o estudo do comportamento termomecanico de materiais ceramicos
heterogéneos durante o processo de resfriamento apos sua sinterizagdo, utiliza-se um
modelo matematico composto por duas etapas: (i) problema térmico e (ii) problema

mecanico. A Figura 1 mostra as etapas do modelo para o calculo das tensdes residuais.

Figura 01: Etapas do modelo tedrico
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Fonte: CANTAVELLA et al., 2008

Para o célculo do perfil de temperatura na secao transversal do corpo ceramico
€ utilizada a equacdo de transferéncia de calor em estado ndo estacionério, eq. 1
(INCROPERA et al., 1990):

pCp%:kvawLGE

(1)
onde: T é a temperatura em um ponto do material em um dado instante (K); t o tempo (S);
p a densidade (kg/m3); C, o calor especifico (J/(kg'K)); k a condutividade térmica
(W/(m-K)) e Ge a geracao de calor (W/m3).
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Durante a segunda etapa € resolvido o problema mecanico, determinando o
deslocamento sofrido por cada ponto do material segundo suas propriedades mecanicas
(lei de comportamento), curva dilatométrica, equacdo de equilibrio e o perfil de
temperatura. Para isso, torna-se necessaria uma componente nao-elastica, por exemplo,

a viscoelasticidade linear. Esta relacéo é encontrada na eq. 2 e eq. 3. (QUIROGA, 1990)

ey = s

e,x_E X (2)
de,, 1

:—GX
dt  3n

3)
onde: €.« € a deformacédo elastica ao longo do eixo x; E € o modulo de elasticidade (Pa);
Oyx € a tensdo normal sobre um plano perpendicular ao eixo x (Pa); &,x a deformacédo

viscosa ao longo do eixo x e n € a viscosidade (Pa-s).

Para a determinagéo do perfil de tensdes residuais em materiais ceramicos
(nesse caso heterogéneos) € necessario conhecer algumas propriedades
termomecanicas, como: o coeficiente de expansao térmica (a), o modulo de elasticidade
com a temperatura (E), a viscosidade (n) e a difusividade térmica efetiva (Deff). A obtencéo

e/ou a medicdo dessas propriedades seguiu a descricdo em (DAL BO, 2012).

2.2 Materiais

Feldspato sodico (Mario Pilato - Espanha) foi utilizado para o desenvolvimento
de uma matriz vitrea, de vidro de albita, com baixa porosidade e pouca fase cristalina
residual ap6s sua sinterizacao.

Particulas cristalinas de quartzo (Sibelco) foram selecionadas para o estudo
da influéncia das suas propriedades sobre as tensfes residuais macroscopicas.
Utilizaram-se dois tipos de quartzos: SE-100 e SE-8 (Sibelco - de mesma composicao
guimica e diferentes tamanhos de particulas). O quartzo SE-100 apresenta um diametro
médio de particulas (Dso) de 13,4 £ 0,6 um e o quartzo SE-8 um Dso de 31 + 4 um. Duas
fracdes volumétricas de particulas cristalinas de quartzo foram usadas para o estudo da
sua influéncia sobre as tensdes residuais (18,5 e 37,6% vol.). A

Tabela 01 mostra os materiais utilizados juntamente com a respectiva

nomenclatura de cada corpo de prova.
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Tabela 01 — Fracdes volumétricas dos constituintes e a respectiva nomenclatura de cada
corpo de prova.

Feldspato Sédico Fase cristalina — Quartzo
Nomenclatura

(% vol.) SE-100 (% vol.) SE-8 (% vol.)
Matriz 100,0
M200Q; 81,5 18,5
M20Qyq 81,5 18,5
M40Q 62,4 37,6
M40Qq 62,4 37,6

2.3 Processamento e caracterizagéo

O tamanho inicial das particulas de feldspato sédico foi reduzido em moinho
planetario de alumina, utilizando agua e carga de bolas também de alumina. O tempo de
moagem foi de 30 min com uma velocidade de rotagédo de 260 rpm, resultando em um
diametro médio de particulas de aproximadamente 6 um. Entdo, o feldspato moido foi
seco e posteriormente granulado com 8% em massa de uma solugédo aquosa com 5% em
massa de PVA (&lcool polivinilico). O material resultante foi conformado por prensagem
usando uma prensa uniaxial com pressao de 35 MPa, resultando em corpos de prova com
dimensé&o de 67 x 16,5 x 5,5 mm.

Para a incorporacdo das particulas cristalinas a matriz, estas foram
homogeneizadas com o feldspato previamente moido durante 10 min, utilizando agua e
trés bolas grandes de alumina, implicando em uma carga néo enérgica de bolas. Apos a
homogeneizacdo o material foi seco, granulado e prensado da mesma forma citada
anteriormente.

A sinterizacdo dos materiais foi realizada em forno elétrico (Pirometrol R-series,
Espanha), com uma primeira taxa de aquecimento de 210°C/min entre a temperatura
ambiente e 500°C, seguido de uma segunda taxa de aquecimento de 25°C/min até
1200°C. A temperatura maxima de sinterizacéo foi ajustada coincidindo com a maxima
densificagcdo do material ceramico. Essa temperatura maxima foi mantida por 6 min,
seguida de trés tipos diferentes de resfriamentos, relacionados abaixo:

e Resfriamento lento (RL): Resfriamento dentro do forno, obtendo uma

velocidade baixa de resfriamento do material;

e Resfriamento misto (RM): Este resfriamento é dividido em duas etapas: (i)

Resfriamento lento desde a temperatura maxima (~1200°C) até 650°C, (ii)
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seguido de uma témpera até a temperatura ambiente, usando um fluxo de ar
comprimido a 1 bar de presséo;

e Resfriamento rapido (RR): Este resfriamento consiste da extracado do corpo

de prova do forno a maxima temperatura submetendo-o a uma témpera até
a temperatura ambiente, usando também um fluxo de ar comprimido a 1 bar
de pressao.

Os trés tipos de resfriamento objetivaram o estudo da mudanca da velocidade
de resfriamento, promovendo (ou néo) a geragéo de tenséo residual.

A temperatura na superficie dos corpos de prova do RL foi medida com dois
termopares tipo K, situados proximos a superficie dos corpos de prova durante esse
resfriamento. Para a medicdo da temperatura da superficie dos corpos de prova durante
esses resfriamentos foi acoplado, a esse equipamento, um pirbmetro Otico (Raytek,
modelo MI320LTS).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Comportamento das tensdes residuais na matriz

Figura 02 mostra comparativamente os resultados das tensbes residuais
medidas experimentalmente e obtidas pela simulacdo numérica. O perfil parabdlico
durante a secdo transversal do material estd de acordo com resultados obtidos em
trabalhos (NARAYANASWAMY et al., 1969; ASAOKA et al., 1992) anteriores. O perfil de
tensdo residual encontrado pela simulacdo numérica estd de acordo com os medidos

experimentalmente, para todos os tipos de resfriamentos utilizados.
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Figura 02 — Comparacéo entre os resultados experimentais e simulados para a matriz,
durante o RL, RM e RR.
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Quando existiu uma pequena diferenca de temperatura entre o centro e a
superficie do material (RL e RM), pouca tenséo residual foi gerada. Em contrapartida,
durante o resfriamento r4pido, onde ocorreu uma grande diferenca de temperatura entre o
centro e a superficie, existiu uma grande geracdo de tenséo residual ao longo da secéo
transversal do material.

Ambos os resultados, experimentais e tedricos, mostraram que a compressao
na superficie do material estd concentrada a 20% de sua espessura total, esta tenséo de
compressao auxilia no aumento da resisténcia mecéanica do material, como reportado em
trabalhos anteriores (DE NONI JR et al., 2007; DE NONI JR. et al., 2008). Portanto, a
matriz quando submetida ao resfriamento rapido, apresentou um incremento na
resisténcia mecanica de 19 MPa quando comparada ao mesmo material submetido ao

resfriamento lento ou ao resfriamento misto.

3.2 Comportamento das tensdes residuais com a adicdo de particulas de quartzo

A Figura 03 mostra, comparativamente, os resultados experimentais e tedricos
das tensdes residuais na superficie para a matriz juntamente com 0sS materiais com
quartzo. Os resultados tedricos estdo de acordo com o0s experimentais. A variacdo da
fracdo volumétrica das particulas cristalinas de quartzo diminuiu as tensfes residuais na
superficie do material, este comportamento pode ser explicado pela mudanca nas
propriedades termomecéanicas dos materiais com quartzo. Em contrapartida, a variacao
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do tamanho de particula do quartzo ndo afetou os resultados experimentais e teoricos da
tensé&o residual.

Figura 03 — Comparacao entre os resultados experimentais e simulados para a matriz e
0s materiais com quartzo durante o RL, RM e RR.
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No processamento de materiais ceramicos com a presenca de quartzo é
comum a ocorréncia de problemas que estdo relacionados com a transformacgao
alotropica dessa fase cristalina (ALBERO et al., 1991; ACIMAC, 2005).

Durante a transicdo do quartzo, quando o gradiente térmico entre o centro e a

superficie é alto, as particulas cristalinas de quartzo mais préximas a superficie do

material sofrem a transformacédo alotropica ﬂLOC)a antes que as particulas situadas
no centro do material, o qual ainda apresenta temperaturas acima de 573 °C. Devido a
esta transformacao alotropica superficial, ocorre consequentemente uma deformacao
vinculada a reducédo volumétrica abrupta do quartzo beta para o quartzo alfa (JAY, 1933).
Essa deformacdo conduz a uma retracdo na superficie do material, enquanto o centro
encontra-se em estado rigido, ndo possibiltando a relaxacdo de tensoes.
Consequentemente, para haver um equilibrio mecanico, a superficie fica submetida a um
estado de tracéo.

De acordo com os resultados do calculo térmico e mecénico foi possivel
guantificar a influéncia da transformacdo alotropica do quartzo sobre as tensdes na
superficie dos materiais. Esses resultados sdo mostrados na Figura 04, onde (a) mostra a
variagcdo de tensdo na superficie dos materiais durante a transformacgéo alotrépica do
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guartzo, submetidos ao resfriamento rapido. Nota-se que a variacao abrupta da tenséao na
superficie do material ocorreu em um faixa de temperatura muito perto de 573 °C,
atingindo seu valor maximo nessa temperatura. Dentro da faixa estudada, o tamanho de
particula do quartzo nao influenciou a variacdo de tensdo durante a transformacéao
alotrépica. Em contrapartida, ficou clara a relacéo entre a fracdo volumétrica de quartzo e
a variacao de tensao sofrida na superficie dos materiais. A Figura 04(b) mostra a relacéo
encontrada entre a fracdo volumétrica de quartzo e a variacdo de tensdo sofrida pela
superficie durante a transformacéo alotrépica. Portanto, quanto maior a fracdo volumétrica
de quartzo no material, maior foi a variacdo de tenséo sofrida pela superficie do material

durante a transformacéao alotrépica dessa fase cristalina.

Figura 04 — Variacao da tensao na superficie durante a transicao do quartzo (a) e a

relacdo entre a fracdo volumétrica de quartzo e a variacao de tensao (b).
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4 CONSIDERACOES FINAIS

No presente trabalho estudaram-se as tensdes residuais em materiais
compostos por fases cristalinas dispersas em uma fase vitrea homogénea. De acordo
com os resultados apresentados, foi possivel simular as tensdes residuais nos materiais
com a inclusdo de particulas cristalinas de quartzo. Portanto, o modelo matematico
desenvolvido possibilitou predizer o incremento de resisténcia mecéanica do material,
conhecendo somente suas propriedades termomecéanicas e a curva de resfriamento a
gual este foi submetido. Os resultados experimentais e tedricos mostraram que o0
resfriamento lento e o resfriamento misto ndo geraram tensdes residuais macroscopicas
na superficie dos materiais. A incorporacédo de quartzo a matriz vitrea reduziu fortemente
as tensbes residuais macroscopicas. Tanto o0s resultados experimentais quanto 0s
tedricos mostraram que a variacdo da fracdo volumétrica das particulas cristalinas de

guartzo diminuiu as tensdes residuais na superficie do material; em contrapartida, a
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variacdo do tamanho de particula do quartzo ndo afetou as tensbes residuais

macroscopicas.
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