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Resumo: Este trabalho estuda as tensões residuais macroscópicas em compósitos de matriz cerâmica. As tensões residuais macroscópicas são provenientes de uma alta velocidade de resfriamento correspondente a um processo de têmpera (quenching). Uma densa matriz vítrea de feldspato sódico foi desenvolvida para o estudo das tensões residuais. Por outro lado, partículas cristalinas de quartzo com diferentes tamanhos e frações volumétricas foram adicionadas à matriz vítrea. Os resultados mostraram que a simulação numérica se adequou aos resultados experimentais, medidos com o método de relaxação de deformações por corte incremental. As tensões residuais somente ocorreram quando o material cerâmico foi submetido ao resfriamento rápido. Por outro lado, estudou-se também o efeito da adição de partículas de quartzo sobre as tensões residuais. Nesse sentido, os resultados mostraram que tais partículas provocaram um estado de tração na superfície do material durante a transição alotrópica do quartzo (573ºC), a magnitude dessa tração pôde ser calculada.
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1 INTRODUÇÃO

Entende-se por tensões residuais, as tensões existentes em um corpo sem que sobre ele estejam agindo quaisquer forças externas. As tensões residuais se classificam de acordo com sua amplitude de atuação: macroscópicas, microscópicas e interatômica Lu, 1996()
.
As tensões residuais em materiais cerâmicos podem ser geradas durante o processo de sinterização. A sinterização de materiais cerâmicos é um tratamento térmico que consiste em um aquecimento inicial, seguido de um tempo de permanência a máxima temperatura e finalmente um resfriamento, o qual pode ser lento ou rápido. O resfriamento rápido é comumente chamado de têmpera (quenching).
O processo de têmpera, frequentemente aplicado em vidros Navarro, 2003()
, tem o objetivo de aumentar a resistência mecânica gerando tensões de compressão na superfície. Esse processo envolve um resfriamento rápido desde altas temperaturas até a temperatura ambiente.
Trabalhos anteriores mostraram que em materiais cerâmicos como porcelanatos De Noni Jr. et al., 2008()
 submetidos a resfriamentos rápidos apresentam tensões residuais macroscópicas na superfície. A geração de tensões residuais macroscópicas também foi encontrada em outros tipos de estruturas e materiais, como as porcelanas dentárias Asaoka et al., 1992()
 e metais Horn, 1953()
.
A otimização das propriedades mecânicas de materiais cerâmicos tem sido objetivo de muitos trabalhos 
 ADDIN EN.CITE 
(Warshaw et al., 1967;  Carty et al., 1998)
. Uma forma, muito utilizada, de melhorar a resistência mecânica de materiais cerâmicos é a geração de tensões residuais de compressão na sua superfície. O presente trabalho objetiva estudar a geração de tensões residuais em materiais cerâmicos, compostos por uma matriz vítrea e partículas cristalinas de quartzo. Para isso, foi desenvolvida uma ferramenta matemática a qual possibilita a predição das tensões residuais de acordo com a taxa de resfriamento empregada e as propriedades termomecânicas do material.

O estudo das tensões residuais macroscópicas visa uma melhor compreensão da influência do tipo de resfriamento e do efeito das propriedades termomecânicas do material sobre as tensões residuais. Por outro lado, com a adição de quartzo, objetiva-se estudar o efeito da transformação alotrópica dessa fase cristalina sobre as tensões durante essa etapa do resfriamento. Os resultados de tensões residuais encontrados com a simulação numérica foram comparados com os resultados experimentais obtidos com a metodologia de relaxação de tensões por corte incremental.
2 METODOLOGIA

2.1 Modelo matemático

Para o estudo do comportamento termomecânico de materiais cerâmicos heterogêneos durante o processo de resfriamento após sua sinterização, utiliza-se um modelo matemático composto por duas etapas: (i) problema térmico e (ii) problema mecânico. A Fig. 1 mostra as etapas do modelo para o cálculo das tensões residuais.
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Figura 1: Etapas do modelo teórico. Cantavella et al., 2008()

Para o cálculo do perfil de temperatura na seção transversa do corpo cerâmico é utilizada a equação de transferência de calor em estado não estacionário Incropera et al., 1990()
.

Durante a segunda etapa é resolvido o problema mecânico, determinando o deslocamento sofrido por cada ponto do material segundo suas propriedades mecânicas (lei de comportamento), curva dilatométrica, equação de equilíbrio e o perfil de temperatura. Para isso, torna-se necessária uma componente não-elástica, por exemplo, a viscoelasticidade linear Quiroga, 1990()
.
Para a determinação do perfil de tensões residuais em materiais cerâmicos (nesse caso heterogêneos) é necessário conhecer algumas propriedades termomecânicas, como: o coeficiente de expansão térmica (α), o módulo de elasticidade com a temperatura (E), a viscosidade (η) e a difusividade térmica efetiva (Deff). A obtenção e/ou a medição dessas propriedades está detalhada em Dal Bó, 2012()
.
2.2 Materiais

Feldspato sódico (Mario Pilato - Espanha) foi utilizado para o desenvolvimento de uma matriz vítrea, de vidro de albita, com pouca fase cristalina residual. 

Partículas cristalinas de quartzo (Sibelco) foram selecionadas. Utilizaram-se os quartzos: SE-100 e SE-8 (Sibelco). O quartzo SE-100 apresenta um diâmetro médio de partículas (D50) de 13,4 ± 0,6 m e o quartzo SE-8 um D50 de 31 ± 4 m. Duas frações volumétricas de partículas cristalinas de quartzo foram usadas para o estudo da sua influência sobre as tensões residuais (18,5 e 37,6% vol.). A Tab. 1 mostra os materiais utilizados juntamente com a respectiva nomenclatura.

Tabela 2 – Frações volumétricas dos constituintes e a respectiva nomenclatura de cada corpo de prova.

	Nomenclatura
	Feldspato Sódico 

(% vol.)
	Fase cristalina – Quartzo

	
	
	SE-100 (% vol.)
	SE-8 (% vol.)

	Matriz
	100,0
	

	M20Qf
	81,5
	18,5
	

	M20Qg
	81,5
	
	18,5

	M40Qf
	62,4
	37,6
	

	M40Qg
	62,4
	
	37,6


2.3 Processamento e caracterização
O tamanho inicial das partículas de feldspato sódico foi reduzido em moinho planetário de alumina, utilizando água e carga de bolas também de alumina. O tempo de moagem foi de 30 min com 260 rpm, resultando em um diâmetro médio de partículas de aproximadamente 6 m. Então, o feldspato moído foi seco e granulado com 8% em massa de uma solução aquosa com 5% em massa de PVA (álcool polivinílico). O material foi conformado por prensagem usando uma prensa uniaxial com pressão de 35 MPa, resultando em corpos de prova com 67 x 16,5 x 5,5 mm.
Para a incorporação das partículas cristalinas à matriz, estas foram homogeneizadas com o feldspato previamente moído durante 10 min.
Um forno elétrico (Pirometrol R-series) foi usado na sinterização, uma taxa de aquecimento de 210oC/min entre a temperatura ambiente e 500oC, seguido de uma segunda taxa de aquecimento de 25oC/min até 1200oC. A temperatura máxima de sinterização foi ajustada com a máxima densificação do material cerâmico. Essa temperatura máxima foi mantida por 6 min, seguida de três tipos diferentes de resfriamentos, relacionados abaixo:

· Resfriamento lento (RL): Resfriamento dentro do forno;

· Resfriamento misto (RM): Este resfriamento é dividido em duas etapas: (i) Resfriamento lento desde (~1200oC) até 650oC, (ii) seguido de uma têmpera até a temperatura ambiente, com um fluxo de ar a 1 bar de pressão;

· Resfriamento rápido (RR): O corpo de prova foi submetido a uma têmpera até a temperatura ambiente, usando também um fluxo de ar a 1 bar de pressão.

A temperatura na superfície dos corpos de prova do RL foi medida com dois termopares tipo K. Para a medição da temperatura da superfície dos corpos de prova durante o RR e o RM foi acoplado um pirômetro ótico (Raytek, MI320LTS).
3 RESULTADOS E DISCUSSÃO

3.1 Comportamento das tensões residuais na matriz 

A Fig. 2 mostra comparativamente os resultados experimentais e teóricos das tensões residuais. O perfil parabólico na seção transversal do material está de acordo com resultados obtidos em trabalhos anteriores Narayanaswamy et al., 1969()
. O perfil de tensão residual teórico está de acordo com os medidos experimentalmente, para todos os tipos de resfriamentos utilizados.
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Figura 2 – Comparação entre os resultados experimentais e simulados para a matriz, durante o RL, RM e RR.

Quando existiu uma pequena diferença de temperatura entre o centro e a superfície do material (RL e RM), pouca tensão residual foi gerada. Em contrapartida, durante o RR, onde ocorreu uma grande diferença de temperatura entre o centro e a superfície, existiu uma grande geração de tensão residual.
Os resultados experimentais e teóricos mostraram que a compressão na superfície do material está concentrada a 20% de sua espessura total, esta tensão de compressão auxilia no aumento da resistência mecânica do material, como reportado em trabalhos anteriores De Noni Jr. et al., 2008()
. Portanto, a matriz quando submetida ao RR, houve um incremento na resistência mecânica de 19 MPa quando comparada ao mesmo material submetido ao RL ou ao RM.
3.2 Comportamento das tensões residuais com a adição de partículas de quartzo 

A Fig. 3 mostra, comparativamente, os resultados experimentais e teóricos das tensões residuais na superfície para a matriz e os materiais com quartzo. A variação da fração volumétrica do quartzo diminuiu as tensões residuais na superfície do material, este comportamento pode ser explicado pela mudança nas propriedades termomecânicas dos materiais com quartzo. Em contrapartida, a variação do tamanho de partícula do quartzo não afetou os resultados experimentais e teóricos da tensão residual.
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Figura 3 – Comparação entre os resultados experimentais e simulados para a matriz e os materiais com quartzo durante o RL, RM e RR.
No processamento de materiais cerâmicos com a presença de quartzo é comum a ocorrência de problemas que estão relacionados com a transformação alotrópica dessa fase cristalina Albero et al., 1991(;  Acimac, 2005)
.
Durante a transição do quartzo, as partículas de quartzo mais próximas a superfície do material sofrem a transformação alotrópica 
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 antes que as partículas situadas no centro do material. Devido a esta transformação alotrópica superficial, ocorre uma deformação vinculada à redução volumétrica abrupta do quartzo Jay, 1933()
. Essa deformação conduz a uma retração na superfície do material, como o centro encontra-se em estado rígido, consequentemente a superfície fica submetida a um estado de tração.
De acordo com os resultados do cálculo térmico e mecânico foi possível quantificar a influência da transformação alotrópica do quartzo sobre as tensões na superfície dos materiais. Esses resultados são mostrados na Fig. 4, onde (a) mostra a variação de tensão na superfície durante a transformação do quartzo, submetidos ao RR. Nota-se que a variação abrupta da tensão na superfície ocorreu a uma temperatura perto de 573 oC, atingindo seu valor máximo nessa temperatura. O tamanho de partícula do quartzo não influenciou a variação de tensão. Em contrapartida, ficou clara a relação entre a o percentual de quartzo e a variação de tensão na superfície dos materiais. Essa relação é mostrada na Fig. 4(b). Portanto, quanto maior a fração volumétrica de quartzo no material, maior foi a variação de tensão sofrida pela superfície do material durante a transformação alotrópica dessa fase cristalina.
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Figura 4 – Variação da tensão na superfície durante a transição do quartzo (a) e a relação entre a fração volumétrica de quartzo e a variação de tensão (b).
4 CONSIDERAÇÕES FINAIS
No presente trabalho estudaram-se as tensões residuais em materiais compostos por fases cristalinas dispersas em uma fase vítrea homogênea. De acordo com os resultados apresentados, foi possível simular as tensões residuais nos materiais com a inclusão de partículas cristalinas de quartzo. Portanto, o modelo matemático desenvolvido possibilitou predizer o incremento de resistência mecânica do material, conhecendo somente suas propriedades termomecânicas e a curva de resfriamento a qual este foi submetido. A incorporação de quartzo à matriz vítrea reduziu fortemente as tensões residuais macroscópicas. Tanto os resultados experimentais quanto os teóricos mostraram que a variação da fração volumétrica das partículas cristalinas de quartzo diminuiu as tensões residuais na superfície do material; em contrapartida, a variação do tamanho de partícula do quartzo não afetou as tensões residuais macroscópicas.
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QUENCHING PROCESS SIMULATION IN CERAMIC COMPOSITES FORMED BY QUARTZ PARTICLES DISPERSED IN A GLASSY PHASE

Abstract: This work studies the macroscopic residual stresses in composites with ceramic glassy matrix. Macroscopic residual stresses are due to a high cooling rate relative a quenching process. A dense glassy matrix was developed to study the residual stresses. On the other hand, quartz particles with different size and volumetric fraction were added in glassy matrix. The results showed that the mathematical simulation presented suitable results to experimental result, measured by strain relaxation slotting method (SRSM). The residual stresses only occurred when the ceramic material was submitted at quenching. On the other hand, it was studied the effect of quartz addition on residual stresses. The results showed that these particles caused a traction state on surface during the allotropic transition of quartz (573ºC), magnitude of this tensile state can be calculate.
Key-words: Macroscopic residual stresses, ceramic materials, numerical simulation, quenching.
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