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RESUMO

Este trabalho tem como objetivo estudar a geracdo das tensdes
residuais macroscdpicas e sua influéncia sobre a resisténcia mecanica e
o comportamento a fratura de revestimentos ceramicos tipo porcelanato.
Para os porcelanatos laboratoriais, foi empregada uma composicdo de
52,8% feldspato, 31% de caulim e 16,2% de quartzo (% madssico). As
tensdes residuais foram medida pelo método Strain Relaxation Slotting
Method (SRSM). O presente trabalho foi dividido em trés partes. Na
primeira parte, o desenvolvimento de tensdes residuais em diferentes
velocidades de resfriamentos foi estudado para porcelanatos
laboratoriais. Mostrou-se que a velocidade de resfriamento, em altas
temperaturas, influencia fortemente as tensdes residuais geradas na
superficie. As maiores tensdes residuais de compressdo foram
encontradas para os resfriamentos rapidos realizados a Ty,;x de 800°C.
Temperaturas inferiores, como a de transformacdo alotropica do
quartzo, ndo  apresentaram  influéncias  significativas  no
desenvolvimento das tensdes residuais. Na segunda parte, estudou-se a
influéncia das propriedades do material na geragdo de tensdes residuais
em porcelanatos laboratoriais. Dentre as propriedades estudadas, o
tamanho de particula do quartzo e a espessura do corpo de prova foram
as que apresentaram maior influéncia sobre o incremento nas tensdes
residuais e na resisténcia mecanica a flexao. Para a variagdo do tamanho
de particula do quartzo, foi encontrado que as particulas menores
desenvolvem maior compressdo na superficie do material
incrementando a resisténcia mecanica. Para a variacdo da espessura do
material, corpos de prova com maiores espessuras, na etapa do
resfriamento, apresentam maior gradiente térmico entre a superficie e o
centro da pega, comprimindo a superficie e aumentando a resisténcia
mecanica. Com as demais propriedades, porosidade e tamanho do poro,
coeficiente de expansdo térmica e fase vitrea, constatou-se que o
aumento da tensdo de compressdo na superficie do material nem sempre
¢ convertido em aumento na resisténcia mecanica. Na terceira parte, foi
realizado um estudo sobre a influéncia das tensdes residuais
macroscopicas no comportamento a fratura de porcelanatos industriais.
As pecas, provenientes de diferentes empresas, foram submetidas a
ensaios de flexdo e seu comportamento a fratura foi analisado. Os
resultados mostraram que pecas que apresentaram perfis de tensdes ndo
parabdlicos e assimétricos desenvolveram comportamento inadequado a
fratura. Para essas pecas, o ajuste das deformagdes experimentais, no
ensaio de medidas de tensdes residuais, exige a utilizagdo de polindmios



de Legendre maior que grau 2. Ainda nesse capitulo, verificou-se que as
pecas tensionadas com resfriamento rapido apresentaram fratura ndo
retilinea, enquanto que as pecas provenientes de resfriamento lento (ndo
tensionadas) mostraram fratura linear.

Palavras-Chave: Tensdes residuais, porcelanato, fratura, resisténcia
mecanica.



ABSTRACT

This work aims to study the generation of macroscopic residual
stresses and their influence on mechanical strength and cutting behavior
in Porcelain stoneware tiles. For laboratory porcelain a composition of
52.8% feldspar, 31% kaolin and 16.2% quartz was used (by mass). The
residual stress was measured by SRSM method. This study was divided
into three parts. In the first part, the development of residual stresses at
different cooling rates was studied for laboratory porcelain. It was
shown that the cooling rate at high temperature strongly influences the
residual stresses generated on the surface. The highest residual
compressive stresses were found for rapid cooling performed around
Tmax 800°C. Lower temperatures, such as the allotropic transformation
of quartz, had no significant influence on the development of residual
stresses. In the second part, the influence of the material properties on
the generation of residual stresses in laboratory porcelain was studied.
Among the properties analyzed, the particle size of quartz and the
thickness of the specimen showed the greatest influence on the increase
in residual stresses and mechanical strength. For the variation of the
particle size of quartz, it was found that the smaller particles develop
higher compression on the material surface increasing the mechanical
strength. Regarding thickness variation of the material, samples with
larger thickness in the cooling step have a higher thermal gradient
between the surface and the center of the piece, compressing the surface
and increasing the mechanical strength. For other properties, porosity
and pore size, coefficient of thermal expansion and glass phase, it was
found that increased compressive stress on the surface of the material is
not always converted into increased mechanical strength. The third part
was a study about the influence of macroscopic residual stresses on the
fracture behavior of industrial porcelain. Pieces from different industries
were submitted to a bending test and the fracture behavior was
analyzed. The results showed that pieces with a non-parabolic and
asymmetrical stress developed an inadequate fracture behavior. For
those pieces, the fit of the experimental deformation, in the residual
stress measures, require the use of Legendre polynomials of degree
greater than 2. Still in this chapter, it was found that the stressed pieces
with rapid cooling showed no rectilinear fracture whereas the (non-
stressed) pieces from slow cooling showed a linear fracture.

Keywords: Residual stress, porcelain stoneware tile, fracture,

mechanical strength.
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LISTA DE ABREVIATURAS E SIMBOLOS

A = Albita;

AA = Absorcao de agua (%)

a; =Profundidade do entalhe durante o ensaio de medida das
tensoes residuais;

CL = Contracao linear (%)
Dap = Densidade aparente (g/cm3)

D5y = Tamanho de particula mediano de uma distribuicdo de
tamanho de particulas (um);

Dyy = Tamanho de particula que corta a distribuicdo de tamanhos
em 99% abaixo do referido valor;

DTP = Distribuicdo de tamanho do poro (um);
E = Moédulo de elasticidade longitudinal (GPa);
€,= Deformagdo livre do corpo de prova;

Fm = For¢a maxima (N);

M= Coeficiente de Legendre;

m = Modulo de Weibull;

M = Mulita;

n, = Numero de polindmios de Legendre;

P = Porosidade;

Px= Combinagdo linear de polindmios de Legendre;
PPC= Perda por calcinacao (%)

Q = Quartzo;

Ra = Parametro de rugosidade superficial (um);
R/CP = Resfriamento com patamar de quartzo;
R-DF = Resfriamento dentro do forno;

R-L = Resfriamento lento (10°C/min);

R/SP = Resfriamento sem patamar de quartzo;

R-STD = Resfriamento padrao;

R-venturi = Resfriamento dentro do forno com tubo de venturi para
auxiliar a extragdo do ar quente;
S = Distancia entre apoios (mm);



SRSM = Strain relaxation Slotting Method
Tmax = Temperatura méxima (°C);

u = Largura do corpo de prova (mm);

VA = Vidro de Albita;

VC = Vidro de Caulinita;

w = Espessura do corpo de prova (mm);

z = Coordenada na dire¢@o da espessura;

o = Coeficiente de expansdo térmica linear (°C'l);

€gi = Deformagdo da zona posicionada na superficie oposta ao
entalhe (um/m);

v = Velocidade de resfriamento (°C/s);

Gz = Perfil de tensdo residual macroscopica ao longo da espessura
da peca (MPa);

or= Resisténcia mecanica a flexdao do material com tensao residual
macroscopica (MPa);

o, = Resisténcia mecanica do material sem tensao residual (MPa);

ostc = Tensdo residual macroscopica na superficie (MPa);

& = Diametro das bolas de alumina (mm).
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1. INTRODUCAO

O porcelanato ¢ um revestimento cerdmico, em geral esmaltado,
denso, obtido por sinterizagdo convencional e tendo porosidade aberta,
expressa como absor¢ao de dgua, geralmente inferior a 0,3%.

E um produto de qualidade superior com relagio aos tradicionais
revestimentos gresificados, em consequéncia da utilizagcdo de matérias-
primas cuidadosamente selecionadas e diferentes condigoes de ajuste
dos parametros de processamento. Em virtude das excelentes
propriedades tecnologicas dos revestimentos ceramicos, a producdo
industrial desses materiais vem aumentando nos ultimos anos.

O setor brasileiro de revestimentos ceramicos estd constituido
por 93 empresas, com maior concentracdo nas regioes Sudeste e Sul, e
em expansao no Nordeste do pais. A producdo brasileira em 2014 foi de
aproximadamente 900 milhdes de m’ ocupando o segundo lugar no
ranking internacional (ANFACER, 2016)

Tecnicamente, o porcelanato ¢ caracterizado por apresentar (apos
a queima) uma matriz vitrea abundante, entre 50 e 65%, e por ser
formado por matérias primas triaxiais (materiais plasticos, fundentes e
inertes). Assim, na produgdo de porcelanatos, as matérias-primas
correspondem a argilominerais (plasticos), feldspatos (fundentes) e
quartzo (inerte) (DE NONI JR et al., 2010b; SANCHEZ et al., 2010).

O processamento industrial de porcelanato contempla
fundamentalmente trés etapas: (i) preparagdo do po, a partir da
homogeneizacdo das matérias-primas por via umida, com posterior
secagem por atomizacdo da suspensdo resultante, (ii) conformagao, por
compactacdo a partir do p6 atomizado, com contetdo de umidade entre
5 e 7% e pressdo de compactagdo entre 35 e 50 MPa; (iii) queima, em
ciclo rapido entre 40-60 min e temperatura maxima entre 1180 e 1220
°C (OLIVEIRA; HOTZA, 2011).

A etapa de sinterizagdo consiste num tratamento térmico com um
aquecimento inicial, seguido de um tempo de permanéncia a maxima
temperatura e finalmente um resfriamento. O resfriamento rapido,
comumente chamado de témpera (quenching), acelera
significativamente o processo de producao e nesta etapa sdo geradas as
tensoes residuais.

Pesquisas anteriores mostraram que o porcelanato € susceptivel
ao desenvolvimento de tensdes residuais macroscopicas de compressao
na superficie quando submetido ao resfriamento rapido, de modo
similar a témpera de vidros. No entanto, o tamanho dos defeitos naturais
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também tende a aumentar significativamente a medida que a velocidade
de resfriamento aumenta, principalmente por causa da presenca de
particulas cristalinas de quartzo (BANNIER et al., 2013; BRAGANCA;
BERGMANN; HUBNER, 2006; CANTAVELLA, VICENTE et al.,
2006; DE NONI JR et al., 2008a; MARSHALL; EVANS, 1988).

De Noni et al. (DE NONI JR et al., 2008b;2011) mostraram que
em algumas condigdes de microestrutura e resfriamento, nem toda
tensdo residual de compressdo converte-se em incremento na resisténcia
mecanica, devido ao aumento de degradagdes na microestrutura do
material.

A tensdo residual na superficie do material pode assumir tanto
valores positivos (tracdo) quanto negativos (compressdao). Tensdes de
tragdo na superficie deterioram o material, reduzindo sua resisténcia
mecanica; enquanto que tensdes de compressdo na superficie reforgam o
material. Cantavella et al., ao avaliar o efeito das tensGes residuais na
curvatura de porcelanatos, presume que, dependendo da magnitude e do
perfil, essas tensdes residuais podem ocasionar alguns problemas:
(CANTAVELLA, V et al., 2008):

¢ O alivio das tensdes conduz a variagdes na curvatura depois

da queima;

* Durante os processos de corte na instalacdo do material, as

pecas podem fraturar ou cortar por trajetorias indesejadas;

* No processo de retificacdo ocorre a eliminacdo de areas

tensionadas, podendo acarretar uma mudanga na curvatura

Para porcelanas triaxiais tradicionais, existem basicamente trés
teorias aceitas sobre os mecanismos de refor¢o que poderiam ser
aplicadas para o porcelanato (CARTY; SENAPATI, 1998;
CAVALCANTE et al., 2004):

* O refor¢o da matriz devido a diferenga entre o coeficiente de
expansdo térmica da matriz com respeito ao das particulas
cristalinas dispersas;

* A interconexao de cristais aciculares de mulita;

* A dispersdo de fases cristalinas que limitam o tamanho do
defeito natural de Griffith.

No entanto, esses mecanismos atuam de modo simultaneo,
dificultando a identificacdo de qual deles representa a contribuicao mais
significativa.
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Na literatura, sdo encontrados diversos estudos sobre tensoes
residuais. Alguns mostram o desenvolvimento de ferramentas
matematicas no estudo das tensdes residuais em materiais ceramicos
(DAL BO, 2012; NARAYANASWAMY; GARDON, 1969), outros a
influéncia das tensdes na escolha de ferramentas de cortes de diversos
materiais (BLACK; CHUA, 1997; HO et al., 2007; YAN et al., 2013;
YILBAS; AKHTAR; KARATAS, 2014) e ainda sobre o tipo do método
escolhido para as medi¢des (GERMAUD et al., 1994; SCHAIJER,
2010).

O presente trabalho mostra o estudo da influéncia da etapa do
resfriamento e das propriedades do porcelanato no desenvolvimento de
tensdes residuais macroscopicas € o comportamento a fratura de
porcelanatos quando submetido a ensaio de flexdo.

Primeiramente, foi estudada a influéncia da velocidade do
resfriamento na geragdo das tensdes residuais macroscopicas e o
intervalo de temperatura na qual essas tensdes sdo geradas. Neste
capitulo espera-se:

* Verificar a influéncia da velocidade de resfriamento no

desenvolvimento das tensdes residuais macroscopicas;

* Analisar se diferentes velocidades de resfriamento no
intervalo de temperatura da transformacgdo alotropica do
quartzo afetam as tensdes residuais macroscopicas na
superficie do material;

* Estudar o intervalo de temperatura de desenvolvimento das
tensoes residuais.

A segunda parte deste trabalho discute como algumas
propriedades do material podem influenciar as tensdes residuais
macroscopicas e a resisténcia mecanica a flexdo de porcelanatos
laboratoriais. Com isso, objetiva-se responder algumas perguntas:

* A variacdo do tamanho de particula do quartzo altera as
tensoes residuais macroscopicas de porcelanatos submetidos
ao resfriamento rapido?

*  As tensdes residuais sdo afetadas com a introducdo de poros
nos corpos de provas?

* A variagdo na espessura do corpo de prova influencia as
tensdes residuais macroscopicas e a resisténcia mecanica?

* A resisténcia mecanica e as tensdes residuais macroscopicas
sao afetadas com alteragdo da fase cristalina e o coeficiente
de expansdo térmica?
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A terceira parte objetiva estudar o comportamento a fratura de
diferentes porcelanatos industriais quando submetidos a ensaio de
flexdo e também analisar se as tensdes residuais macroscopicas afetam
esse comportamento a fratura. Espera-se que este capitulo possa
contribuir para melhorar um entendimento do comportamento de
porcelanatos quando submetidos ao processo de corte e ainda verificar a
influéncia das tensdes residuais macroscopicas sobre este
comportamento.

Na ultima parte do trabalho foi analisado se as variacdes
realizadas na primeira e segunda parte deste estudo provocam variagdes
no perfil das tensdes residuais e nos ajustes experimentais utilizados
pelo método SRSM. Com isso realiza-se uma analise para verificar se o
método empregado para as medicdes das tensdes residuais
macroscopicas € considerado adequado para o estudo.

Em cada capitulo ¢ apresentada uma introducdo sobre os
conceitos basicos sobre o tema exposto, bem como os materiais
utilizados para cada estudo.

Para essa pesquisa, procurou-se reproduzir condigdes industriais;
no entanto, algumas variagdes se fizeram necessarias:

* As composi¢des foram preparadas com matérias-primas que
correspondem as principais fases mineralogicas tipicamente
empregadas na fabricagdo de porcelanato. No entanto, essas
ndo sdo as unicas. Buscou-se reproduzir um porcelanato com
o minimo de fases mineraldgicas (caulinita, albita e quartzo)
com o objetivo de obter maior controle sobre algumas
propriedades das misturas, como composi¢do quimica da
matriz vitrea e coeficiente de expansao térmica, assim como
também adotado em trabalho anterior (DE NONI JR, 2007).

* O processo de secagem e granulacdo foi reproduzido em
escala laboratorial, ndo sendo capaz de reproduzir com
fidelidade as caracteristicas de um po6 atomizado industrial,
principalmente a dureza e a distribui¢do de tamanho dos
granulos.

e Efeitos de relevo executados na parte inferior de pecas
industriais, conhecidos como “muratura”, podem afetar as
propriedades mecanicas de uma placa cerdmica; no entanto,
essa caracteristica nao foi reproduzida em laboratoério.

* Durante a queima, os corpos de prova foram apoiados em
suporte refratario de cordierita e permaneceram estaticos em



31

relacdo ao apoio, diferentemente das pecas industriais que se
movimentam no interior do forno sobre rolos refratarios de
alta alumina.

1.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo geral deste trabalho ¢ o estudo do desenvolvimento
das tensoes residuais macroscopicas e sua influéncia sobre a resisténcia
mecanica e o comportamento a fratura de revestimentos cerdmicos tipo
porcelanato.

1.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS
Sao objetivos especificos desta pesquisa:

* Estudar a influéncia da velocidade do resfriamento no
desenvolvimento das tensdes residuais macroscopicas.

* Estudar o efeito das tensdes residuais macroscopicas sobre a
resisténcia mecanica de porcelanatos.

e Avaliar a efeito das propriedades dos corpos de prova na
tensdo residual na superficie.

*  Analisar a influéncia da tensdo residual no comportamento a
fratura de porcelanatos.

e Estudar o desenvolvimento do perfil de tensdes residuais
macroscopicas.
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2. MATERIAIS E METODOS GENERICOS
2.1 MATERIAIS

Para os porcelanatos laboratoriais, utilizaram-se corpos de prova
que apresentam composi¢do de 52,8% feldspato, 31% de caulim e
16,2% de quartzo (% massico). Foram utilizados feldspato sodico
(Kaltun) como fonte de albita, caulim Super Standard Porcelain
(Imerys) como fonte de caulinita, e quartzo (Sibelco) como fonte de
silica. Na Tabela 1, estdo as composi¢cdes quimicas e mineraldgicas das
matérias-primas utilizadas nas composigoes.

Tabela 1 — Composi¢do quimica e mineraldgica das matérias-primas (% massa).

Caulim Quartzo Feldspato
SiO, 47,0 98,9 68,0
Al,O4 38,0 0,51 19,2
Na,O 0,15 0,01 10,9
K>,O 0,80 0,06 0,23
CaO 0,10 0,03 1,10
Outros 0,64 0,11 0,34
Perda ao Fogo 13,0 0,27 0,14
Caulinita 93 1 0
Albita 1 0 91
Quartzo 1 98 6
Outros 5 1 3

Para o estudo da influéncia do tamanho de particula do quartzo,
foram empregados 4 tamanhos de particulas: SE-500, SE-100, SE-12 e
SE-8, conforme a Tabela 2 e Figura 1.

Tabela 2 — Tamanhos médios dos quartzos utilizados.

Quartzo Composigao Dso (um)
SE500 CQ-1 3,3
SE100 CQ-2 13

SE12 CQ-3 21

SE8 CQ-4 28
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Figura 1 — Distribui¢do do tamanho de particula dos quartzos utilizados.
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Para a analise das demais propriedades (espessura, porosidade e
no tamanho do poro, fase cristalina e coeficiente de expansao térmica),
utilizou-se a composicdo CQ-2 como padrio. A introducdo de
porosidade foi realizada com o uso de coque de petréleo. A variacdo da
fase cristalina foi feita com a substituicdo de quartzo por cordierita. Para
a variacdo do coeficiente de dilatacdo, realizou-se uma substituicao
parcial do feldspato de sodio por feldspato de potassio e por carbonato
de potassio (K,CO3). Os valores de absorcdo de agua dos corpos de
provas com adi¢do de coque permaneceram entre 0,2 — 1,7%. Para as
demais composigdes a absorcdo de agua foi < 0,2%.

Ao longo do estudo, todos os corpos de prova seguiram o mesmo
procedimento de preparacao:

* Moagem: o caulim e o feldspato foram moidos via umida até

residuo de 3-4% (malha 230 mesh), com bolas de alumina
(286g bolas @ ~ 14-20 mm + 191 g bolas @ = 4-7 mm), carga
de sélidos de 400 g e conteudo de solidos de 50%. A
homogeneizacdo do quartzo, e quando necessario, do coque, da
cordierita e do K,COj; foi realizada em agitador mecénico de
haste por 10 min para ndo alterar o tamanho de particula destes.
A barbotina seca foi desaglomerada em agitador mecanico,
passada em peneira com abertura de 1,18 mm e depois moida a
seco por 10 min (180 g de bolas @ = 14-20 mm) com carga de
solidos de 400 g. Para homogeneizagdao do coque, foi utilizado
espumante para auxiliar na dispersao.
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* Prensagem: os corpos-de-prova foram prensados em prensa
uniaxial (CASMON®), com tamanho de 70x20x6 mm, 5,5% de
umidade e 45 MPa de pressdo, com excecdo da composi¢do
com cordierita, que foi prensada a 52 MPa.

* Queima: foi realizada em forno elétrico (Pirometrol R-Series,
Espanha), com taxa de aquecimento de 70°C/min entre a
temperatura ambiente e 500°C, seguido de uma segunda taxa de
aquecimento de 25°C/min até temperatura maxima, e mantido
por 6 min nesse patamar. A temperatura maxima de
sinterizacdo foi ajustada para cada composi¢do estudada, de
acordo com a maxima densificacdo, variando de 1213 a
1242°C. A descrigao dos resfriamentos utilizados encontra-se
nos capitulos seguintes.

Os valores de absor¢@o de agua, temperatura de queima, retragao
linear, densidade aparente das composicdes utilizadas se encontram no
Apéndice A. Para a avaliacdo do comportamento a fratura, Capitulo 5,
utilizaram-se porcelanatos industriais provenientes de diferentes
empresas.

22 TECNICAS EXPERIMENTAIS
2.2.1 Equipamentos e analises

A determinagdo do tamanho de particulas do quartzo foi
realizada em equipamento de difracdo a laser (Mastersizer 2000,
Malvern), com faixa de medi¢do entre 0,02 a 2000 pum.

Para a determinagdo das fases cristalinas, foi utilizado um
difratometro (D8 Advance, Bruker Theta-Theta). Os pardmetros de
medida dependeram de cada amostra: a voltagem foi de 30 kV, a
intensidade de 40 mA, a constante de tempo entre 0,5 e 1,2 s, o tamanho
do passo variou entre 0,015 ¢ 0,02° ¢ o angulo desde 20 = 5° até 20=
90°, com radiag¢io KaCu.

Para a analise da microestrutura dos corpos de prova foi utilizado
um microscopio eletronico de varredura (FEI Quanta 200 FEG-ESEM).
Para a analise quimica das amostras, foi empregada uma microssonda
acoplada (EDAX Genesis 7000 SUTW EDX).

Para a medi¢do do coeficiente de expansao térmica, foi utilizado
um dilatometro de contato (Adamel-Lhomargy, modelo DI-24) com
ciclo de aquecimento de 5°C/min até 800°C.
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Os ensaios de resisténcia mecanica foram realizados com flexdo
por trés pontos de apoio, utilizando uma maquina de ensaios mecénicos
Hoytom, com velocidade de aplicacdo de 5 mm/min e distdncia entre
apoios de 6,22 cm. Para cada composi¢cdo foram ensaiados 12 corpos de
provas.

A medicao do modulo elastico dos corpos de provas foi realizado
por método ndo destrutivo (Grindosonic).

2.2.2 Medidas de tensao residual

As tensdes térmicas no interior dos corpos de prova foram
determinadas usando o método o “relaxacdo de deformagdes por corte
incremental” (Strain Relaxation Slotting Method: SRSM) (DAL BO et
al., 2012; DE NONI JR et al., 2008b; LU, 1996, SCHAJER, 2010).

Esta técnica destrutiva consiste na adesdo de um extensometro no
corpo de prova com posteriores cortes incrementais de tamanho
conhecido (¢;), medindo a deformacdo do extensometro posicionado ao
lado oposto ao entalhe (&,4). A deformacdo livre (g/) do corpo de prova
medida pelo extensometro pode-se decompor em uma combinacdo
linear de Polinomios de Legendre (Py), segundo a Equagao 1.

np-1

&= ) PO &)
k=0

onde np ¢ 0 nimero de polindmios de Legendre usado na expressao; A
sdo coeficientes de Legendre (desconhecidos); { ¢ a coordenada na
dire¢do da espessura ({ =-1) para superficie inferior e ({ =+1) para
superficie superior.

As constantes Ay se calculam a partir dos valores de a; € € a
partir de “fungdes de calibracdo”, determinadas por calculos de
elementos finitos de acordo com a geometria do corpo de prova e a
posicdo relativa do entalhe/extensdmetro. Assim, a partir de Ax pode-se
calcular o perfil de tensdes residuais macroscopicas em uma secdo
transversal do material or(, estabelecendo uma relagdo simples entre a
deformagdo ¢ o modulo de elasticidade (E) do material (CHENG;
FINNIE, 2007; DE NONI JR et al., 2008b; SCHAIJER, 2010).

A tensdo residual na superficie do material ¢ dada por oy = -EA,.
Logo, o perfil completo das tensdes residuais na sec¢do transversal do
material pode ser descrito unicamente como funcdo da tensdo na
superficie (Osf.).
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A Figura 2 e a Figura 3 ilustram, respectivamente, a deformacao
do corpo-de-prova devido a relaxagdo de tensdes e o método de corte
incremental.

Figura 2 — Representagdo esquematica da deformagédo do corpo de prova
durante o ensaio de medida das tensdes residuais macroscopicas.
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Fonte: (DE NONI JR et al., 2008b).

Habitualmente, em pecas ceramicas tipo porcelanato e com os
resfriamentos convencionais, ¢ suficiente considerar s6 o termo de
segundo grau (DAL BO, 2012; DE NONI JR, 2007).

Figura 3 — Esquema experimental do método de relaxagdo de deformagdes por
corte incremental.
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Fonte: Adaptado de De Noni (DE NONI JR, 2007).

Com auxilio do procedimento de célculo descrito anteriormente,
pode-se obter o perfil de tensdo cujo resultado experimental ¢é
representado graficamente pela deformacdo do extensdmetro em fungdo
da profundidade do entalhe.
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3. INFLUENCIA DOS PARAMETROS DE PROCESSO NA

GERACAO DE TENSOES RESIDUAIS
MACROSCOPICAS EM PORCELANATOS
LABORATORIAIS'

3.1 INTRODUCAO

Tensdes residuais sdo as tensdes existentes em um corpo sem que
sobre ele estejam agindo quaisquer forcas externas. Essas tensodes
podem ser benéficas ou deletérias as estruturas e aos equipamentos,
dependendo de sua magnitude, sinal (negativo para tensdes de
compressdo e positivo para tensdes de tragio) e distribuigdo (DAL BO,
2012; DE NONI JR, 2007; LU, 1996).

As tensdes residuais podem ser macroscopicas, quando se
manifestam ao longo de varios grdos do material ou por toda sua
espessura, ou microscopicas, quando se manifestam através de um grao,
ou parte dele, entre fases ou graos dispersos em uma matriz. Existem
também as tensGes que se manifestam em escala interatomica
(BANNIER et al., 2013; DAL BO, 2012; LU, 1996).

Em se tratando de tensdes residuais existentes em escala
microscopica no porcelanato, estas sdo originadas em funcdo da
diferenca entre os coeficientes de expansdo térmica das particulas de
segunda fase, em especial das particulas cristalinas, e da matriz vitrea.
O quartzo-a., por possuir um coeficiente de expansao térmica maior que
a matriz, origina tensdo residual microscopica radial de tracdo e
tangencial de compressdo sobre a matriz vitrea (DE NONI JR et al.,
2010b). Dependendo da magnitude destas tensdes, as particulas podem
desprender-se da matriz e gerar microfissuras, Nesse caso, as tensoes
residuais microscopicas sdo aliviadas.

O desenvolvimento de tensdes residuais macroscopicas em
porcelanatos ocorre de modo similar ao existente nos vidros. Nos
vidros, devido as elevadas velocidades de resfriamento empregadas e a
baixa difusividade térmica do material, se estabelece um gradiente de
temperatura. Nesse caso, as camadas exteriores se resfriam mais rapido,
atingem sua rigidez e retraem antes que as camadas mais internas, ainda
quentes e no estado viscoso (SARKISOV et al., 2009).

No instante em que as camadas interiores atingem a rigidez, ja
ndo podem mais se retrair livremente devido a resisténcia oferecida
pelas camadas exteriores. Essa diferenga de retragdes gera as tensoes de

! Submetido para Boletin de la Sociedad Espaiiola de Cerdmica y Vidrio
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tracdo no interior da amostra e de compressdo na superficie, como
confirmam os perfis de tensdo experimentais (Figura 4) (BANNIER et
al., 2013).

Materiais com alto percentual de fase vitrea ndo apresentam um
comportamento elastico em altas temperaturas. Nessas temperaturas, as
tensdes sao relaxadas, enquanto que a maioria das tensdes induzidas em
estagios posteriores permanece no material (NARAYANASWAMY;
GARDON, 1969).

A otimizacdo das propriedades mecanicas de materiais ceramicos
tem sido objetivo de muitos trabalhos (BERMEJO et al., 2008;
CARTY; SENAPATI, 1998; CAVALCANTE et al., 2004; DAL BO et
al.,, 2013; DE NONI JR et al., 2007). Dentre varias abordagens, o
desenvolvimento de tensdes residuais macroscopicas vem sendo muito
estudado (BANNIER et al.,, 2013; DE NONI JR et al.,, 2008b;
MARSHALL; EVANS, 1988; PASCUAL; LUBE; DANZER, 2008).

Figura 4 — Mecanismo de geracdo de tensdes residuais macroscopicas, (a)
resfriamento inicial da superficie, (b) retrag@o na superficie e relaxagdo no
centro, (c) estado rigido na superficie e retragdo no centro e (d) estado de
tensoes residuais.

@ ®)

Estado rigido > Compressio ===
=> Retragdo <= <= Tragdo =>
Estado rigido 4> Compressio L — |

© [CY)
Fonte: (DAL BO, 2012).

Pesquisas anteriores (BANNIER et al., 2013; DE NONI JR et
al., 2007;2008b) mostraram que porcelanatos submetidos a
resfriamentos rapidos apresentam tensoes residuais macroscopicas de
compressdo na superficie. Dal B6 (DAL BO, 2012) mostrou
comportamento semelhante em matriz vitrea com particulas de quartzo
dispersas. Estudos sobre geracdo de tensdes residuais macroscopicas
também foram realizados em outros tipos de materiais, como
compositos laminados cerdmicos (BERMEJO et al.,, 2008; CHEN;
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BERMEJO; KOLEDNIK, 2010), porcelana dentaria (ASAOKA;
KUWAYAMA, 1992; SONG et al., 2012) e metais (COTO et al., 2011;
YILBAS; ARIF; ABDUL ALEEM, 2010).

Neste capitulo, sera avaliada a influéncia da velocidade de
resfriamento na formacdo de tensdes residuais macroscopicas em
porcelanatos. Para tal, alterou-se a velocidade de resfriamento em
diferentes intervalos de temperatura. Com isso, espera-se verificar qual
a faixa de temperatura em que as tensdes residuais macroscopicas sao
geradas em maior magnitude para porcelanatos submetidos a
resfriamentos rapidos. Além disso, pretende-se analisar a influéncia do
resfriamento rapido, no intervalo de temperatura de transformacao
alotropica do quartzo, sobre as tensdes residuais macroscopicas na
superficie do material.

3.2 MATERIAIS E METODOS

Para este capitulo, foram aplicados diferentes ciclos de queima
com aquecimento padrdo e diferentes velocidades de resfriamento. A
temperatura maxima foi equivalente a temperatura de méxima
densifica¢do dos corpos de prova e o tempo de permanéncia foi de 6
min. Apés o tempo de permanéncia na temperatura maxima, 0s corpos
de prova sofreram diferentes resfriamentos. Apo6s cada tipo de
resfriamento, realizou-se o ensaio de tensdo residual em dois corpos de
prova. A velocidade de resfriamento foi medida com termopares
acoplados a um registrador de dados (Fluke-Hydra). Os termopares
permaneceram em contato com a superficie inferior e superior dos
corpos de provas como observado na Figura 5.

Figura 5 — Posicionamento dos termopares para leitura da temperatura.
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3.2.1 Velocidade de resfriamento

Para verificar a influéncia da velocidade de resfriamento

utilizaram-se as seguintes condicdes:

* R-STD: apds o tempo de permanéncia na temperatura maxima,
os corpos de prova foram extraidos do forno e resfriados com
jatos de ar comprimido, até a temperatura ambiente (como
mostrado na Figura 6).

* R-Venturi: resfriamento dentro do forno até temperatura
ambiente, com ventiladores do forno ligados e tubo de Venturi
para extracdo de ar quente.

* R-DF: resfriamento dentro do forno até temperatura ambiente,
com ventiladores ligados.

* R-L: resfriamento lento dentro do forno (10 °C/min) até a
temperatura ambiente.

Figura 6 — Aparato experimental para resfriamentos rapidos fora do forno: placa
refrataria e corpos-de-prova (P1), suporte refratario (P2), ventiladores laterais
(P3) e distribuidor de ar comprimido (P4).

Fonte: (DE NONI JR et al., 2011).

Uma representagdo esquematica dos resfriamentos pode ser vista
na Figura 7.
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Figura 7 — Representagdo dos ciclos de queima com diferentes velocidades de

resfriamento.
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3.2.2 Transformacao alotropica do quartzo

Com o intuito de verificar se a transformagdo alotropica do
quartzo influi sobre as tensdes residuais macroscopicas finais da peca,
realizaram-se dois resfriamentos diferenciados apenas em sua
velocidade no intervalo de temperatura correspondente a transformacao
alotropica do quartzo (Figura 8).

* R/SP: resfriamento tipo quenching até a temperatura ambiente

(como mostrado na Figura 6).

* R/CP: resfriamento tipo quenching até 600°C, seguido de
patamar dentro do forno entre 600-500°C, com velocidade de
10°C/min. Esse procedimento foi realizado para evitar
significativos gradientes térmicos durante a transformacdo
alotropica do quartzo (573 °C). Em seguida, o resfriamento
seguiu dentro do forno com ventiladores ligados.
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Figura 8 — Representagdo dos ciclos de queima com resfriamento sem patamar
de quartzo (R/CP) e com patamar (R/SP).
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3.2.3 Temperatura de desenvolvimento das tensdes residuais
macroscopicas

Para verificar o intervalo de temperatura que induz a geracao de
tensdes, empregaram-se os seguintes resfriamentos:
* R-STD e R-L: ja descritos.
* R-1000, R-900 ¢ R-800: resfriamento lento (10 °C/min) até
1000, 900 e 800°C. A partir desta temperatura, os corpos de
prova foram extraidos do forno e resfriados com ar
comprimido, até a temperatura ambiente (como mostrado na

Figura 9)
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Figura 9 — Representagdo esquematica dos resfriamentos utilizados: R-STD, R-
1000, R-900, R-800 e R-L.
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3.3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.3.1 Velocidade de resfriamento

A Tabela 2 mostra os resultados obtidos para a tensdo residual na
superficie (Osg), resisténcia mecanica a flexdo (oy) e velocidade de
resfriamento (v).

Pode-se observar que os resfriamentos mais severos geram
tensdo residual de compressao na superficie dos corpos de prova, sendo
a maxima tensdo de compressao (-12,9 MPa) obtida com o resfriamento
mais rapido (R-STD). Os resfriamentos mais lentos (R-Venturi, R-DF e
R-L) ndo geram tensdes residuais significativas, como pode ser visto na
Figura 10, que mostra a tendéncia do aumento das tensdes residuais
para os resfriamentos mais rapidos. Comportamento semelhante foi
descrito por Dal Bo ¢ De Noni Jr (DAL BO et al., 2012; DE NONI JR
et al., 2008b). Segundo esses autores, o comportamento se deve ao
baixo gradiente térmico entre a superficie e o interior dos corpos de
prova.
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Tabela 2 — Resultados obtidos para os ensaios realizados com diferentes
velocidades de resfriamento.

resrltirlizl?niilto ostc (MPa) Or(MPa) (T:é£—6c(;f)]°C)
R-STD 12,9 785+ 1.5 13
R-Venturi -3,5 72,5+3,3 1,5
R-DF -1,8 71,1 £4,0 0,9
R-L -1,4 70,8 +3,0 0,2

Figura 10 — Influéncia da velocidade de resfriamento nas tensoes residuais
macroscopicas

R?=0,98987
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Os valores de resisténcias mecanicas apresentaram-se
estatisticamente iguais para os resfriamentos lentos devido a pequena
diferenga entre as velocidades de resfriamentos. No entanto, com o
aumento da velocidade de resfriamento, para o resfriamento R-STD,
tem-se um incremento de ~ 11% na resisténcia mecanica.

Considerando a resisténcia mecanica de um corpo de prova sem
tensdes residuais (0,), € possivel calcular o incremento da resisténcia
mecanica (Or - 0,) para os corpos de prova tensionados. Dado que a
tensdo residual gerada na superficie foi de compressdo, observa-se um
incremento da resisténcia mecanica com o aumento da tensdo residual
(Figura 11). Nota-se que nem mesmo as significativas diferengas na
velocidade de resfriamento no intervalo de transformacgdo alotropica do
quartzo (R-STD e R-L) parece afetar este comportamento.
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Figura 11 — Incremento da resisténcia mecanica a flexao (o;— o) em fungdo da
tensdo residual na superficie (o)
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As micrografias mostradas na Figura 12, Figura 13 e Figura 14
representam os resfriamentos R-STD, R-DF e R-L, e apresentam
microestruturas tipicas de um porcelanato (DE NONI JR et al., 2009;
SANCHEZ, 2002): matriz vitrea, particulas dispersas na matriz, poros e
algumas regides de desprendimento de particulas. Ao se comparar as
micrografias referentes a R-STD e R-L (Figura 12 e Figura 13), nota-se
a presenga de fissuras periféricas ao redor das particulas de quartzo para
o resfriamento R-STD. Sabe-se que o processo de polimento durante a
preparagdo das amostras ¢ uma causa adicional de deterioragdo
microestrutural. No entanto, os corpos de prova dos resfriamentos R-
STD e R-L com mesmas condigdes de polimento resultaram em
diferentes estados de deterioracdo.

Figura 12 — Micrografias para resfriamento rapido (R-STD) com: baixo

(esquerda) e médio nivel de ampliagdo (direita): quartzo (Q) e poros (P).
3 & g 0 Ay S
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Segundo De Noni (DE NONI JR et al., 2009), a diferenga entre a
expansdo térmica do quartzo e da matriz vitrea gera, independentemente
da velocidade de resfriamento, microfissuras periféricas em torno das
particulas de quartzo e, com o aumento da velocidade de resfriamento,
acentuam-se as tensdes térmicas, proporcionando condi¢des adequadas
para que estas microfissuras crescam.

Comparando-se os dois resfriamentos lentos (Figura 13 e Figura
14) ndo s3o observadas diferengas significativas.

Figura 13 — Micrografias para resfriamento lento (R-L) com: baixo (esquerda) e
médio nivel de ampliacdo (direita): quartzo (Q) e poros (P).

50 %@1

Figura 14 — Micrografias para resfriamento dentro do forno (R-DF) com: baixo
(esquerda) e médio nivel de ampliagdo (direita): quartzo (Q) e poros (P).
: e O
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3.3.2 Transformacao alotropica do quartzo

Os perfis de tensdes apresentados na Figura 15 mostram que a
transformacao alotropica do quartzo ndo induz o desenvolvimento de
tensdes residuais macroscopicas na superficie. Esse comportamento
sugere que as tensdes residuais sdo geradas unicamente a elevadas
temperaturas (DAL BO et al,, 2012; DE NONI JR, 2007). Assim,
elevadas taxas de resfriamentos durante a transformacao alotrépica do
quartzo conduzem a tensdes térmicas durante o resfriamento, mas que
desaparecem a temperatura ambiente.

Figura 15 — Perfil de tensGes residuais para resfriamentos com e sem patamar

de quartzo.
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3.3.3 Temperatura de desenvolvimento das tensdes residuais
macroscopicas

A Figura 16 mostra as tensdes residuais macroscopicas para os
resfriamentos em diferentes intervalos de temperaturas.
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Figura 16 — Perfil de tensdes residuais para os resfriamentos: R-STD, R-1000,
R-900, R-800, R-L.
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A realizagdo de quenching em diferentes intervalos de
temperaturas gerou corpos de prova com diferentes valores de tensoes
residuais. As maximas tensdes foram verificadas para os resfriamentos
R-STD, R-1000 e R-900. Os resfriamentos R-800 e R-L geram perfis de
tensdes residuais muito proximos de zero. Verificando a variacdo da
tensdo residual em funcdo da temperatura de guenching (Figura 17),
observa-se que o maior aumento nas tensdes residuais macroscopicas
ocorre em temperaturas superiores (= 850°C).

Figura 17 — Tensdo residual em fungio da temperatura de quenching.
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Durante o resfriamento, o material suporta diferentes tipos de
tensdes, como as tensdes geradas por gradiente térmico e as tensdes
viscosas (DAL BO, 2012). A deformagdo viscoelastica é responsavel
pela tensdo residual a temperatura ambiente, pois as tensdes térmicas
desaparecem quando o estado isotérmico ¢ alcancado na secdo
transversal do material.

3.4 CONSIDERACOES PARCIAIS

O desenvolvimento de tensdes residuais macroscopicas ¢ sensivel
a variacdes da velocidade de resfriamento. Resfriamentos rapidos
produzem tensdes de compressao na superficie dos corpos de prova.

O aumento do nivel das tensdes de compressdo eleva a
resisténcia mecanica do porcelanato de modo similar ao processo de
témpera em vidros.

A transformagdo alotropica ndo mostrou influéncia nas tensdes
residuais macroscopicas finais do porcelanato. No entanto, verificou-se
que o maior aumento nas tensdes ¢ verificado exclusivamente a altas
temperaturas, ~900-1200°C, correspondentes ao intervalo de
resfriamento da fase viscosa. Tensdes desenvolvidas fora desse
intervalo desaparecem a temperatura ambiente.
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4. INFLUENCIA DAS PROPRIEDADES DO MATERIAL NA

GERACAO DE TENSOES RESIDUAIS
MACROSCOPICAS EM PORCELANATOS
LABORATORIAIS

4.1 INTRODUCAO

Os materiais ceramicos tradicionais se caracterizam por
apresentar uma microestrutura complexa devido a interagdo entre as
matérias-primas e o processamento, influenciando fortemente as
propriedades mecanicas (DAL BO, 2012; DE NONI JR et al., 2010a;
MAGAGNIN et al, 2014; MARTIN-MARQUEZ; RINCON;
ROMERO, 2010).

Como ja descrito, o porcelanato ¢ um material que estd
susceptivel a témperas, semelhante ao ocorrido em vidros. Uma
importante diferenca da témpera de vidros com a que ocorre em
porcelanato estd relacionada com a presenga das particulas de quartzo.
Algumas particulas de quartzo produzem fissuras periféricas na
interface com a matriz, como consequéncia da relaxacdo de tensdes
residuais microscopicas (DE NONI JR et al., 2010b). A transformacdo
alotropica do quartzo, durante resfriamentos rapidos, gera tensdes
térmicas de tracdo na superficie do material, provocando crescimento
subcritico das fissuras periféricas de particulas de quartzo. Este
comportamento pode conduzir o material a um estado de maior
deterioracdo microestrutural, afetando o comportamento mecanico do
produto (DAL BO et al., 2012; DE NONI JR et al., 2010b).

E clara a relagdo entre a microestrutura do material ¢ suas
propriedades mecanicas. No entanto, o efeito das particulas cristalinas
sobre o reforgo e/ou a deterioragdo da microestrutura varia conforme o
teor e tamanho das particulas, outras fases presentes no sistema, bem
como as condigdes de processamento a que os corpos de prova sio
submetidos.

Alguns trabalhos relatam um reforco microestrutural provocado
pelas particulas de quartzo, incrementando assim a resisténcia mecanica
do material (BRAGANCA et al., 2006; DE NONI JR et al., 2009).
Outros mostram que particulas de quartzo provocam a deterioracdo da
microestrutura do material provocando trincas periféricas e/ou interiores
nas particulas de quartzo (CAVALCANTE et al., 2004; MARTIN-
MARQUEZ et al., 2010). H4 ainda autores que descrevem que o reforgo
microestrutural ¢ alcancado a partir de um tamanho critico das
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particulas de quartzo. Para valores abaixo do tamanho critico ocorre
deterioracdo da microestrutura (STATHIS et al., 2004).

Estudos demonstram que a porosidade também afeta as
propriedades mecanicas. Foi relatado que o modulo de Young diminui
com o aumento da porosidade (BERNARDO et al., 2010; GARCIA-
TEN et al.,, 2012) e em porosidades equivalentes, as amostras com
pequenos poros apresentaram um maior modulo de Young do que
amostras com poros maiores (MORSELLI, 2009).

Pérez e Romero (PEREZ; ROMERO, 2014), estudando as
propriedades tecnoldgicas do porcelanato, afirmaram que a resisténcia a
ruptura € maior para revestimentos com maior nimero de poros de
tamanho pequeno e que as propriedades tecnologicas sdo independentes
da espessura. No entanto, a carga de ruptura ¢ dependente da espessura
dos corpos de prova e da forma dos poros, sendo a maior resisténcia a
ruptura exibida por revestimentos com o maior nimero de poros de
tamanho inferior.

Com o objetivo de estudar a influéncia de algumas propriedades
do material na geragdo das tensdes residuais macroscopicas, este
capitulo visa melhorar a compreensado da relagdo entre tensdes residuais
macroscopicas, resisténcia mecénica e propriedades do material. Para
tal, foram variados o tamanho das particulas de quartzo, a porosidade e
o tamanho dos poros, a espessura dos corpos de prova, a fase cristalina e
o coeficiente de dilatacdo da fase cristalina.

42 MATERIAIS E METODOS

As composi¢des deste capitulo (com variagdo no tamanho de
particula de quartzo, na espessura, na porosidade e no tamanho do poro,
na fase cristalina e no coeficiente de expansdao térmica) foram
sinterizadas no mesmo ciclo de queima, com resfriamento rapido tipo
quenching com ar comprimido, como mostrado na Figura 6.

Para as composi¢des com variagdo no tamanho de quartzo, na
porosidade e no tamanho do poro nao foram realizadas medidas de
tensdes residuais para todas as composicdes, apenas para as
composicdes dos extremos (maior € menor tamanho do quartzo, maior e
menor tamanho do coque e maior e menor conteido de coque). Nos
casos em que a diferenga entre os extremos foi expressiva, realizou-se
entdo a medi¢cdo das demais composigdes.
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4.2.1 Tamanho de particula do quartzo

O quartzo utilizado correspondeu a 4 tamanhos de particulas: SE-
500, SE-100, SE-12 e SE-8, como mostrado na Tabela 3.

Tabela 3 — Didmetros médios dos quartzos utilizados.

Quartzo Composigao Dso (um) Dyo (Lm)
SE500 CQ-1 3,3 22
SE100 CQ-2 13 59

SE12 CQ-3 21 94
SES8 CQ-4 28 183

Para o estudo da influéncia das demais caracteristicas dos corpos
de prova (espessura, porosidade e tamanho de poro, coeficiente de
expansdo térmica e fase cristalina), foi utilizada como referéncia a
composicdo CQ-2. Todas as composicdes seguiram O mesmo
procedimento de moagem e prensagem como descrito na Secdo 2.1.

4.2.2 Porosidade e tamanho de poros
Para introdugdo de poros de diferentes tamanhos foi adicionado
5% de coque de petrdleo (base em massa de solidos) com quatro fracdes
granulométricas diferentes (separadas por peneiramento) como

mostrado na Tabela 4:

Tabela 4 — Distribui¢do granulométrica do coque.

Tamanho do coque Composi¢ao
600-300 wm C5-1
300-150 wm C5-2

150-75 um C5-3
75-25 um C5-4

Para a mudanca da fracdo volumétrica dos poros foi utilizado
coque com granulometria entre 150-75 um nos percentuais de 2,5; 5 e
7% (base em massa de solidos), formulagdes C3-2; C3-5 e C3-7,
respectivamente. Para as composicdes com coque, o ciclo de queima
diferenciou-se das demais composi¢des na etapa do aquecimento entre
500 e 650 °C. Onde foi utilizada uma taxa de aquecimento de 2°C/min
para eliminac¢do do coque.
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4.2.3 Espessura do corpo de prova

Para a andlise da influéncia da espessura, foram prensados corpos
de prova com espessura de 3, 7 ¢ § mm.

4.2.4 Fase cristalina

A mudanga da fase cristalina foi realizada substituindo-se o
quartzo da composi¢do CQ-2 por cordierita (Tabela 5).

Tabela 5 — Composi¢ao de minerais para a composi¢do com cordierita.

Feldspato Caulim Cordierita

52,8% 31,0% 16,2%

A cordierita ¢ proveniente de suporte refratario de forno moido
em moinho de anéis (Herzog, HSM-100), via seca, por 30 s e em
seguida em moinho planetario via umida, com 50% de contetdo de
solidos, até¢ distribuicdo de tamanho de particula semelhante a do
quartzo substituido). A composicdo mineraldgica foi determinada por
difracdo de raios-X.

4.2.5 Coeficiente de dilatagao

Para se variar o coeficiente de dilatacdo dos corpos de prova, foi
adicionado carbonato de potassio em substitui¢do a 5% do feldspato de
sodio (base em massa de solidos) utilizado na composi¢do CQ-2 e para
outra composi¢do foi substituido 45% do feldspato de sdédio por
feldspato de potassio (Tabela 6).

Tabela 6 — Composi¢do de minerais para a composi¢cdo com K,CO; e feldspato
de potassio.

Feldspato Na Feldspato K K,COs3 Caulim Quartzo
50,2% - 2,6% 31,0% 16,2%
29,0% 23,8% - 31,0% 16,2%

4.3 RESULTADOS E DISCUSSAO
4.3.1 Tamanho de particula do quartzo

Na Figura 18 e na Na Figura 19, observa-se o aumento na
intensidade dos picos de albita para as composi¢des com menor
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tamanho de particula de quartzo, devido a menor temperatura de queima
para essas composicdes. Nesses casos, a albita ndo completou seu
processo de fusdo.

Figura 19 sdo mostrados os difratogramas para as quatro
composicdes, e identificados os picos de maxima intensidade, assim
como outras reflexdes caracteristicas de menor intensidade.

Pode-se observar que a intensidade do pico de mulita (Mu) ¢
semelhante para todas as composi¢cdes. No entanto, a intensidade do
pico de quartzo (Q) aumenta com o aumento do tamanho da particula de
quartzo, sugerindo que para os pequenos tamanhos de particula ha uma
tendéncia de maior solubiliza¢do do quartzo.

Figura 18 — Difragdes de raios-X para as composi¢des com variagdes do
tamanho de quartzo.
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Na Tabela 7, estdo os resultados experimentais das composicdes
com diferentes tamanhos de quartzo: tamanho médio (Dsg), resisténcia
mecanica a flexdo (oy); modulo elastico (E) e tensdo residual
macroscopica na superficie (Ggpc).

Tabela 7 — Resultados experimentais das composigdes para diferentes tamanhos
de quartzo.

Composi¢do Dso (um) of(MPa) E (GPa) Ospc (MPa)

CQ-1 33 92 78 -13.4
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CQ-2 13 86 72 -12,8
CQ-3 21 66 63 -
CQ-4 28 63 62 -8,3

Na Figura 19, observa-se o aumento na intensidade dos picos de

albita para as composi¢des com menor tamanho de particula de quartzo,
devido a menor temperatura de queima para essas composigoes. Nesses
casos, a albita ndo completou seu processo de fusao.

Figura 19 — Difragdes de raios-X comparativas dos picos entre 20-35 graus.
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O aumento do tamanho da particula do quartzo provocou reducdo

significativa na resisténcia mecénica dos corpos de prova, como pode
ser visto na Figura 20, onde a reducdo da resisténcia mecéanica em
funcdo do tamanho de particula de quartzo apresenta correlacdo
negativa.

Figura 20 — Variagao da resisténcia mecéanica em fun¢do do tamanho de

particula do quartzo.
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Diversos autores (BRAGANCA et al., 2006; HAMANO et al.,
1991) mostraram que a resisténcia mecanica de porcelanatos aumenta a
medida que diminui o tamanho de particulas do quartzo. Esse
comportamento também ¢ observado entre as composi¢cdes onde se
verificou aumento de 29 MPa da composicdo CQ-4 para CQ-1. Os
valores de resisténcia mecénica ficaram compreendidos entre 63 e 92
MPa.

Para se obter a resisténcia mecanica experimentalmente ndo ¢
suficiente apresentar somente o valor médio, mas ¢ essencial levar em
consideracdo a dispersdo dos resultados. Quantitativamente, esta
dispersao dos valores de resisténcia mecanica pode ser obtida através da
distribui¢do de Weibull. O moédulo de Weibull “m” é considerado um
indicador da confiabilidade do valor da resisténcia caracteristica obtida
pelo material. Quanto maior ¢ o modulo de Weibull, menor ¢ a
dispersdo dos valores de resisténcia mecanica (MENEGAZZO;
PASCHOAL; ANDRADE, 2002).

O modulo de Weibull foi determinado pela inclinacdo da reta e a
tensdo caracteristica foi obtida onde a reta corta o eixo de In tensdo e In
In[1/(1-PF)]=0. Nesse ponto, a probabilidade de falha foi de 63,2%. O
modulo de Weibull (m) ¢ a tensdo caracteristica (o) foram obtidos
através da equagdo da reta obtida graficamente. Os dados estdo
apresentados na Tabela 8.

Nota-se que as tensdes caracteristicas (o) apresentam valores
muito proximos as das médias aritméticas experimentais. De modo
geral, os valores obtidos para o modulo de Weibull apresentam-se
satisfatorios, com boa reprodutibilidade e dentro dos valores
normalmente esperados para porcelanato (HAMANO et al., 1991;
MENEGAZZO et al., 2002).
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Tabela 8 — Parametros do modulo de Weibull para composigdes para diferentes
tamanhos de quartzo.

CQ-1 CQ-2 CQ-3 CQ-4
m 43 21 12 22
G0 85 88 69 65
R 0,997 0,904 0,867 0,923

A tensdo caracteristica para CQ-1 apresenta-se levemente inferior
que CQ-2. Alguns estudos afirmam que para haver reforco
microestrutural hd um tamanho o6timo para as particulas de quartzo.
Abaixo desse valor minimo, tem-se uma inversio na tendéncia de
refor¢o. Para Stathis et al., (STATHIS et al., 2004) o tamanho 6timo
encontrado foi de 5-20 wm. Para De Noni (DE NONI JR et al., 2009)
esses valores ficaram compreendidos entre 10-20 pm. Neste estudo, os
valores médios apresentam-se entre ~8-30 um.

Nao foi observada nenhuma relagao clara do médulo de Weibull
com o tamanho de particula do quartzo. Para as tensdes residuais,
observa-se que a redugdo ¢ mais significativa para CQ-4,
aproximadamente 35%, onde também hd maior diferenga entre os
tamanhos médios dos quartzos.

Na Figura 21-a, nota-se a excelente correlagdo da tensdo residual
com o tamanho de particula do quartzo. A Figura 21-b mostra que o
aumento na tensdo residual induz o incremento da resisténcia mecanica,
como sugerido por alguns pesquisadores, que a diferenca no coeficiente
de expansdo térmica, o, entre particulas de quartzo (a~15-26 X 10° °C'l)
e a matriz de vidro de silicato (0=5-8 x 10° °C'1) aumenta a tensdo de
compressdo na matriz, gerando um refor¢o microestrutural
incrementando a  resisténcia mecanica (MATTYASOVSKY-
ZSOLNAY, 1957; STATHIS et al., 2004; SUGIYAMA et al., 1995).

Figura 21 — Variagado da tensdo residual em fungéo: (a) do tamanho de quartzo e
(b) da resisténcia mecanica (RM).
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Na Figura 22, é mostrada a micrografia da composi¢do CQ-2,
composicdo padrao, como mencionado na Se¢do 2.1. Na micrografia, ¢
possivel ver todos os componentes do sistema: porosidade fechada (P),
particulas de quartzo (Q) e de albita (A), vidro de albita (VA), mulita
primaria (M) e vidro de caulinita (VC). Observam-se também fissuras
nas particulas de quartzo, que se devem principalmente ao processo de
polimento ao qual as amostras foram submetidas.

As elevadas tensoes residuais entre a matriz e a particula de
quartzo levam a formagdo de fissuras periféricas. No entanto, essa
deterioracdo observada na micrografia estd maximizada pelo efeito do
polimento. Neste caso, ndo se observam fissuras periféricas ao redor das
particulas de albita.

O contetido de quartzo residual diminui & medida que diminui o
tamanho de particula, pois os grios de quartzo muito finos sdo
dissolvidos na matriz de vidro. Por outro lado, os graos muito
grosseiros, induzem a geracdo de trincas, resultando em menor
resisténcia a flexdo devido ao desenvolvimento de uma microestrutura
prejudicial para as propriedades mecéanicas (CARTY; SENAPATI,
1998; DE NONI JR et al., 2009; HAMANO et al., 1991; SUGIYAMA
et al., 1995).

Figura 22 — Micrografia da composigdo CQ-2: poro (P), quartzo (Q), albita (A),
vidro de albita (VA) e mulita + vidro de caulinita (M+VC).
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A discussdo exposta no paragrafo anterior também se aplica as
micrografias das composi¢gdes CQ-1 ¢ CQ-4 mostradas nas Figura 24 e
Figura 25. As diferencas mais significativas entre as composi¢des sdo:
(a) a distribuicdo de tamanho de particula do quartzo; (b) a maior
dispersdo dos cristais de mulita associada a maior superficie especifica
aportada pelo quartzo, em CQ-1; (¢) com o aumento tamanho de
particula do quartzo, observam-se mais fissuras periféricas e
transgranulares e em casos mais extremos (CQ-4), particulas
desprendidas ou arrancadas.

As microestruturas dos materiais com quartzo comprovam que
quanto maior o tamanho do quartzo, maior foi o tamanho do defeito
microestrutural gerado (defeito de Griffith), reduzindo a resisténcia
mecénica a flexdo, como relatado em estudos anteriores (DAL BO,
2012; DE NONI JR et al., 2011; STATHIS et al., 2004).

Figura 23 — Analise quimica por EDX de regides da microestrutura: (a)
particulas remanescentes de albita (A); (b) vidro de albita (VA); (c) particulas
de quartzo; (d) predominio de mulita+vidro de caulinita (M+VC).



63

3

3
3
8

©
8
(%]
©
8
(%]

@@® | = ' (b) (VA)

cuentas (%)

O

58383 38
o

>

cuentas (%)

2 oo @ N

5 8 8 3

>

@
8

w

8

Na

N
3

N

8

3

o
le]
&

s

KCa

o
o

4 5 6
E (keV)

wl © Q) 1 ' (d) (M+VC)

cuentas (%)
o
g
cuentas (%)
o
g

Através da micrografia, ndo ¢ possivel fazer distingdo entre
mulita primaria e o vidro de caulinita, j& que ambos estdo presentes
entre as particulas de quartzo e albita, pois durante os ciclos rapidos de
queima ndo existe tempo suficiente para que o vidro de caulim se
difunda pela matriz. Essas regides podem ser identificadas ao se
visualizar os limites das regides ocupadas pela matriz vitrea proveniente
da albita (VA). A andlise por EDX (Figura 23-d) sugere que a regido
ocupada pela mulita e o vidro de caulinita resulte numa composicao
equivalente ao caulim calcinado (LEE et al., 2008). As regides de vidro
de albita, (Figura 23-b), mantém a mesma composicdo quimica que as
particulas precursoras (Figura 23-a).

Figura 24 — Micrografia da composigdo CQ-1: poro (P), quartzo (Q), albita (A),
vidro de albita (VA) e mulita + vidro de caulinita (M+VC).
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Figura 25 — Micrografia da composi¢ao CQ-4: poro (P), quartzo (Q), albita (A),
vidro de albita (VA) e mulita + vidro de caulinita (M+VC).
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4.3.2 Porosidade e tamanho de poros

Observando-se a distribuicdo de tamanho de poros (DTP) do
corpo de prova (Figura 26), nota-se que as amostras apresentam poros
de mesmo tamanho e distribuidos de modo uniforme (Figura 26-d). Nao
foram encontrados residuos de coque, mostrando a total eliminagdo
durante a queima. Nota-se ainda a homogeneidade da distribui¢do e o
significativo aumento na porosidade.
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Figura 26 — Secao transversal das amostras: a) C2-3; (b) C5-3; (¢c) C7-3 e (d)
_ distribuigéio dos tamanhos dos poros
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Na Tabela 9, estdo detalhados os resultados obtidos na DTP
(obtidos por analise de imagem, software Micro Image) e as
caracterizagdes mecanicas das amostras. Os poros apresentam um
didmetro médio de aproximadamente 23 um, estando 90% abaixo de
~36 um. Com o aumento do percentual do coque de 2 para 7%, tem-se
um aumento de aproximadamente 56% na area ocupada pelos poros.
Ocorre também uma redugdo significativa na resisténcia mecéanica,
~31% (Figura 27) com excelente correlagdo com a area ocupada pelos
poros.

Tabela 9 — Caracterizagdes mecanicas das composi¢des para diferentes
percentuais de coque.

% Area Diametro do of E Ospe
Composi¢cdo  ocupada poro (um) (MPa) (GPa) (MPa)
por poros dso dgg
CQ-2 0 - - 86 72 12,8
C2-3 7,4 23,1 349 71 69 -12,0
C5-3 10,2 25,1 36,1 59 63 -

C7-3 13,1 23,5 37,7 54 68 -9,3
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Pérez ¢ Romero (PEREZ; ROMERO, 2014) também mostraram
que a resisténcia mecanica de porcelanatos diminui com o aumento da
porosidade. No entanto, para porosidades equivalentes as amostras com
pequenos poros apresentaram maior resisténcia mecédnica do que
amostras com poros maiores.

Figura 27 — Variagao da resisténcia mecéanica em fungéo da area ocupada pelos
poros: CQ-2 (0) e composi¢des com coque (@)
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Os parametros de Weibull (Tabela 10) apresentaram valores
altos, entre 18 e 33, indicando confiabilidade nos resultados. Os
coeficientes de correlacdo tendem a 1, mostrando que as resisténcias
mecanicas se ajustam a teoria de Weibull.

Tabela 10 — Pardmetros do modulo de Weibull para as composi¢des para
diferentes tamanhos de poros.

C2-3 C5-3 C7-3
m 34 29 18

o 72,4 60,3 55,8
R? 0,97 0,91 0,90

Foi observada uma tendéncia na redu¢ao do mddulo de Weibull
com a area ocupada pelos poros, Figura 28, pois com o aumento da
porosidade tem-se o aumento de defeitos na estrutura do material, o que
provoca a redugdo do modulo de Weibull.



68

Figura 28 — Varia¢do do modulo de Weibull em fungdo da area ocupada pelos
poros.
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Apesar da grande reducdo na resisténcia mecanica, os diferentes
tamanhos de poros ndo ocasionaram variagoes significativas nas tensdes
residuais macroscopicas. No entanto, pode-se notar uma tendéncia de
reducdo das tensdes residuais com aumento da porosidade.

A distribui¢do do tamanho de poros (DTP), Figura 29, mostra
que os diferentes tamanhos de coque contribuiram com o aumento do
tamanho dos poros nos corpos de prova. Nota-se que as amostras
apresentam poros de formatos irregulares e distribuidos de modo
uniforme. Assim como na variagdo da porosidade, ndo foram
encontrados residuos de coque, mostrando a total eliminagdo durante a
queima.
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Figura 29 — Seg@o transversal das amostras: a) C5-1, b) C5-2,¢) C5-3 ¢

Todas as composi¢des apresentam 5% de coque. Logo, as areas
ocupadas pelos poros (Tabela 11) sfo semelhantes apenas para as
composi¢des C5-1, C5-2 e C5-3. A diferenga para a composi¢do C5-4
pode ser ocasionada pela alta quantidade de poros pequenos que poderia
ocasionar erros nas variacdes da analise.

Tabela 11 — Caracterizagcdes mecanicas das composi¢des com diferentes
tamanhos de poros.

% Area Diametro do o E Gispo
Composi¢do  ocupada por poro (um) (MPa) (GPa) (MPa)
poros dso dog
Cs5-1 13,3 27,3 60,1 53 67 -9,3
C5-2 10,1 40,0 61,4 55 - -
C5-3 10,2 25,1 36,1 59 - -
C3-4 6,8 10,9 18,9 77 61 -10,5

Na Tabela 11, é observado que o diametro médio dos poros
diminui com a diminui¢do do tamanho do coque. No entanto, a
composicdo C5-1 ndo segue essa tendéncia, apresentando valores
inferiores a C5-2. Isso se deve ao fato dos poros serem grandes; assim, é
possivel que a segdo transversal do poro represente apenas a superficie
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do poro, ocasionado uma leitura menor. Essa caracteristica também
pode ser vista na distribui¢do de tamanhos dos poros na Figura 30.

Figura 30 — Distribui¢do de tamanhos de poros: C5-1, C5-2, C5-3 e C5-4.
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A resisténcia mecanica apresenta-se maior para as composicoes
que possuem coque mais fino, porém € inferior a composi¢do CQ-2.
Com o aumento do tamanho de poros (C5-4-> C5-1), ha uma redugio
de 24 MPa na resisténcia mecanica (=31%), como mostrado na Figura
31.

Figura 31 — Variagéo da resisténcia mecéanica em fungédo do tamanho médio do
coque: CQ-2 e composigdes com coque.
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Avaliando-se 0 modulo de Weibul (Tabela 12), pode-se admitir
que os resultados sdo estatisticamente confiaveis: os valores de “m”
apresentam-se satisfatorios, e o ajuste da reta apresenta R? 1. Nio foi
verificada uma correlagdo clara do mddulo de Weibull com o tamanho
de poros.

Tabela 12 — Pardmetros do Modulo de Weibull para as composigdes com
variacdo do tamanho do coque.

C5-1 C5-2 C5-3 C5-4
m 31 13 29 20
Gy 53,7 57 60,6 78,4
R’ 0,98 0,92 0,91 0,94

Assim como para a porosidade, o tamanho de poros ocasionou
significativas variagdes na resisténcia mecanica. No entanto, a tensdao
residual foi pouco afetada. A partir dos valores de resisténcia mecanica
das composi¢des com variagdo na porosidade e no tamanho do poro, ¢
possivel observar a redugdo da resisténcia mecanica com base na
composicdo CQ-2, Figura 32.

Figura 32 — Redugao da resisténcia mecanica em fung¢édo do tamanho do poro.
(Valores em parénteses indicam a area ocupada pelos poros)
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Observa-se que o aumento do didmetro de poros ocasiona a
reducdo da resisténcia mecénica a flexdo. Para composigdes com
tamanhos de poros semelhantes, a drea ocupada pelos poros (valores
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entre parénteses) influi sobre a resisténcia, de modo que a resisténcia
mecanica ¢ maior para composi¢do com menor area ocupada pelos

poros.

A variagdo da tensdo residual para as composi¢des com variagao
na porosidade e no tamanho de poros é mostrada na Figura 33. E
notavel a tendéncia de redugdo das tensdes residuais com o aumento do
tamanho dos poros. No entanto, essa reducdo ndo se apresenta tao
significativa como na resisténcia mecanica.

Figura 33 — Variagéo da tensdo residual em fun¢@o do tamanho dos poros.
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4.3.3 Espessura do corpo de prova

Os resultados experimentais para resisténcia mecanica a flexao
(o), modulo elastico (E) e tensdo residual (o) estdo na Tabela 13.

Tabela 13 — Resultados experimentais para as composi¢oes com diferentes

espessuras.
. Espessura apo6s a queima o E Gspe
Composigao (mm) (MPa)  (GPa)  (MPa)
CE-3 29 66 71 -3,4
CE-6 6,5 86 72 -11,2
CE-7 7,5 91 68 -11,6

Pérez ¢ Romero (PEREZ; ROMERO, 2014) mostraram que as
propriedades tecnoldgicas de porcelanatos sdo independentes da
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espessura, com excecdo para a resisténcia mecdnica. Esse
comportamento pode ser verificado na Figura 34, na qual se mostra que
a reducdo da espessura do corpo de prova induz uma reducdo
significativa na resisténcia mecanica. A resisténcia mecanica apresenta
uma excelente correlagdo com a variagdo da espessura, de modo que a
reducdo da espessura de 7,5 para 2,9 mm ocasionou uma reducdo de 25
MPa (~28%). No entanto, de 7,5 para 6,5 mm a reducdo da resisténcia
mecanica foi de aproximadamente 5%.

Figura 34 — Variagao da resisténcia mecanica e da tensdo residual em fungdo da
espessura dos corpos de prova.
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O grande incremento na resisténcia mecanica em funcdo da
espessura ¢ devido principalmente ao incremento das tensodes residuais
macroscopicas com o aumento da espessura. Essa reducdo tdo
significativa na resisténcia mecénica para os corpos de prova de 2,9 mm
também € observada nas tensdes residuais, que sdo cerca de 71%
menores para CE-3, como pode ser visto na Figura 34. Entretanto, os
corpos de prova CE-6 e CE-7 apresentam praticamente a mesma tensao
residual, devido a pequena diferenca de espessura entre esses corpos de
prova. O gradiente de temperatura entre a superficie e o centro ¢ mais
evidente para as composi¢cdes com maiores espessuras, aumentando o
nivel de compressdo na superficie dos corpos de prova, como visto na
Figura 34. Para corpos de prova com espessuras reduzidas, o gradiente
térmico ¢ menor, reduzindo a magnitude das tensdes residuais de
superficie ao longo da espessura.
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Os parametros do médulo de Weibull (Tabela 14) indicam que os
valores experimentais sdo representativos.

Tabela 14 — Parametros do Modulo de Weibull para as composigdes com
variagdo de espessura.

CE-3 CE-6 CE-7
m 21 21 24
o 68 88 93
R’ 0,927 0,904 0,985

4.3.4 Fase cristalina

A composicdo do refratdrio de cordierita, determinada por
difracdo de raios-X, ¢ mostrado na Tabela 15.

Tabela 15 — Composi¢do mineraldgica do refratario de cordierita.

Fase cristalina Percentual (%)
Cordierita 72
Mulita 18
Quartzo 2
Fase amorfo 8

O refratario de cordierita moido apresentou distribuicdo de
tamanho de particulas similar & do quartzo utilizado na composicao
padrao, SE-100 (Figura 35).

Figura 35 — Distribui¢do do tamanho de particulas para quartzo e refratario de

cordierita.
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A composi¢do com cordierita (COR) apresentou maior
percentual de fase vitrea em comparagdo com a composicdo CQ-2,
como visto na Tabela 16. A composi¢do COR também apresentou
menor coeficiente de expansdo térmica devido ao baixo coeficiente da
cordierita (Figura 36). Destaca-se ainda a diferenga dos coeficientes de
expansdo térmica entre as fases cristalinas. Os coeficientes de dilatacdo
para a fase vitrea e cristalina foram calculados segundo Appen
(NAVARRO, 2003).

Tabela 16 — Composicdo e coeficiente de expansdo térmica para CQ-2 e Cor.

CQ-2 Cor

% Fase vitrea 72 80
% Fase cristalina 28 20
a* Composi¢ao 70 50
o* Fase vitrea 84 60
o* Fase cristalina 34 8

*q=x10".°C"!

Figura 36 — Curva dilatométrica para as composi¢des CQ-2 (—) e COR (--).
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A quantificacdo das fases cristalinas, realizada pelo método
Rietveld, estd na Tabela 17. A composi¢cdo COR apresentou alto teor de
mulita devido a alta temperatura de sinterizacdo, 1239°C. A pequena
quantidade de quartzo para essa composi¢ao € proveniente do refratario
utilizado.
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Tabela 17 — Composicdo das fases cristalinas de CQ-2 e Cor.

Fase cristalina (%) CQ-2 Cor
Cordierita 0 30,0
Albita 21,4 0
Mulita 28,6 65,0
Quartzo 50,0 5,0

As difracdes de raios-X (Figura 37) mostram que os picos de
quartzos (Q) e albita (Ab) caracteristicos da composi¢do CQ-2 ndo estdo
presentes na composicao Cor. Para esta amostra, € possivel ver os picos
de cordierita (C) e de mulita (M).

As micrografias e analise de EDX realizadas para as amostras
CQ-2 e Cor, em se¢do transversal e para caracterizagdo microestrutural
estdo na Figura 38.

Ao comparar as micrografias, destaca-se a presenca em maior
quantidade de particulas de quartzo na amostra CQ-2 e se observa o
formato mais esférico dos poros na amostra Cor. Sobre a composicao, a
amostra COR apresenta maior conteudo de oxigénio, magnésio e
aluminio, tipico da cordierita.

Figura 37 — Difragdes de raios-X para CQ-2 (—) e COR (—).
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A Figura 39 e a Figura 40 mostram as micrografias com maior
aumento e as andlises de EDX, nas quais se identificaram as fases
majoritarias presentes. O aspecto da secdo transversal mostra que em
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ambas as amostras se encontram particulas de quartzo e de feldspato,
essas ultimas parcialmente dissolvidas e envolvidas por uma matriz
vitrea. Na amostra Cor, ainda se distinguem regides com uma matriz
escura rica em magnésio, aluminio e silicio que, em ocasides, apresenta
zonas de cor branca em seu interior. Essa amostra também se diferencia
da CQ-2 pela presenca de zonas brancas com texturas cuja analise pode
ser observada no EDX.

Figura 38 — Se¢ao transversal das amostras CQ-2 (esquerda) e COR (direita)
_vista ao MEV e andlise de EDX.
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Figura 39 — Secdo transversal da amostra CQ-2 vista ao MEV: identificagdo e
analise de EDX.
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Figura 40 — Sec¢ao transversal da amostra COR observada por MEV:

identificacdo e analise de EDX.
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A substitui¢do do quartzo por uma fase cristalina que apresenta
menor coeficiente de dilatagdo ocasionou um incremento de
aproximadamente 35% nas tensdes residuais macroscopicas (Tabela
18). Com a mudanga da fase cristalina, acentuou-se a diferenga entre o
coeficiente de expansdo térmica da matriz e das particulas cristalinas
favorecendo o efeito de témpera.

Tabela 18 — Valores experimentais para a composi¢do Cor.

Composigao or(MPa) E (GPa) Ospc (MPa)
Cor 72 85 -15,1
CQ-2 79 72 -9,6

No entanto, esse incremento significativo nas tensdes residuais
ndo foi convertido em aumento na resisténcia mecanica. A composicao
COR apresentou uma redugdo de = 9% na resisténcia mecénica, quando
comparada a composi¢do CQ-2. Esse fendmeno pode ser devido a maior
presenca de fase vitrea em Cor. De fato, essa composi¢do apresentou
aspecto muito mais vitrificado que CQ-2, e ao se realizarem os cortes
para medida das tensdes residuais macroscopicas, o corpo de prova se
fraturava a 2/3 da espessura de modo semelhante a fratura ocorrida em
vidros. Embora CQ-2 apresente maior degradacdo microestrutural e
menor tensdo residual, apresenta maior resisténcia mecanica,
evidenciando o importante papel das fases cristalinas dispersas e das
microfissuras periféricas das particulas de quartzo como mecanismos de
reforgo.

Observando-se os valores de resisténcia mecanica, modulo
elastico e tensdo residual na superficie para CQ-2 (Tabela 18), percebe-
se que esses valores sdo um pouco inferiores aos da composicdo CQ-2
apresentada anteriormente. Isso se deve a substituicdo da prensa
utilizada para a conformacdo dos corpos de prova, devido a avarias.
Com a mudanca de prensa, se fez necessario refazer a composigdo CQ-
2.

Os parametros do moédulo de Weibull (Tabela 19) indicam a
confiabilidade e a representatividade dos dados experimentais:

Tabela 19 — Parametros do modulo de Weibull para a composi¢do Cor

2
m Op R

19 75 0,917
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4.3.5 Coeficiente de dilatagao

Analisando-se as difracdes de raios-X para CQ-2, CK-5 e Fd-K
(Figura 41), nota-se que a intensidade do pico de quartzo (Q) ¢
semelhante para as composi¢des, porém os picos de albita (Ab)
apresentaram grande redug¢do para a composi¢do Fd-K devido a
substituicdo parcial do feldspato de sodio.

Na Figura 42 e na Figura 43 estdo as micrografias e analises de
EDX realizadas para a composi¢do Fd-K e CK-5, em areas proximas a
superficie (esquerda) e no interior do corpo de prova (direita). Ao se
comparar as composi¢des, nao se observam diferencas significativas na
microestrutura; na composicdo, observa-se um aumento no pico de
sodio e potassio na superficie da amostra CK-5. Esse aumento pode ser
devido a solubilizagdo do carbonato de potassio. De fato, a superficie
superior do corpo de prova dessa composicdo apresentava-se mais
brilhante que a superficie inferior.

Figura 41 — Difragdes de raios-X para CQ-2 (—), CK-5 (—) e Fd-K (—).
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Figura 42 — Secao transversal da amostra Fd-K observada por MEV: area
proxima a superficie do corpo de prova (esquerda) e area central do corpo de
prova (direita). Analise de EDX das areas identificadas nas micrografias.
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Figura 43 — Sec¢ao transversal da amostra CK-5 observada por MEV: area
proxima a superficie do corpo de prova (esquerda) e area central do corpo de
prova (direita). Analise EDX das areas identificadas nas micrografias.
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Figura 44 — Segdo transversal de CQ-2 observada por MEV e analise de EDX.
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A secao transversal de CQ-2 vista ao MEV ¢ a analise de EDX
estdo mostradas na Figura 44. Comparando-se as microestruturas das
composicdes CK-5, Fd-K e CQ-2, observa-se que as particulas de
quartzo das composi¢oes CQ-2 e CK-5 apresentam fissuras periféricas
ndo observadas em Fd-K. Como as amostras sofreram o mesmo
processo de polimento, a diferenca da deterioragdo microestrutural ndo
pode ser atribuida a esse processo. Nota-se ainda que as composicdes
Fd-K e CK-5 apresentam maior porosidade.

As analises de EDX das composi¢des indicam que as amostras
CK-5 e Fd-K apresentam percentuais de potassio semelhantes e
superiores aos da composi¢ao CQ-2.

Para se observar a variagdo da composi¢cdo da amostra CK-5
efetuou-se um perfil em profundidade (Figura 45), em cujas abscissas se
representa a distancia da superficie do corpo de prova, em pm, e nas
ordenadas, o contetido de 6xidos. O perfil de composicdo destaca um
decréscimo progressivo do conteudo de sédio e potassio desde a
superficie até o interior do corpo de prova, devido a solubilizacdo dos
oxidos e migragao para a superficie do corpo de prova.

Figura 45 — Varia¢@o do contetido dos 6xidos de Al, Si, Na e K com a distancia
da superficie.
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Os coeficientes de dilatagdo das composicdes entre 100 e 800°C
(Figura 46) mostraram-se semelhantes para CK-5 e Fd-K. No entanto,
CQ-2 apresenta valores inferiores.

Os valores experimentais da Tabela 20 mostram que, apesar das
composicdes Fd-K e CK-5 apresentarem microestruturas e coeficientes
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de expansdo térmica semelhantes, o comportamento mecanico foi
distinto. A composicdo Fd-K apresentou um incremento nas tensdes
residuais de =32% em relagdo a composicdo CQ-2. Contudo, esse
incremento nas tensdes residuais ndo se converteu em incremento na
resisténcia mecanica. Considerando os erros experimentais, as
composicdes CQ-2 e Fd-K apresentam mesma resisténcia mecanica.

Figura 46 — Variagao do coeficiente de expansdo térmica: Fd-K, CK-5e¢ CQ-2 .
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Tabela 20 — Valores experimentais para as composi¢des Fd-K e CK-5.

Of (MPa) E (GPa) Ospe (MPa)
Fd-K 77+3 72 -12,7
CK-5 69+2 74 -0,9
CQ-2 7943 72 9.6

Para CK-5, houve uma redugdo na resisténcia mecanica de =13%
em relagdo CQ-2. As tensdes residuais macroscopicas apresentaram
perfil muito assimétrico (Figura 47) onde a superficie superior (que
apresenta maior de teor de sodio e potassio) encontra-se tracionada (6,3
MPa) enquanto que a superficie inferior se apresenta praticamente livre
de tensdes (-0,96 MPa). Esse perfil assimétrico pode ser atribuido a
heterogeneidade da composi¢do como visto na Figura 45.

Devido a essa assimetria, ndo ¢ possivel estabelecer uma
correlacdo com a resisténcia mecanica. Apesar da assimetria da tensao
residual, os parametros de Weibull (Tabela 21) indicam a confiabilidade
dos valores para a resisténcia mecanica.
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Figura 47 — Perfil de tensdo residual para a composi¢do CK-5.
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Tabela 21 — Pardmetros do modulo de Weibull.
m oo R?
Fd-K 23 77,8 0,935
CK-5 30 70,1 0,953

4.4 CONSIDERACOES PARCIAIS

Neste capitulo, foi estudada a influéncia de algumas propriedades
sobre a formagdo de tensdes residuais macroscopicas.

A adigdo de particulas de quartzo de diferentes tamanhos alterou
as tensoes residuais macroscopicas de superficie. Nesse caso, o0 aumento
do didmetro dos cristais reduziu fortemente as tensdes residuais. A
resisténcia mecanica também sofreu influéncia com a adigdo das
particulas de quartzo. Particulas menores causaram reforgo
microestrutural, aumentando a resisténcia mecanica a flexao.

Modificando-se a porosidade e o tamanho dos poros houve uma
reducdo de até 37% na resisténcia mecanica. O aumento do tamanho de
poros reduz a resisténcia mecanica. Para composi¢do com tamanhos de
poros equivalentes, a resisténcia mecédnica ¢ maior para composi¢cdo
com menor porosidade. As tensdes residuais macroscopicas mostraram
uma tendéncia de reducdo com o aumento do tamanho do poro e da
porosidade, embora essa reducdo ndo seja tdo expressiva quanto a
resisténcia mecanica.
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A variagdo da espessura do corpo de prova apresentou Otima
correlacdo com as tensdes residuais, de modo que corpos de prova com
menor espessura sao menos susceptiveis ao processo de témpera, devido
ao menor gradiente de temperatura na etapa do resfriamento. A
resisténcia mecédnica também apresentou boa correlagdio com a
espessura dos corpos de prova, com incremento para corpos de prova
com maior espessura.

A substituigdo do quartzo por cordierita modificou
consideravelmente a diferenca do coeficiente de expansdo térmica entre
as fases cristalina e vitrea. A cordierita apresenta um coeficiente de
expansdo térmica menor que o da matriz, levando a matriz a um estado
de tracdo favorecendo o processo de témpera. Apesar do aumento da
tensao residual, a resisténcia mecanica sofreu uma leve redugdo devido
ao alto percentual de fase vitrea na composicao.

A introducdo de feldspato de potassio e de carbonato de potassio
com o intuito de alterar o coeficiente de expansdo térmica nao provocou
variacdes significativas na microestrutura. O uso do feldspato de
potassio aumentou as tensdes residuais sem alterar a resisténcia
mecanica. Ja a utilizagdo de carbonato de potassio formou tensdes
distribuidas de maneira heterogénea ao longo da espessura, devido a
solubilizagdo do carbonato e migragdo para a superficie do corpo de
prova. Devido a esse perfil heterogéneo, a resisténcia mecanica
apresentou-se =13 % inferior a CQ-2.
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5. INFLUENCIA DAS TENSOES RESIDUAIS
MACROSCOPICAS NO COMPORTAMENTO A
FRATURA DE PORCELANATOS?

5.1 INTRODUCAO

O porcelanato ¢ um produto de alto rendimento que consiste
basicamente em uma abundante matriz vitrea (50-65%), quartzo (10-
25%), mulita (<10%) e feldspatos ndo fundidos (0-10%) (BAUCIA JR
etal.,2010; COTO etal.,2011; DE NONI JR et al., 2008a). Ainda que
essas composicdes se assemelhem as composi¢des de porcelanas, o
processo de fabricacdo se difere consideravelmente na fase da queima.
Os ciclos de queima dos porcelanatos sdo muito mais rapidos (40-60
min) que os ciclos de queima das porcelanas tipicas (12-24 h)
(SANCHEZ et al., 2010).

O crescente desenvolvimento dos materiais ceramicos e a alta
competitividade entre os fabricantes ocasiona buscas pela redugdo dos
custos de producdo sem prejudicar os padroes de qualidade
(HOFFMANN; SANTOS; MORELLI, 2012). A queima ¢é a etapa
principal da rota tecnologica de fabricagdo de revestimentos cerdmicos e
vem passando nos ultimos anos por constantes modificagdes, com
reducdo cada vez mais significativa dos ciclos de queima levando a um
incremento na produtividade (PINTO; SOUSA; HOLANDA, 2005).

Varios autores (BANNIER et al., 2013; DAL BO et al., 2012;
DE NONI JR et al., 2008a;2008b; KE et al., 2013; MAGAGNIN et al.,
2014) demonstram que o resfriamento rapido gera tensdes residuais
macroscopicas nas pecas. Essas tensdes podem aumentar a degradacgdo
microestrutural e afetar a resisténcia mecénica das pecas. Podem ainda
comprometer o desempenho durante operagdes de corte para a
instalacdo dos revestimentos e fazer com que as pegas fraturem segundo
trajetorias aleatorias e ndo desejadas, conforme mostrado na Figura 48.

Essas tensdes podem ser de dois tipos: (i) decorrentes de
diferenca do coeficiente de expansdo térmica entre o suporte e o esmalte
(BANNIER et al., 2013); (ii) decorrentes de gradiente térmicos ao longo
da espessura devido a elevada taxa de resfriamento e a grande
quantidade de fase liquida (DAL BO et al., 2012; DE NONI JR et al.,
2008b).

Recentemente, Ke et al.(KE et al., 2013) estudaram os defeitos de
corte recorrentes em linha de producao industrial. Concluiram que uma

% Submetido para publicag@o na Ceramica Industrial.
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mudanca no ciclo de queima de 40 para 60 min reduziu o indice de
cortes que originavam fratura de 37% para aproximadamente 3%.
Segundo os autores, o dano microestrutural provocado pelo
desprendimento das particulas de quartzo afeta significativamente as
tensdes residuais macroscopicas € o comportamento frente ao corte dos
porcelanatos estudados.

Figura 48 — Cortes defeituosos em porcelanatos: (a) com cortador manual e (b)
com cortador de disco a umido.

Fonte: Autora.

Outros autores avaliaram a influéncia das tensdes residuais sobre
o comportamento frente ao corte de diversos tipos de materiais (MOHD
SAFFE; NAGAMACHI; ONA, 2014; NISAR et al, 2009;
YURDAKUL, 2015) e ferramentas (CHEN et al., 2010; MASMIATI,
SARHAN, 2015; WANG; FANG; ZHANG, 2015). Dentre os materiais
ceramicos, os laminados vém sendo amplamente estudados, em
particular em relacdo ao modo de propagacao de trincas e modelagem
por elementos finitos para explorar a causa das fraturas (BERMEJO et
al., 2008; HBAIEB; MCMEEKING; LANGE, 2007; KOTOUL;
SEVECEK; VYSLOUZIL, 2012; PASCUAL et al., 2008).

Com relacdo as ferramentas, destaca-se a utilizagao de laser de
CO,. No entanto, o maior problema para a popularizacdo deste método ¢
a formagdo de trincas devido ao gradiente de temperatura na superficie
de corte, gerando diferentes taxas de retragdo na superficie do corte e do
esmalte (HO et al., 2007; WU etal., 2015; YAN et al., 2013; YILBAS
et al., 2014).
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Apesar dos varios estudos sobre tensdes residuais e ferramentas
de cortes, ndo foram encontrados na literatura ensaios normativos para
determinar o comportamento frente ao corte para materiais ceramicos
ou similares.

Este capitulo descreve os resultados de uma avaliacdo do
desempenho em condicdo a fratura de revestimento cerdmico do tipo
porcelanato quando submetido a ensaio mecanico de flexdo em trés
pontos. Esse procedimento visou simular um cortador manual de
revestimentos e ainda correlacionar a influéncia das tensdes residuais
macroscopicas de gradiente térmico. Com isso, espera-se contribuir para
melhorar o comportamento desses materiais frente ao corte e
possivelmente auxiliar na definicdo de uma normativa para avaliar tal
comportamento. O objetivo ¢ determinar se as fraturas das pecas
durante a instalacdo sdo ocasionadas por defeitos do produto ou por
manipulacdo inadequada do instalador.

5.2 MATERIAIS E METODOS

O desenvolvimento do procedimento de fratura das pecas foi
realizado com dois grupos de estudos distintos. Primeiramente, foram
utilizadas queimadas industrialmente e posteriormente foi utilizado um
porcelanato cru industrial, submetido a uma queima laboratorial com
diferentes ciclos de resfriamento.

O ensaio de flexdo consistiu em aplicar uma forca de flexdo em
trés pontos em um corpo de prova. Uma maquina universal de ensaios
mecanicos (Instron 5889) foi adaptada de modo a se assemelhar ao
cortador manual de revestimentos do tipo “rubi” (Figura 49), utilizado
para a realizacdo de cortes no produto acabado.

Figura 49 — Cortador manual do tipo rubi.
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A configuragdo adotada é mostrada na Figura 50. Para se realizar
o ensaio, foi utilizada uma célula de carga de 10 kN, velocidade de
ensaio de 0,5 mm/min e ponte de flexdo (1) com distincia entre apoios
de 13 cm. Sobre a maquina foi colocada uma mesa de ensaios (2)
adaptada com um apoio central (3) que atua como ponto de flexdo e
apoio do corpo de prova. Com as pegas devidamente centralizadas sobre
o0 apoio central, a for¢a foi aplicada na parte superior da peca, através da
ponte de flexdo. A ponte de flexdo exerceu forga em uma zona de 3 cm
de longitude da pega.

Para pecas entalhadas, foi utilizado um disco de cobre
diamantado com espessura de 300 um; o entalhe foi realizado sempre
no sentido da peca que apresentava menor curvatura.

Figura 50 — Equipamento para ensaio de flexdo.

Fonte: Autora.

Para o ensaio de flexdo, foram empregados revestimentos
industriais (dois porcelanatos, P1 e P2 e uma monoporosa, PO)
fornecidos por diferentes fabricantes segundo informagdes qualitativas
do tipo de fratura.

Segundo os fabricantes, P1 apresentava bom comportamento de
corte, ou seja, durante a instalagdo e/ou perfuracdes, ndo apresentava
fratura irregular e ndo se rompia inesperadamente. Para P2, eram
comuns quebras e fraturas ndo retilineas durante o corte em sua
instalacdo. A monoporosa (PO) foi utilizada como grupo de referéncia,
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por apresentar fraturas e cortes muito regulares. Na Tabela 22 sdo
mostrados os valores do modulo elastico (E), de espessura do suporte e
da camada de esmalte para as amostras ensaiadas.

Tabela 22 — Mddulo elastico (E) e espessura do suporte e esmalte para P1, P2 e

PO.
E (GPa) Espessura (mm)
Suporte Esmalte Suporte Esmalte
P1 74 151 9,05 0,05
P2 66 114 8,90 0,23
PO 23 98 10,10 0,22

A espessura do esmalte foi medida através de analise de imagem.
O moédulo elastico do esmalte foi determinado por indenta¢do e do
suporte por método ndo destrutivo (Grindosonic).

As pegas foram cortadas em tamanhos de 20x40 e de 15x15 cm.
Para cada tipo de fratura, foram ensaiadas 9 amostras. A avaliacdo do
comportamento foi realizada mediante contagem do niimero de pegas
que apresentavam fratura ndo retilinea, correspondendo a desvios
maiores de 3 cm.

Em virtude da assimetria dimensional das pegas industriais,
considerou-se necessario determinar se a posi¢cdo na qual foram obtidos
os corpos de prova da peca industrial (Figura 51), o que poderia
influenciar os resultados. Para tal, foram ensaiadas diferentes amostras
(com entalhe de 0,3 mm) provenientes do centro ¢ da borda da peca
industrial.

Figura 51 — Divisdo da peca industrial P2 em corpos de prova de 15x15 cm:
vista inferior.
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Posteriormente, para a verificagdo da influéncia da tensdo
residual no comportamento a fratura, utilizou-se um porcelanato
industrial (P5) cru, ndo esmaltado, com espessura de 9,1 mm. Esse
porcelanato era proveniente de empresa distinta de P1 e P2. A peca crua
foi cortada em tamanhos de 17x17 cm e queimada em forno laboratorial
com diferentes velocidades de resfriamentos.

O ciclo de queima utilizado apresenta temperatura maxima de
1207 °C, correspondente a maxima densificacdo, velocidade de
aquecimento de 70 °C/min, entre 25 e 500 °C, de 25 °C/min, entre 500 e
1207 °C e tempo de permanéncia na temperatura maxima de 6 min.
Utilizaram-se dois resfriamentos distintos, apresentados na Figura 52:

* P5-Lento: resfriamento controlado dentro do forno com
velocidade de resfriamento de 10°C/min;

* P5-600°C: resfriamento tipo quenching na maxima temperatura,
produzindo um resfriamento fora do forno até¢ 600°C, seguido
de patamar dentro do forno entre 600-500°C, com velocidade
de 10°C/min. Esse procedimento foi realizado para evitar
significativos gradientes térmicos durante a transformacdo
alotropica do quartzo (573 °C). Em seguida, o resfriamento
continuou dentro do forno com ventiladores ligados.

Com os resfriamentos propostos, foram formados dois grupos
com diferentes perfis de tensdes, de modo a verificar a influéncia das
tensdes residuais macroscopicas no comportamento a fratura do
porcelanato quando submetido a um esforco de flexao.

Foram ensaiadas 15 pecas do resfriamento P5-600°C e 15 pecas
do resfriamento P5-Lento. A avaliacdo do comportamento foi realizada
mediante contagem do numero de pecas que apresentavam fratura ndo
retilinea, correspondendo a desvios maiores de 3 cm.

A rugosidade foi avaliada com rugosimetro (Hommelwerkr,
T8000). Para o calculo dos parametros, foi utilizado um cut-off de 0,8
mm. As tensodes residuais foram determinadas pelo método SRSM para
P1, P2, PO e PS5.
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Figura 52 — Representagao dos ciclos de queima empregados: (-—-) P5-Lento e
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5.3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Para a escolha do tamanho dos corpos de prova, foram feitas
fraturas no cortador manual e na maquina universal de ensaios com as
pecas P1 e PO. O tamanho considerado adequado ¢ aquele em que a
maquina universal de ensaios reproduza resultados semelhantes aos
obtidos no cortador manual.

O comportamento a fratura para as peg¢as em tamanho 20x40 cm
se observa na Figura 53. Para PO (Figura 53-a e b). Nota-se que a
fratura € retilinea para o cortador manual e ndo retilinea na maquina
universal de ensaios.
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Figura 53 — Comportamento a fratura das pecas (20x40 cm) sem entalhe: (a) PO
cortador manual e (b) PO maquina universal de ensaios; (¢) P1 cortador manual
e (d) P1 maquina universal de ensaios.

Fonte: Autora.

Para P1 (Figura 53-c e d), a fratura no cortador manual apresenta
significativos desvios, sem fratura retilinea e sendo muito distinta da
fratura na maquina universal de ensaios.

Em razdo do diferente comportamento a fratura observado para a
maquina universal de ensaios e o cortador manual, foram realizados
novos ensaios com pecas de tamanho de 15x15cm.

A amostra PO (Figura 54-a e b) apresentou fratura linear ao
longo da peca sem desvios, para os dois métodos de fratura.
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Figura 54 — Comportamento a fratura das pecas (15x15 cm) sem entalhe:
coluna da esquerda em cortador manual e coluna da direita na maquina
universal de ensaios; (a e b) PO; (c e d) P1; (e e f) P2.

Cortador manual Maéquina universal de ensaios

€)

Fonte: Autora.
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A amostra P1 (Figura 54-c e d) mostrou fraturas que sofrem
desvios ao longo do comprimento da pega, sendo mais acentuados na
fratura em cortador manual.

Com a semelhanga entre os dois métodos de fratura, foi adotado
o tamanho 15x15 c¢m como adequado para a realizacdo das fraturas.
Entdo, realizou-se o ensaio para o porcelanato P2 (Figura 54-¢ e f). A
fratura apresentou desvios consideraveis desde o ponto de aplicacdo da
forga, tanto na fratura com cortador manual como na maquina universal
de ensaios, gerando uma fratura muito distinta do porcelanato P1.

Considerando o tamanho 15x15 c¢cm adequado para a realizagdo
dos testes, realizaram-se novos ensaios na maquina universal para PO,
P1 e P2 com entalhes ao longo da peca.

Para P1 sem entalhe (Figura 55), a fratura é considerada
“regular”, ou seja, apresenta um leve desvio ja ao inicio da pega (marca
azul horizontal). P1 com entalhe de 0,2 mm exibe fratura bastante linear
considerada “boa”. O entalhe faz com que a fratura siga de maneira
retilinea até proximo ao final (marca azul horizontal), onde sofre um
pequeno desvio.

Figura 55 — Comportamento a fratura de P1 (15x15 cm) em maquina universal
de ensaios: (a) sem entalhe e (b) com entalhe de 0,2 mm.

a)

Fonte: Autora.

Nas mesmas condi¢des de entalhe, ndo foi possivel reproduzir
um comportamento “adequado” de fratura para P2. Entdo, realizaram-se
entalhes cada vez mais profundos até o ponto em que a fratura ocorresse
de modo linear. Esses resultados sdo mostrados na Figura 56.

O comportamento a fratura de P2 demonstrou-se bastante distinto
ao de P1. Para que P2 apresentasse um corte “adequado” foi necessario
um entalhe com profundidade superior a 0,3 mm. Para as pecas
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ensaiadas sem entalhe € com entalhe de 0,2 mm ndo foi observada
nenhuma predisposi¢do da fratura em seguir linearmente. Com o
aumento do entalhe para 0,3 mm, nota-se uma mudanga significativa na
fratura, que agora segue linearmente até pouco mais da metade da peca.
Com entalhe de 0,4 mm, a fratura se d4 de modo linear até préximo ao
final da peca, sofrendo entdo um leve desvio, semelhante a P1 com
entalhe de 0,2 mm (Figura 55-b).

Figura 56 — Comportamento a fratura de P2 (15x15 cm) em maquina universal
de ensaios: (a) sem entalhe, (b) com entalhe de 0,2 mm, (c) 0,3 mm e (d) 0,4

mm.

Fonte: Autora

Comparando as fraturas de P1 e P2, fica evidente que P1
apresenta um comportamento “apropriado” de corte, como mencionado
pelos fabricantes (item 5.2). E esperado que P2 apresente problemas
como fraturas inesperadas e cortes irregulares durante sua instalagdo.

Na Figura 57, é mostrada a curva tensdo-deformacdo para P1 e
P2, com diferentes entalhes, realizada na maquina universal de ensaios e
na Tabela 23 os valores experimentais para o ensaio. Observando P1 e
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P2 com mesmo entalhe, nota-se que P1 apresenta menor tensdo
necessaria para a fratura (=13% inferior). A energia de deformacdo para
essas amostras, representada pela area sob a curva tensdo-deformacao,
foi =0,25 e 0,35 J para P1 e P2, respectivamente. Para Pl e P2, com
comportamentos de fratura semelhantes (entalhe de 0,2 ¢ 0,4 mm), a
energia de deformacdo foi de aproximadamente 0,25 J para ambas as
amostras.

Figura 57 — Comportamento tensdo x deformagdo: (—) P1 entalhe de 0,2 mm;
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Adotando-se o = E.e, ¢ considerando-se uma deformacgdo (¢)
constante para P1 e P2 (com entalhe de 0,2 mm, Figura 57), nota-se que
P1 apresenta maior angulo de inclinagcdo, sugerindo maior modulo
elastico e como consequéncia, maior tensdo residual. De fato, o moédulo
elastico (medido com Grindosonic) foi de 74 GPa para P1 e 66 GPa

para P2.
Tabela 23 — Dados de fratura de P1 e P2

Amostra Propagacado linear Tensﬁo Energia de
da fratura (cm) maxima (MPa) deformacdo (J)

P1 (2 mm) 12,2+0,7 0,13+0,001 0,26+0,004

P2 (0) 0 0,18+0,003 0,54+0,01

P2 (0,2 mm) 0 0,15+0,003 0,35+0,01

P2 (0,3 mm) 11,2+1,1 0,12+0,001 0,25+0,003

P2 (0,4 mm) 12,1433 0,12+0,01 0,24+0,04
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Na Tabela 24, estdo os resultados de fratura para P2 (entalhe de
0,3 mm), observando-se a posi¢do da amostra (centro e borda) dentro da
peca industrial como mostrado na Figura 51. Esses resultados indicam
que a posicao do corpo de prova dentro da peca industrial ndo afeta o
comportamento a fratura.

Tabela 24 — Dados de fratura de P2 proveniente do centro e da borda da peca

industrial.
Posicdo do  Propagagdo linear Tensdo maxima Deformacao
corpo de prova  da fratura (cm) (MPa) maxima (mm)
Lateral 11,0+0,9 0,12 +0,01 0,30 + 0,03
Centro 11,3+0,3 0,13+0,01 0,30 + 0,02

O perfil de tensoes das amostras P1, P2 e PO ¢ mostrado na
Figura 58. No eixo das abscissas, 0,0 ¢ referente a superficie inferior do
corpo de prova e 1,0 ¢é referente a superficie esmaltada. As 3 amostras
encontram-se comprimidas na superficie e tracionadas no centro.
Ambos os porcelanatos apresentaram perfil de tensdo assimétrico, no
qual a superficie inferior do corpo de prova (ndo esmaltada) apresentou
maiores valores de compressdo (=15 MPa para P1 e =5 MPa para P2).
Nota-se ainda uma expressiva diferenga na magnitude das tensdes
residuais. P1 apresenta-se mais tensionada, como sugerido pela Figura
57.

Figura 58 — Perfil de tensdo residual: (——) P1, (---) P2, e (—) PO.
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A diferenga no comportamento a fratura entre P1 e P2 pode ser
atribuida a distribui¢do de tensdes ao longo da espessura, que ¢ muito
irregular e assimétrica para P2.

Para os porcelanatos queimados em laboratério (P5), foram
gerados dois grupos de estudos distintos: os “ndo tensionados” e os
“tensionados”, provenientes dos resfriamentos P5-Lento e P5-600°C,
respectivamente. Para ambos os resfriamentos, os corpos de prova
apresentaram tensdes de compressdo na superficie e de tragdo no centro.
Os corpos de prova submetidos ao resfriamento P5-Lento apresentam
tensdes residuais cerca de 90% (-1,3 MPa) menores que os submetidos
ao resfriamento P5-600°C (-9,8 MPa), devido a diferenca de gradiente
térmico na etapa do resfriamento entre 1207-600°C.

No ensaio de flexdo, os corpos de prova ndo tensionados (P5-
lento) apresentaram uma fratura retilinea ao longo da pega. Nos corpos
de prova mais tensionados (P5-600°C), essa fratura da lugar a uma
fratura néo retilinea, como pode ser visto na Figura 59.

Figura 59 — Comportamento a fratura P5-Lento e P5-600.

Fonte: Autora.

Para o resfriamento rapido, o percentual de pegas com corte
inadequado (fraturas ndo retilineas) ¢ elevado, alcangando 76% das
pecas ensaiadas. Ja para o resfriamento lento, o percentual de pegas com
esse comportamento ¢ de 7%. As pecas que mostraram uma fratura nio
retilinea correspondem a um comportamento ndo desejado. Durante sua
instalacdo, através de cortes e perfuragdes, tal comportamento pode
representar perda de material.

A Figura 60 ¢é o resultado da curva de tensdo-deformacdo de uma
peca tensionada (P5-600°C) e uma peca ndo tensionada (P5-lento).
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Observa-se que a pega tensionada necessita de maior tensdo para a
fratura (=20% superior), porém uma deformacao inferior (=10%). Como
o = E.g, verifica-se um maior médulo elastico para a peca tensionada.
Os ensaios laboratoriais confirmam que P5-600°C apresenta um moédulo
elastico levemente superior ao P5-Lento, 72 e 69 GPa, respectivamente.
A energia de deformacado, representada pela area sob a curva tensdo-
deformagdo foi semelhante para ambos os grupos de pecas ~0,35 e
~0,30 J para P5-600°C e P5-Lento respectivamente. Quanto menor a
tenacidade do material, menor sera a capacidade de “absorver” a energia
imposta pela forga, logo com a fratura do material hd maior liberacao
energia, gerando uma fratura ndo retilinea.

Figura 60 — Comportamento tensdo-deformagdo do ensaio de flexo.
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A resisténcia mecénica medida entre os dois grupos foi de 73 e
80 MPa, para P5-Lento e P5-600°C, respectivamente. Houve um
incremento de 7 MPa. As tensdes residuais macroscopicas medidas na
superficie foram de -1,3 e -9,8 MPa, para P5-Lento e P5-600°C
respectivamente, uma diferenca de 8,5 MPa. De Noni et al. (DE NONI
JR et al., 2008b;2011) mostraram que em poucas condigdes de
microestrutura e resfriamento, a tensdo residual de compressdo
converte-se em incremento na resisténcia mecénica. Isso se deve ao
aumento de degradacdes na microestrutura do material, representado
pelo aumento do tamanho do defeito natural. Para os resultados do
presente estudo, observa-se que o incremento da resisténcia mecanica
foi de aproximadamente 85% do valor gerado de tensdo residual na
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superficie. Esse resultado ¢ compativel os dados publicados por De
Noni et al. (DE NONI JR et al., 2008b;2011). Desse modo, ¢ possivel
inferir que houve certa degradacao da microestrutura da pega.

A rugosidade média (Ra) de ambas as amostras ndo apresentou
diferenca significativa, 7,2 + 0,8 um para P5-Lento e 6,8 + 0,8 um para
P5-600°C (Figura 61 e Figura 62). Isso sugere que, a nivel
microestrutural, a fratura ocorre segundo mecanismos semelhantes.

Figura 61 — Topografia para P5-Lento.
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Figura 62 — Topografia para P5-600.
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5.4 CONSIDERACOES PARCIAIS

Neste capitulo, foi estudado o comportamento a fratura de
porcelanatos submetidos a esforco de flexdo. Foi apresentado um
procedimento de ensaio baseado no método de flexdo por 3 pontos, que
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permite diferenciar de forma semiquantitativa o comportamento a
fratura de porcelanatos industriais. O procedimento pode ser utilizado
como uma ferramenta comparativa entre os niveis de tensodes residuais
macroscopicas entre corpos de prova que potencialmente causariam
problemas em procedimentos de corte.

Os  porcelanatos  industriais  apresentavam  diferentes
comportamentos a fratura. O porcelanato P1, que segundo os fabricantes
apresenta bom comportamento de corte, desenvolveu fratura
considerada “adequada” com entalhe de 0,2 mm de profundidade.
Porém, P2 necessitou de entalhe de 0,4 mm para produzir
comportamento semelhante. Ambos o0s porcelanatos apresentaram
tensdes de compressdo na superficie, sendo que P1 possui tensoes ~30%
superior a P2. O perfil assimétrico e ndo parabolico de P2 sugere a
existéncia de maiores gradientes térmicos na etapa do resfriamento que
poderia ocasionar seu mau comportamento a fratura.

Com a modificacdo dos resfriamentos a altas temperaturas,
alteraram-se os niveis de tensdes residuais macroscopicas de P5. Assim,
verificou-se a existéncia de uma relacdo entre o comportamento a
fratura, a velocidade de resfriamento e as tensdes residuais presentes em
pecas de porcelanato. Um resfriamento mais lento ndo gera gradientes
térmicos tdo significativos correspondendo a um corpo de prova com
menores tensdes residuais macroscopicas. Nesse caso, as pecas exibem
fraturas retilineas quando comparados com corpos-de-prova mais
tensionados.

As pecas que apresentaram fraturas ndo retilineas foram as que
exibiram maior energia de deformacdo, representada pela area sob a
curva tensdo-deformagdo, e como consequéncia menor tenacidade. Com
isso, menor sera a capacidade do material de “absorver” a energia
imposta pela forga. Logo, com a fratura hd maior liberacdo energia,
gerando uma fratura ndo retilinea.
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6. PERFIL DAS TENSOES RESIDUAIS MACROSCOPICAS EM
PORCELANATOS INDUSTRIAIS E LABORATORIAIS

6.1 INTRODUCAO

O método “relaxacdo de deformagdes por corte incremental”
(Strain Relaxation Slotting Method: SRSM) vem sendo comumente
usados para avaliar as tensdes residuais macroscopicas de uma ampla
gama de componentes de engenharia. Apesar de ser menos atraente que
os métodos ndo destrutivos, o método de relaxamento € frequentemente
usado por sua versatilidade e confiabilidade (SCHAJER, 2010).

Diferentes métodos de relaxamento vém sendo desenvolvidos
para medicdo de tensdes residuais macroscopicas para areas especificas.
Eles diferem na geometria da amostra, nos cortes, no método de
medicdo e os calculos necessarios. No entanto, todos eles compartilham
o mesmo principio geral: determinam a liberacdo de tensdes quando o
material é cortado.

Os extensdmetros sdo aderidos na superficie (inferior e/ou
superior) e as tensoes aliviadas sdo medidas em forma de deformagdes a
cada corte sucessivo. As tensdes residuais sdo entdo determinadas a
partir das deformacdes usando constantes de calibracdo calculadas com
elementos finitos e equagdes lineares. O método permite avaliar o perfil
de tensdo ao longo de toda a espessura da amostra (GERMAUD et al.,
1994).

Os métodos de relaxamento para medi¢do de tensdes residuais,
tornam-se cada vez mais sujeitos a erros na medicdo de tensdes
residuais. A cada corte ha uma concentracao de tensao no entalhe. Essa
concentragdo de tensdo pode produzir deformagdes adicionais e,
portanto, provocar um desvio do comportamento linear (CHENG;
FINNIE, 2007; PRIME, 2010; SCHAIJER, 2010).

Felizmente, os erros resultantes sdo conservadores, pois um
pequeno aumento na relaxagdo leva a uma superestimacao das tensodes
residuais (PRIME, 2010).

Neste capitulo, ¢ estudado o perfil das tensdes residuais
macroscopicas para porcelanatos laboratoriais e industriais. Para os
corpos de prova laboratoriais, utilizaram-se algumas composi¢des
apresentadas no Capitulo 4, e para as composicdes industriais
selecionaram-se as amostras analisadas no Capitulo 5.
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6.2 MATERIAIS E METODOS
6.2.1 Porcelanatos industriais

Foram selecionados trés porcelanatos (P1, P2, P5), e uma
monoporosa, PO com e sem camada de esmalte, para verificar a
influéncia desta no perfil da tensdo residual. As amostras apresentaram
diferentes tamanhos e foram obtidas por diferentes ciclos de queima.
Para o ensaio de tensdo residual, os corpos de prova foram cortados em
tamanhos de 2x8 cm. As pegas que apresentavam relevos de prensagem,
“muratura”, na parte inferior, foram previamente lixadas antes da
adesdo do extensdmetro. Testes preliminares realizados mostraram que
o processo de lixamento ndo provoca alteragdes nos valores das tensdes
residuais macroscopicas. As amostras POSE e PO apresentam a mesma
composicdo e ciclo de queima, e se diferenciam somente pela auséncia
da camada de esmalte em POSE.

6.2.2 Porcelanatos laboratoriais

Para os corpos de prova laboratoriais, utilizaram-se algumas
composicdes apresentadas no Capitulo 4:
¢ CQ-1, CQ-2 e CQ-4 (variagdo do tamanho da particula
de quartzo);
* CK-5 (variagdo do coeficiente de dilatagdo);
Além das composicdes citadas, verificou-se a influéncia da
variacdo do tempo de permanéncia na temperatura maxima de 6 para 12
min.

6.3 RESULTADOS E DISCUSSAO
6.3.1 Porcelanatos industriais

A Figura 63 mostra comparativamente os resultados das tensdes
residuais macroscopicas medidas para P1, P2 e PO e POSE. O eixo da
abscissa (x) refere-se a espessura da peca de forma normalizada, ou
seja, 0,0 para a superficie inferior e 1,0 para a superficie superior. O
perfil parabdlico na secdo transversal da peca estd de acordo com
resultados obtidos em estudos anteriores (ASAOKA; KUWAYAMA,
1992; DAL BO et al, 2012; DE NONI IJR, 2007;
NARAYANASWAMY; GARDON, 1969)
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Ainda que o método SRSM possa ser, teoricamente, aplicado em
materiais com multiplas camadas, na pratica a reduzida espessura do
esmalte e do engobe faz com que se tenham erros consideraveis na
determinacdo do perfil de tensdes residuais macroscopicas. Por esse
motivo, também foram determinadas as tensoes residuais para PO sem
esmalte, POSE.

Figura 63 — Perfil de tensdo residual: P1, P2, POSE e PO.
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Na Figura 63, observa-se que as superficies das amostras estdo
em compressdo, enquanto que o interior apresenta tensdes de tragdo. As
tensdes residuais medidas para PO com e sem esmalte apresentam
valores baixos. P1 apresenta valores maximos de compressdo em torno
de -6,5 MPa, proximos a superficie esmaltada (valor de z = 1); de -15
MPa para a superficie inferior e tensdes maximas de tragcdo de cerca de
8 MPa no centro da amostra. P2 também desenvolveu perfil de tensoes
assimétrico com tensdes de -5 MPa para a superficie inferior e -1 MPa
para a superficie esmaltada. Para todas as amostras, a compressdao foi
maior na superficie ndo esmaltada como também relatado por Bannier
et al.(BANNIER et al., 2013).

As amostras PO e POSE ndo apresentaram diferencas
significativas para valores e perfil das tensdes. Nota-se apenas uma
pequena diferenca de tensdes na superficie superior da peca que se
igualam em cerca de 20 % da espessura do corpo de prova, indicando
que a camada de esmalte ndo influenciou nos resultados finais.
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Segundo Bannier et al., a assimetria dos perfis de tensdes pode
ser explicada pelas diferentes velocidades de resfriamento (BANNIER
et al., 2013).

Na Figura 64, ¢ mostrada a deformagdo experimental medida
pelo extensometro (indicada pelos marcadores) e o ajuste das
deformagdes experimentais aos dados tedricos (linha) em funcdo da
profundidade do corte. Pode-se observar que a medida em que se
aumenta a profundidade do corte também se aumenta a deformacao das
pecas: valores positivos indicam que a pega esta adquirindo uma
curvatura concava.

Figura 64 — Ajustes das deformagdes: P1, P2, POSE e PO.
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Os dados de deformagdo do suporte (POSE) podem ser bem
ajustados utilizando o polindmio de Legendre de segundo grau (por
tratar-se de um material homogéneo). No entanto, para PO e P1 foram
utilizados os polinomios de grau 0, 1 e 2 (como descrito na equacao 1),
por se tratar de material multicamadas. Ambas as amostras
apresentaram bom ajuste entre os dados experimentais e teodricos
sugerindo um resfriamento simétrico e formando um perfil de tensoes
parabdlico.

Os termos 0 e 1 do polindmio de Legendre sdo atribuidos a
primeira camada do material em estudo, neste caso, a camada de
esmalte + engobe. Esse termo leva em consideracdo a deformacao livre
da camada ao ser cortada. No entanto, como se trata de uma camada
muito fina em relagdo a profundidade do corte, ha erros consideraveis
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na realizagdo dessa medida. Os demais termos sdo referentes as
deformagdes sofridas pelo suporte ao longo do ensaio, e quanto maior o
numero de graus de polindmios usados no ajuste menos parabodlico sera
o ajuste final. Assim, quando se trata de um material de mais de uma
camada, utilizam-se os termos 0 e 1 do polinomio de Legendre para
ajustes da primeira camada e 2, 3 e 4 para o suporte, sendo preferivel o
uso do menor niumero de polindmios possiveis.

O ajuste experimental de P2 ndo foi satisfatorio apenas com os
polindmios de grau 0, 1 e 2, sendo necessaria a inclusdo dos polindmios
3 e 4, indicando um resfriamento assimétrico.

6.3.2 Porcelanatos laboratoriais

Os perfis de tensdes para as composicdes estudadas no Capitulo
4 apresentaram perfis de tensdes parabodlicos e simétricos, tracionadas
no centro do corpo de prova e comprimidos na superficie. Como
exemplo, mostram-se os perfis de tensdes das composi¢cdes com
diferentes tamanhos de quartzo na Figura 65. O perfil simétrico
significa que a tensdo residual estd distribuida de modo uniforme ao
longo da espessura e que as tensdes sdao idénticas na superficie superior
e na inferior.

As deformagdes experimentais foram facilmente ajustadas as
tedricas com uso de polindomios de Legendre de segundo grau, como o
exemplo da Figura 66. Os valores de R’ para os ajustes apresentaram-se
sempre maior que 0,95.

Figura 65 — Perfil de tensdes residuais para CQ-1, CQ-2 e CQ-4.
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Figura 66 — Ajuste das deformagdes das composi¢des com diferentes tamanhos
de quartzo: deformagdes experimentais; deformagdes tedricas.
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A composi¢do CK-5, com carbonato de potassio, apresentou
perfil de tensdo bastante irregular (Figura 67). Nesse caso, a
irregularidade ndo ¢ atribuida ao resfriamento, mas sim a migracdo do
potassio para a superficie do corpo de prova. A superficie superior, onde
ha maior teor de potassio, encontra-se tracionada (=<6 MPa) e ao longo
da espessura ha uma oscilacdo entre as tensdes de tracdo e compressao,
e finalizando, a superficie inferior encontra-se praticamente livre de
tensoes (-0,7 MPa).

Figura 67 — Perfil de tensdo residual para a composi¢cdo CK-5.
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As deformacgdes experimentais (Figura 68) apresentaram valores
negativos, ou seja, a pe¢a adquiriu curvatura convexa, diferentemente
das demais composigdes que se apresentaram cOncavas. Para o ajuste
das deformagdes, foi necessaria a utilizacdo de polindmios de segunda e
terceira ordem. No entanto, o ajuste ainda se apresentou deficiente, com
valor de R2Z0,8.

Figura 68 — Ajuste das deformagdes para a composicdo CK-5: deformagdes
experimentais; deformagdes teoricas.
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Analisando o grafico de residuos gerados com os valores
experimentais e tedricos das deformacdes (Figura 69), observa-se uma
leve variagdo. No entanto, os polindmios de Legendre ainda podem ser
considerados adequados para a realizacdo dos ajustes.

Figura 69 — Residuos para a composi¢do CK-5.
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A variag@o do tempo de permanéncia na temperatura maxima de
6 para 12 min ndo gerou variacdes significativas na magnitude e no
perfil das tensdes residuais, como pode ser visto na Figura 70. As
deformagdes foram facilmente ajustadas com o polindmio de segunda
ordem e com R* = 0,95.

Figura 70 — Perfil de tensGes para resfriamento rapido com patamar: 6 min e 12

min.
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laboratorial, observa-se que a velocidade de resfriamento ndo alterou a
simetria do perfil de tensdes, mas apenas a magnitude das tensdes
geradas (Figura 71).

Figura 71 — Perfil de tensdes residuais para P5-Lento e P5-600°C.
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Para ambos os resfriamentos, utilizou-se polindmio de segunda
ordem para o ajuste das deformacgdes. No entanto, P5-Lento apresenta
melhor ajuste devido a homogeneidade do resfriamento (Figura 72).

Figura 72 — Ajuste das deformagdes experimentais as tedricas para P5-Lento e

P5-600°C.
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O grafico de residuos para as deformagdes na Figura 73 mostra
que a qualidade do ajuste € maior para P5 com resfriamento lento e que
o resfriamento rapido ocasiona maior dispersdo dos valores referente as
deformagdes do centro e da superficie superior dos corpos de prova.

Figura 73 — Grafico de residuos: P5-Lento e P5-600°C.
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6.4 CONSIDERACOES PARCIAIS

As tensoes residuais macroscopicas dos corpos de prova foram
determinadas usando o método SRSM. Essa técnica destrutiva consiste
na relaxacao das tensdes residuais através da realizacdo de finos cortes
na amostra. Como consequéncia das relaxagdes das tensdes, a amostra
sofre uma deformacdo que pode ser medida utilizando um extensémetro
fixo na superficie inferior.

O método tem sido utilizado com sucesso para determinar o
perfil de tensdo residual no interior de amostras de porcelanatos,
demonstrando que as tensdes residuais macroscopicas podem ser
calculadas a partir das curvas de deformagdes.

Para os ajustes das deformagdes experimentais as teoricas, fez-se
uso dos polindmios de Legendre com os termos 0 e 1 referente a
camada de esmalte + engobe de materiais multicamadas, e os termos 2,
3 e 4 para o suporte, sendo preferivel o uso do menor niimero de
polindmios possiveis. A utilizagdo dos termos 3 e 4 do polindmio
indicou uma deficiéncia no ajuste das deformagdes, ocasionando perfil
de tensdes assimétricos.

Para as pecas industriais que apresentaram um perfil de tensdes
distribuidas assimetricamente ao longo da espessura do corpo de prova,
os valores maximos de compressao foram encontrados para a superficie
ndo esmaltada. O ajuste experimental de P2 ndo satisfatorio indica um
resfriamento assimétrico.

Com excecdo da composi¢do CK-5, que apresentou
heterogeneidade na composicdo devido a solubilizacdo do carbonato, os
corpos de prova laboratoriais manifestaram tensoes de modo simétrico e
homogéneo ao longo da espessura dos corpos de prova. Para os ajustes
das deformagdes, foram aplicados polindmios de segunda ordem que
resultaram em R* maiores que 0,95.

Devido a alta diferenga na velocidade entre os resfriamentos P5-
600 e P5-Lento para o porcelanato P5, os ajustes das deformacdes para
P5-600°C apresentaram maiores variagdes em relagdo ao valor teorico,
tornando o ajuste das deformacdes de P5-Lento mais adequado.

O método SRSM mostrou-se adequado para a medicdo das
tensdes residuais macroscopicas nos casos avaliados. No entanto, a
dificuldade de ajuste das deformacdes experimentais as teodricas,
causado pelos resfriamentos rdpidos e possiveis degradacdes
microestruturais, indica uma superestimagdo das tensdes. Como
consequéncia, tem-se uma incerteza no formato do perfil e na
magnitude das tensdes obtidas.
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7. CONCLUSOES

No presente trabalho, estudaram-se o desenvolvimento das
tensdes residuais macroscopicas € o comportamento a fratura de
porcelanatos. Parametros de processamento e propriedades do material
foram variados para a determinacdo das tensdes residuais e da
resisténcia mecanica.

A variagdo na velocidade de resfriamento possibilitou o
desenvolvimento de tensdes residuais macroscopicas e o incremento da
resisténcia mecanica do material. No resfriamento rapido (13 °C/s), foi
desenvolvido um perfil de tensdo residual tipicamente associado a
témpera. Resfriamentos lentos (0,2-1,5°C/s) ndo provocam tensdes
residuais macroscopicas na superficie, devido ao baixo gradiente
térmico gerado entre o centro e a superficie dos corpos de prova.

A avaliacdo do perfil da tensdo residual mostrou que as tensdes
residuais na superficie sdo formadas exclusivamente a altas
temperaturas, superiores a ~850°C, e proximas ao intervalo de fluxo
viscoso. Um ajuste da velocidade de resfriamento abaixo deste valor
ndo provoca variagdes significativas nas tensoes residuais finais.

Resfriamentos rapidos no intervalo de temperatura de
transformacao alotropica do quartzo ndo afetam as tensoes residuais na
superficie do material. Embora ndo se tenham verificado variagoes
significativas nas tensdes residuais macroscopicas de superficie, os
resfriamentos rapidos induzem a geracdo de defeito microestrutural
(desprendimento da particula de quartzo da matriz vitrea, gerando
trincas na sua microestrutura), podendo levar a uma reducdo drastica
nas propriedades mecéanicas do material, ou até a sua fratura
catastrofica.

O estudo da influéncia das propriedades do material sobre as
tensdes residuais macroscopicas mostrou que o tamanho de particula do
quartzo e a espessura dos corpos de prova foram as propriedades que
mais influenciam sobre as tensdes residuais macroscopicas € a
resisténcia mecanica.

Composi¢des com particulas menores de quartzo apresentaram
um incremento de 38% na tensdo residual e de 31% na resisténcia
mecanica em comparagdo a composicdo com maiores tamanhos de
particula de quartzo.

Com a mudanga na espessura do material, alterou-se também o
gradiente térmico entre a superficie e o interior do material na etapa do
resfriamento. O processo de t€émpera foi mais evidente para os corpos
de prova com maior espessura, que apresentaram aumento de 8 MPa na
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tensdo de compressdo na superficie e também resisténcia mecénica a
flexao =~38% superior.

A introducdo de poros permitiu constatar que o aumento
didmetro de poros ocasionou uma redugdo de aproximadamente 68% na
resisténcia mecanica a flexdo. No entanto, a redugdo nas tensdes
residuais macroscopicas nao foi significativa, =11%. Para composi¢des
com tamanhos de poros semelhantes, a area ocupada pelos poros atua
sobre as propriedades, de modo que a tensdo residual e resisténcia
mecanica sdo maiores para composicdo com menor area ocupada pelos
poros.

Substituindo a fase cristalina da composicdo padrio por
cordierita, intensificou-se a diferenca entre o coeficiente de expansio
térmica entre a fase cristalina e a fase vitrea. O cristal de cordierita
apresenta menor coeficiente de expansdo térmica que a matriz,
submetendo-a a um estado de tragdo. No entanto, foi verificado um
incremento de 35% na tensdo residual que ndo foi convertida em
resisténcia. Devido ao alto teor de fase vitrea presente na composicdo, a
resisténcia mecanica a flexao sofreu uma redugdo de =~9%.

O ensaio de fratura baseado em um ensaio de flexdo permitiu
avaliar, de forma semiquantitativa, o comportamento a fratura dos
porcelanatos ensaiados. Os resultados mostraram que ha uma relagdo
entre velocidade de resfriamento - tensdes residuais macroscopicas — € o
comportamento a fratura. Resfriamentos rapidos desenvolveram tensdes
residuais de compressdo = 85% mais elevadas que os resfriamentos
lentos. Em contrapartida, os corpos de prova submetidos a resfriamento
lento desenvolveram fraturas lineares.

Para as pecas queimadas industrialmente, com diferentes
composicdes, verificou-se que o comportamento adequado a fratura
pode estar relacionado com a distribuicdo do perfil de tensdo ao longo
da espessura do material. Um perfil ndo parabdlico e assimétrico foi
observado para o porcelanato P2 que apresentou comportamento
indesejado durante a fratura.

O ajuste das deformacdes experimentais as deformagdes tedricas
mostrou que para os porcelanatos que apresentaram fraturas lineares foi
possivel um ajuste empregando unicamente o polindmio de Legendre de
segundo grau. Ja que para o porcelanato com comportamento
“inadequado” a fratura € necessaria a utilizacdo dos termos 3 e 4.

Com a andlise dos perfis de tensdes das composicdes
laboratoriais foi possivel verificar que a variagdo das propriedades do
material ndo alterou o perfil (assimetria e comportamento parabdlico)
das tensOes residuais. No entanto, a velocidade de resfriamento
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modificou a qualidade dos ajustes das deformagdes. A técnica utilizada
para medir as tensdes residuais macroscopicas, SRSM, mostrou-se
adequada e reprodutivel, possibilitando o desenvolvimento deste estudo.
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APENDICE A: Caracterizacio das composicoes utilizadas

Tabela 25 — Caracterizagdo das composi¢des com variagdo do tamanho de
particula do quartzo.

CQ-1 CQ-2 CQ-3 CQ4
DSO quartzo (Mm) 3’3 13 21 28
Dog quartzo (LM) 22 59 94 183
Dap 1,932 1,929 1,932 1,947
Dap queimado 2,433 2,417 2,412 2,408
CL (%) 8,0 7,8 7,7 7,5
PPC (%) 4,16 4,03 4,02 4,05
AA (%) <0,1 <0,1 0,1 0,2
T (°C) 1213 1224 1229 1230
or (MPa) 92+1 86+3 66+4 63+2
Tabela 26 — Caracterizacdo das composi¢cdes com variagdo na espessura.
CE-3 CE-6 CE-7
Espessura ap6s a queima (mm) 2,9 6,5 7,5
Dap . 1,914 1,929 1,919
Dap gueimado 2,415 2,417 2,416
CL (%) 7,9 7,8 7,9
PPC (%) 4,07 4,03 4,04
T (°C) 1224 1224 1224
or (MPa) 66+2 86+3 91+3

Tabela 27 — Caracterizagdo das composi¢des com variagdo no tamanho do poro.

C5-1 C5-2 C5-3 C5-4
D5 poros (um) 27,3 40,0 25,1 10,9
Area ocupada poros (%) 13,3 10,1 10,2 6,8
Dap 1,845 1,847 1,842 1,834
Dap queimado 2,239 2,243 2,249 2,292
CL (%) 8.4 8,3 8,4 8,9
PPC (%) 9,13 8,65 8,63 8,58
AA (%) 0,4 0,4 0,4 0,1
T (°C) 1230 1228 1232 1236
or (MPa) 53+1 55+3 59+1 77+3
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Tabela 28 — Caracterizacdo das composi¢cdes com variagdo na porosidade

C2-3 C5-3 C7-3

Contetido de coque (%) 2,5 5,0 7,0
D5 poros (um) 23,1 25,1 23,5
Area ocupada poros (%) 7,4 10,2 13,1
Dap 1,884 1,842 1,814
Dap queimado 2,326 2,249 2,195

CL (%) 8,0 8,4 8,6
PPC (%) 6,41 8,63 10,33

AA (%) 0,2 0,3 1,7

T (°C) 1229 1232 1232

or (MPa) 71£2 59+1 54+2

Tabela 29 — Caracterizacdo das composigdes CK-5, Fd-K e COR

CK-5 Fd-K COR
Dap oy 1,931 1,927 1,928
Dap queimado 2,412 2,395 2,452
CL (%) 7,9 7,6 8,1
PPC (%) 4,78 4,08 3,79
AA (%) <0,1 <0,1 <0,1
T (°C) 1213 1221 1239
0x 107 500.650°C) 95 102 50
o¢ (MPa) 69+2 77+3 72+3

Tabela 30 — Caracterizagdo de CQ-2 submetida a diferentes resfriamentos

Lento Rapido
R-L R-DF R-STD R-Venturi
Dap ¢ 1,926 1,921 1,920 1,921
Dap queimado 2,433 2,425 2,417 2,420
CL (%) 8,0 8,0 7,8 7,9
PPC (%) 4,05 4,03 4,03 4,05
AA (%) <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
T (°C) 1224 1224 1224 1224
or (MPa) 70,8+3 71,1+4 78,5+1,5 72,5+3




