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RESUMO

Neste trabalho, investigou-se a possibilidade de se aumentar o desempenho mecénico e
termomecanico do dielétrico de vidro por meio do tratamento de témpera de dois estagios, témpera térmica
seguida de troca iénica de curto periodo. Os dielétricos de vidro de silicato sodo-caustico foram produzidos
por meio de prensagem em uma linha industrial, sendo que a témpera térmicafoi realizada com resfriamento
brusco a partir de 580°C utilizando jatos de ar em um dispositivo rotativo (tournettes) e a troca idnica foi
realizada em um banho de KNO; a 450°C por 30 min. O dielétrico tratado pelo método de témpera de dois
estagios apresentou, em relacdo ao dielétrico convencional (temperado termicamente), melhores
desempenhos nos ensaios de choque térmico (aguecimento, resfriamento e ciclagem térmica) e maiores
valores de médulo de Weibull, m, da forca de ruptura em compressdo e do tempo de ruptura no choque
térmico de aguecimento, enquanto manteve elevadas as propriedades mecanicas (forca de ruptura em
compressdo e energia absorvida no impacto), nos niveis alcancados na témpera térmica. Os efeitos causados
pelo segundo estagio (troca ibnica) sdo discutidos em termos de formagdo de um perfil de tensdo residual
favordavel a0 aumento da confiabilidade mecanica e termomecanica do dielétrico, como conseqiiéncia da
atuacdo simulténea dos mecanismos de estufamento idnico e relaxagdo de tensdo durante o tratamento de
trocaibnica

Palavras chaves. Dielétrico, vidro, témpera, troca ibnica, propriedades mecanicas, choque térmico, andlise
de Weibull, confiabilidade.

Glassdielectric with high mechanical and thermomechanical reliability
produced by two-step tempering (thermal tempering + ion exchange)

ABSTRACT

In this work, the possibility to enhance the mechanical and thermomechanical performance of glass
dielectric by the two-step tempering, short-time ion exchange following thermal tempering, was investigated.
The soda-lime silicate glass dielectrics were produced by pressing in an industrial plant, where the thermal
tempering was conducted with quenching from 580°C using forced air in a tempering fixture (tournettes) and
the ion exchange was performed using a KNO; bath at 450°C for 30 min. The dielectric treated by the two-
step tempering method showed, in relation to the conventional dielectric (thermal tempered), better
performances in the thermal shock tests (heating, cooling and thermal cycling) and higher values of Weibull
modulus, m, for breaking load in compression and for breaking time in heating thermal shock, while the
mechanical properties (breaking load in compression and absorbed energy in impact) remained high, at the
levels achieved by the thermal tempering. The effects caused by the second stage (ion exchange) are
discussed in terms of the formation of a residua stress profile which enhances the mechanical and
thermomechanical reliability, as a consequence of simultaneous action of ion-stuffing and stress relaxation
mechanisms during the ion exchange treatment.

Keywords: Dielectric, glass, tempering, ion exchange, mechanical properties, thermal shock, Weibull
analysis, reliability.
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1 INTRODUCAO

Os dielétricos de vidro temperado sdo componentes utilizados em isoladores elétricos de linhas de
transmissdo e de distribuicdo de energia elétrica e devem apresentar confiabilidade operacional para suportar
o clima e as condic¢fes de poluicdo das cidades e metrdpoles [1]. Os isoladores com dielétricos de vidro
temperado isolam eletricamente a linha da terra e sustentam mecanicamente os cabos aéreos de energia
fixados nos postes [2]. Os isoladores elétricos com diel étricos de vidro apresentam vantagens de desempenho
em elevadas temperaturas e em condi¢des agressivas de umidade e poluic¢do em relacdo aos isoladores com
dielétricos de porcelana e de polimeros, entretanto, tém uma limitacdo relacionada a fragilidade caracteristica
gue apresentam os materiais vitreos [3]. A incidéncia de falhas nos isoladores de vidro ndo € muito comum,
porém é um problema grave quando se trata de uma linha de alta tenso, pois a falha de um Unico elemento
pode comprometer seriamente o fornecimento de energia [3]. Os distarbios causados pelas descargas
atmosféricas sGo um dos maiores problemas para a continuidade do suprimento de energia, sendo que o
Brasil € o pais no qual ocorre a maior incidéncia de raios [4, 5]. Os surtos atmosféricos podem causar danos
aos isoladores por meio dos el evados esforcos de sobretensdo, pelas correntes do préprio raio ou pelo arco de
poténcia resultante da disrupcéo (geracdo de faisca) do isolador [5].

Os dielétricos de vidro sao temperados termicamente para se aumentar a resisténcia mecanica, a
resisténcia ao impacto e a resisténcia ao choque térmico [2]. No processo de témpera térmica, o vidro é
aquecido a uma temperatura entre as temperaturas de recozimento superior e de amolecimento e,
posteriormente, resfriado rapidamente, usualmente, com ar frio forgado. Durante o estagio de resfriamento
brusco, a regido externa da pega de vidro resfria-se rapidamente enquanto o nicleo interno contrai-se e
resfria-se mais lentamente. Quando o vidro resfria e alcanga a temperatura uniforme, um perfil de tensdo de
compressdo € introduzido na superficie e, em compensacéo, um perfil de tensdo de tragéo é desenvolvido no
seu interior [6, 7]. Devido a distribuicdo de tensdo residual ser parabdlica, a magnitude da tensdo de
compressdo na superficie € o dobro da tensdo de tragdo no centro do vidro [8]. TensBes de compresséo da
ordem de 150 MPa podem ser acancadas pelo processo de témpera térmica, dependendo da espessura do
vidro, do coeficiente de transferéncia de calor e dos parémetros do tratamento térmico [6].

Outro processo que resulta na formagdo de um estado de tensdo de compressdo na superficie do
vidro é a témpera quimica. Neste processo, o vidro é imerso em um banho de sal fundido a uma temperatura
abaixo da temperatura de transi¢éo vitrea, T, para ocorréncia do fendmeno de troca iénica, onde um cétion
do vidro é substituido por um cétion de maior volume do banho de sal. Esta troca acarreta no efeito de
estufamento i6nico (ion stuffing) da superficie, causando a formagdo de uma camada superficia de tensdo
compressiva permanente [9, 10]. O processo de témpera quimica pode resultar em magnitudes de tensdo de
compressdo na superficie até trés vezes maiores do que as obtidas pela témpera térmica [6]. A resisténcia
mecanica do vidro temperado quimicamente depende de dois fendbmenos que atuam simultaneamente durante
atrocaibnica: i) geracdo de tensdo induzida pela diferenca de tamanho entre os ions trocados; eii) relaxacdo
de tensdo causada pela acomodacdo dos ions na rede do vidro por meio difusional e viscoso. Em decorréncia
dos fenémenos de geracdo e relaxacdo de tensdo, a resisténcia mecénica tende a apresentar um valor maximo
em funcdo do tempo de tratamento [11]. Uma das caracteristicas da témpera quimica € a formagdo de um
gradiente de tensdo de compressdo agudo, isto &, de alta magnitude na superficie, que diminui rapidamente de
forma linear em uma pequena distancia a partir da superficie. Como resultado, forma-se uma larga regido
central com tensdo de tracdo constante e de baixa intensidade [12]. Uma das limitagBes associadas ao
tratamento de témpera quimica é o tempo de processamento geralmente longo para se obter uma
profundidade de camada de troca i6nica suficientemente espessa (da ordem de 100 um), necessaria para que
0 vidro temperado suporte danos superficiais profundos decorrentes de riscamento e impacto [13]. Para
vidros de silicato sodo-célcico, a témpera quimica tem sido realizada em sa fundido a base de KNO; a
~450°C por tempos de até 24 h [14], onde os ions de Na“ do vidro, com didmetro idnico de 1,90 A, sio
substituidos pelos fons de K* do banho de sal, com didmetro iénico de 2,66 A [15].

Os aumentos de resisténcia mecanica proporcionados pelos processos de témpera térmica e quimica,
entretanto, ndo tém sido suficientes para se aumentar expressivamente os valores de resisténcia de projeto
(design strength) do produto vitreo, devido a presenca de uma fracdo do produto temperado com baixa
resisténcia mecanica [16]. Recentemente, tem sido proposto que a confiabilidade mecénica do vidro
temperado pode ser aumentada pela aplicacdo de tratamentos de témpera de dois ou mais estégios,
envolvendo os processos de témpera térmica e/ou quimica. Os tratamentos multi-estégios tém sido propostos
para resultar em um perfil de tensdo residual controlado (engineered stress profile), com o valor de maxima
tensdo de compressdo deslocado a uma determinada profundidade da superficie. Isto dificulta o crescimento
datrinca naregido superficial, pois a medida que atrinca avanga aumenta-se o nivel de tensdo de compressio
na ponta da mesma [17, 18]. Green et al. [18] aplicaram o tratamento de témpera por troca iénica de dois
estagios em um vidro de alumino-silicato sddico, onde a primeira troca foi realizada em um banho de KNO;
por 24 h a 500°C, para incorporacdo de K™ do banho em substituicdo ao Na" do vidro, e a segunda troca foi
realizada em um banho de sal contendo 30% em mol de NaNO; e 70% em mol de KNOs por 30 min a 400°C,
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para remocdo parcia de K* introduzido na primeira troca no vidro por Na“ do banho. Este tratamento
resultou no perfil de tensdo de compressdo crescente a partir da superficie até um valor maximo na
profundidade de ~25 pum, que em seguida diminuiu com o aumento da disténcia da superficie. O vidro
submetido a0 tratamento de dois estégios apresentou dispersdo de resultados de tensdo a ruptura
significativamente menor do que a do mesmo vidro recozido (valores de coeficiente de variagdo, CV, de
resisténecia a flexdo de 2,4% e ~20%, respectivamente). Além disso, o vidro tratado por troca idnica de dois
estagios, quando solicitado em flex&o, apresentou formagdo de multiplas trincas superficiais (da largura da
chapa), mas de pequena profundidade, na face submetida a tensdo de tragdo, antes da ocorréncia da fratura
final. Estes resultados mostraram que o controle do perfil de tensdo residua de compressdo possibilita o
arresto e o crescimento estavel de trincas superficiais de diferentes tamanhos, quando o vidro € submetido a
carregamentos crescentes, sendo que a fratura ocorre em um valor de tensdo (e comprimento de trinca)
aproximadamente constante, independente do tamanho inicial do defeito, minimizando a variabilidade da
resisténcia mecéanica [18]. O perfil crescente de tensdo residual de compresséo equivale a um perfil de
aumento da tenacidade afratura aparente, isto é equivalente ao comportamento de curva R crescente [19, 20].
Sglavo e Green [21] propuseram que a ocorréncia de formagéo de mdltiplas trincas na superficie depende da
formacdo de um forte gradiente de tensdo de compressdo, que € definido pela segunda troca idnica. Abrams
et al. [22, 23] mostraram que a aplicagdo do tratamento de troca idnica de dois estédgios em um vidro de
silicato sodo-caustico também foi efetiva para formacdo de um perfil de tensdo residual controlado e
conseqiiente formacdo de mdltiplas trincas superficiais e diminuicdo da dispersdo dos resultados de
resisténcia mecénica. Um vidro float tratado em banho de KNO; a 450°C por 48 h e em seguida em banho de
63% KNO3-37% NaNO; (% em mol) a 400°C por 30 min apresentou resisténcia a flex&o de 308 + 12 MPa
(CV = 4%) e médulo de Weibull, m, de 38, cujos valores foram significativamente maiores do que os do
vidro recozido (94 + 14 MPa; CV = 15%; m = 4,5) [22].

O perfil de tensdo controlado, introduzido por tratamento de troca idnica de dois estagios, € um
avanco significativo na direcdo do aumento e controle da resisténcia mecanica dos materiais vitreos. Estes
materiais comumente falham de forma slbita (com conseqliéncias muitas vezes catastréficas), quando
submetidos a tensdes mecanicas e térmicas. A formacdo de multiplas trincas superficiais antecedendo a
fratura final indica que o vidro com perfil de tensdo controlado pode apresentar certo grau de seguranca
contra defeitos superficiais, embora inerentemente fragil [18]. Estas trincas também podem atuar como um
“aviso” da proximidade da fratura final, 0o que possibilita descarregar o vidro antes que ocorra a fratura
catastréfica [21]. Outra caracteristica significativa do vidro com perfil de tensdo controlado € a sua dta
confiabilidade mecénica. Estes comportamentos podem ser explorados em muitas aplicagdes tecnoldgicas
dos vidros e, também, de outros materiais ceramicos, permitindo esses serem usados de modos mais
confidveis [18]. Em decorréncia do processo de tratamento de témpera por troca idnica de dois estagios ser
oneroso, Shen e Green [24] propuseram um método denominado “troca ibnica com temperatura variavel”
para introduzir o perfil de tensdo residual controlado, utilizando apenas um banho de sal e realizando um
estagio de troca iGnica a alta temperatura em curto tempo, antes da troca iénica convencional. Este método
aplicado a um vidro float (silicato sodo-caustico), utilizando banho de KNO; com primeiro estégio a 550°C
por 15 min e segundo estégio a 475°C por 18 h, resultou na prevista diminui¢cdo da variabilidade da
resisténcia mecanica (CV de 3,3% contra 6,4% no vidro tratado por témpera quimica convencional — KNQOs,
475°C, 18 h), mas acompanhada de diminui¢do de 11% da resisténcia (293 MPa contra 330 MPa) [24]. Estes
resultados exemplificam um dos desafios dos tratamentos multi-estagios, que é a de resultar em aumento da
confiabilidade mecanica ao mesmo tempo em que mantém a resisténcia mecanica elevada. Embora o método
proposto de troca iGnica com temperatura varidvel [24] seja mais simples que o de témpera por troca ionica
de dois estagios, ele ainda é oneroso, pois envolve um tratamento de trocaidnica de longo tempo.

Os dielétricos de vidro sdo produzidos por témpera térmica, 0 que leva a um interesse em se
desenvolver um tratamento para se aumentar a confiabilidade mecanica e termomecanica destes produtos,
que sgja aplicavel apos a témpera térmica, mas que ndo aumente significativamente o custo de producao.
Schaeffer [17] listou uma série de possibilidades de tratamentos de témpera multi-estagios, incluindo témpera
térmica seguida por troca ibnica ou “témpera térmica inversa’ (aquecimento rgpido, por exemplo, com
imersdo em banho metdlico), pararelaxacéo parcial datensdo compressiva superficial, mas néo apresentou as
condi¢des dos tratamentos e nem resultados ou desempenho destes processos. Praticamente ndo ha registros
na literatura sobre a aplicabilidade destes métodos, sendo excecdo o trabalho de Anusavice et al. [25], que
investigaram o efeito da aplicag8o da troca idnica de curto tempo (30 min), apds a témpera térmica, em uma
porcelana para aplicacdo dentéria e verificaram que este processo resultou, ao contrario do esperado, em
diminuicdo de 11% na resisténcia a flexao (183,2 MPa contra 205,5 MPa da amostra somente temperada
termicamente). Observaram, entretanto, aumento da confiabilidade mecénica (aumento do mddulo de
Weibull) na amostra temperada em dois estagios, mas o pequeno nimero de corpos-de-prova utilizado (seis)
dificultou aandlise [25].
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Neste trabalho, explorou-se a possibilidade de se aumentar o desempenho mecanico e
termomecanico do dielétrico de vidro por meio do tratamento de témpera de dois estégios, aplicando um
tratamento de témpera quimica de curto periodo, ap6s a témpera térmica. O segundo estagio do tratamento
(troca ibnica em KNO; a 450°C por 30 min) foi redlizado para a incorporacio de K* do banho em
substituicdo ao Na“ do vidro, sendo, portanto, operacionalmente parecido, mas com func&o oposta a do
segundo estégio do tratamento de troca idnica de dois estégios de Abrams et al. [22]. A aplicagdo de um
tratamento de troca iénica de curto periodo no segundo estagio tem a vantagem de ser significativamente
menos oneroso do que os tratamentos de troca idnica de dois estagios ou com temperatura variavel, que
envolvem tratamentos convencionais de longo periodo (acima de 12 h). Este trabalho foi realizado no &mbito
de um projeto de desenvolvimento de uma rota de producdo de dielétrico de vidro temperado para REM
(resisténcia eletro-mecanica) de 45 kN com elevada confiabilidade mecanica e termomecénica. O objetivo
deste trabalho foi investigar as influéncias da aplicagdo de um tratamento de troca ibnica apds a témpera
térmica nas propriedades mecanicas e termomecanicas do dielétrico de vidro.

2  MATERIAIS E METODOS

A producdo do dielétrico de vidro de silicato sodo-calcico (Figura 1, Tabela 1) foi redlizada
utilizando-se como matérias-primas areia (silica, Mineraco Jundu), barrilha (carbonato de sodio, Edelbras),
calcita (carbonato de célcio, Mineragdo Jundl), feldspato (silicato de aluminio com sodio e potéssio,
Becomi), nitrato de sodio (Manchester), barita (sulfato de bério, Becomi), trioxido de antimdnio (Oxy
Quimica), selénio (JB Quimica), 6xido de cobalto (Edelbras) e cacos de vidro de retorno interno.

Figura 1: Imagens do dielétrico de vidro temperado de 45 kN utilizado nas experiéncias, cujo diémetro
maior foi de 166 mm, alturade 77 mm e peso de 960 g.

Tabela 1: Composicao quimicado vidro de silicato sodo-célcico (% em massa).

S 0O, Na,O CaO Al 203 BaO K,O Sb203 M gO Fe,0O4

71,85 14,06 9,20 2,00 1,30 1,00 0,55 0,02 0,02

A producdo do dielétrico de vidro temperado foi realizada por uma rota de processamento industrial
(Prismatic, Sorocaba, SP) envolvendo as seguintes etapas:

a) Fusdo e afinagem: as matérias-primas foram fundidas a 1500°C em um forno tipo work end de
capacidade de 6 t/dia por um periodo suficiente para a eliminagéo das bolhas de gases do banho de vidro
(afinagem). Em seguida, o vidro foi transferido para a zona de trabalho do forno para homogeneizacdo e
resfriamento do banho até atemperatura de 1190°C;

b) Conformacdo: um robd com uma colha na extremidade do braco de alimentagdo coletou uma “ gota’
de vidro fundido da zona de trabalho do forno de fusdo (massa de 960 @) e transferiu-a para 0 molde de
conformagdo. A conformagdo do dielétrico foi dividida em duas etapas: i) prensagem da gota fundida no
molde para definicdo do perfil externo da pega, realizada com pressdo de 3,9 MPa por um periodo de 9,5 s
com o macho e o anel pré-aquecidos a 400 e 380°C, respectivamente; e ii) conformagéo da ranhurainternada
pecaa 700°C. A pecafoi desmoldada a 690°C e o tempo total do processo de conformagéo foi de 79 s,

¢) Homogeneizacdo de temperatura: 1ogo apés a desmoldagem, a peca conformada foi transportada para
uma estufa pré-aguecida a 580°C e mantida por 180 s para a homogeneizagao da temperatura;

d) Témpera térmica: o dielétrico retirado da estufa de homogeneizacdo a 580°C foi transferido para o
dispositivo de témpera (tournettes), no qual a peca foi rotacionada a 500 rpm enquanto jatos de ar
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comprimido com pressdo de 0,25 MPa foram direcionados sobre a peca (Figura 2), causando um
resfriamento brusco de aproximadamente 300°C em um tempo aproximado de 50 s;

Figura 2: Esquema dos fluxos de ar sobre o dielétrico no dispositivo de témpera — tournettes.

€) Resfriamento controlado pos témpera: depois de retirada do dispositivo de témpera, a peca foi
colocada em um forno continuo de esteira metdica (“lehr”) em um ciclo de resfriamento controlado para
minimizar as quebras por tensdes residuais. O forno possuia seis zonas de temperaturas, sendo que as duas
primeiras zonas trabalharam a 350°C, as duas intermediarias a cerca de 300°C e as duas Ultimas a 250°C. O
tempo total de resfriamento controlado pds-témpera (tempo de permanéncia da peca no forno) foi de 80 min;

f) Chogue térmico: a peca, apOs a passagem pelo forno lehr, estava a aproximadamente 240°C no
momento em que foi mergulhada em agua a uma temperatura de 60°C, resultando assim em um choque
térmico com diferenca de temperatura, AT, de 180°C, que teve funcdo de eliminar pecas ndo temperadas
corretamente. As pecas que sobreviveram ao primeiro chogue térmico foram reaguecidas a 120°C e
mergulhadas novamente em &gua a 60°C, resultando assim em um segundo chogue térmico com AT de 60°C.
Estes tratamentos de choque térmico tém sido empregados industrialmente para eliminar os dielétricos que
apresentam fragilidade rel acionada aos defeitos de processamento;

g) Témpera quimica: foi realizado um tratamento de témpera quimica curto, em banho de KNO3 a 450°C
por 30 min, para troca idnica entre o K* do banho e o Na" do vidro. Apés resfriamento no banho de sal até
60°C, os dielétricos foram lavados com &gua, também a 60°C, para a eliminagdo do excesso de sais
impregnados no produto e evitar ocorréncia de fosqueamento. A Figura 3 apresenta o fluxograma do
processo de producéo do dielétrico de vidro temperado em dois estagios.

Fusdo e afinagem (1500°C., forno continuo work

v

Conformacao (1190°C. prensagem em molde)

v

Homoaenei zacdo de temperatura (580°C. estufa)

v

Témperatérmica (iatos de ar. dispositivo de témpera — tournettes. AT=

v

Resfriamento controlado (350~250°C. forno de

v

Choaue térmico A (daua. AT=180°C)

v

Reaauecimento (120°C. estufa)

v

Choaue térmico B (dgua. AT=60°C)

v

Témpera quimica (trocaidnicaem KNO-, 450°C, 30 min)

Figura 3: Etapas do processo de producdo do dielétrico de vidro temperado em dois estégios, témpera
térmica seguida de trocaionica.

Foram preparados trés conjuntos de pegas conforme o processo de témpera:
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i) témperatérmica—TT,;

i) témpera quimica—TQ; e

iii) témpera de dois estagios— TT+TQ.

No caso do conjunto somente temperado quimicamente, TQ, as pecas apds conformacdo foram submetidas
ao ciclo de recozimento no forno lehr e, entdo, submetidas a etapa de troca ibnica. O conjunto TQ foi
preparado principalmente para se compreender o efeito do segundo estagio no tratamento de témpera de dois
estagios.

Uma amostra do vidro empregado na producdo do dielétrico foi submetida a andlise térmica
diferencial, ATD (Netzsch, modelo 404), para determinacdo da temperatura de transicéo vitrea, T, utilizando
uma taxa de aguecimento de 10°C/min até 800°C. Os dielétricos produzidos foram caracterizados por meio
de ensaios mecanicos (compressdo e impacto) e ensaios termomecanicos (choque térmico no aguecimento,
no resfriamento e na ciclagem térmica), conforme metodol ogias usua mente empregadas na caracterizacdo de
dielétricos de vidro temperado [2]:

a) ensaio de compressdo: a forga de ruptura em compressao foi determinada em uma maquina universal
de ensaios mecanicos (Emic, DL 60.000) com taxa de carregamento de 2 kN/s;

b) ensaio de impacto: a energia absorvida no impacto foi determinada em um dispositivo com guia de
massa tubular com escala de 2 m, onde uma esfera de aco com massa de 0,5 kg foi posicionada em uma
determinada altura sobre o dielétrico e deixada cair em queda livre no centro da pega; iniciou-se 0 ensaio com
a esfera de ago posicionada a uma atura equivalente a 1 J de energia potencial e repetiu-se a operagdo na
mesma peca el evando a altura da escala no intervalo equivalente a 1 J até aruptura do diel étrico;

¢) ensaio de chogque térmico frio-quente (aguecimento): o tempo de ruptura neste ensaio foi determinado
aquecendo-se rapidamente o dielétrico a partir da temperatura ambiente, 25 + 5°C, até 370 + 10°C (em forno
a gas) e mantendo-o nesta temperatura até a fratura, sendo que o tempo até a fratura foi medido com um
crondmetro digital;

d) ensaio de chogue térmico quente-frio (resfriamento): a fragéo dos corpos-de-prova que sobreviveram
aeste ensaio foi determinada aquecendo-se lentamente o dielétrico em uma estufa ventilada até a temperatura
de 125 + 5°C g, em seguida, imergindo-o em &gua a uma temperaturade 15 + 5°C para resfriamento brusco;

€) ensaio de choque térmico por ciclagem térmica o nimero de ciclos suportado pelo dielétrico neste
ensaio foi determinado imergindo a peca em agua quente a uma temperatura de 95 + 5°C por um tempo de 15
min e em seguida imergindo-a em agua fria a umatemperaturade 5 + 5°C também por um tempo de 15 mim,
tendo sido repetido este ciclo 10 vezes ou até a fratura do diel étrico.

Em cada condicgo de ensaio, foram analisados pelo menos vinte corpos-de-prova. A quantidade
total de pecas preparadas neste trabalho foi acima de 300. A andlise estatistica dos resultados foi realizada
pelo método "t de Student" com nivel de confianca de 95%. As barras de erro apresentadas nos gréficos na
préxima secdo representam + um desvio-padrdo. Parte dos resultados também foi analisada por meio da
estatistica de Weibull para determinagdo dos dois parémetros de distribuicdo: 0 médulo de Weibull, m, e 0
valor caracteristico, X,. A equagdo que representa a distribuicdo de Weibull é dada por:

P = 1-explL— (X/X,)"| )

onde, X representa o valor da forca de ruptura em compressao ou tempo de ruptura em choque térmico frio-
guente e P; é a probabilidade de fratura, que foi calculada por:

P; =(i-05)/N (2)

onde, i € 0 nimero de ordem da forca ou do tempo de rupturae N € o nimero total de valores. O médulo m
esta inversamente relacionado com a dispersdo dos resultados e o valor caracteristico (Xo) € definido como o
valor no qual a probabilidade de ocorrer a fratura do corpo-de-prova é de 63,3%. Neste valor a probabilidade
de fratura P; independe de m, pois X = X, na Equacdo 1.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A temperatura de transigdo vitrea, T4, do vidro utilizado, determinada pela andise térmica
diferencial reslizada na taxa de aguecimento de 10°C/min, foi de 560°C (Figura4). O valor da T, pode variar
com 0 método de ensaio, taxa de aquecimento/resfriamento, composi¢ao quimica e teor de agua dissolvida no
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vidro. Birtch e Shelby [26] observaram diminuig&o linear da T, com o aumento do teor de agua em um vidro
de silicato sodo-célcico plano (float) comercial, tendo o valor da T4 variado na faixa de ~570 a 545°C,
guando o teor de &gua foi variado entre ~100 e 1200 ppm em peso. Shelby et al. [27] determinaram valores
da T4 na faixa de 509 a 623°C em vidros experimentais de silicato sodo-célcicos com diferentes teores de
Si0,, N&O, Ca0, M@0, K0, Al,Os e LiO, cujas composi¢des foram baseadas em vidros de recipientes
comerciais. O valor determinado de T, de 560°C (Figura 4) no vidro utilizado na produg&o dos dielétricos
(Tabelal) foi, portanto, proximo dos valores reportados em literatura para vidros de silicato sodo-célcicos.

o 40
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-404
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Figura 4: Curvade andlise térmicadiferencial, ATD, do vidro de silicato sodo-caustico utilizado para a
producdo dos dielétricos.

3.1 Propriedades mecanicas

Os resultados dos ensaios de compressdo e impacto tiveram tendéncias parecidas com o tipo de
tratamento de témpera empregado (Figura 5). O dielétrico temperado quimicamente (TQ) apresentou valores
de forca de ruptura em compressdo, F, (Figura 5a), e energia absorvida no impacto, Egs (Figura 5b),
significativamente menores do que os respectivos valores dos di el étricos temperados termicamente (TT) eem
dois estagios (TT+TQ). O dielétrico TQ apresentou valores de F, e Eys de somente 46% e 69% dos
respectivos valores do dielétrico TT, mostrando que o curto tratamento de témpera quimica empregado néo
resultou em aumento significativo das propriedades mecéanicas no nivel de aumento causado pelo tratamento
de témpera térmica, inviabilizando-o para aplicacdo em isoladores de 45 kN, cujos valores minimos
especificados industrialmente sdo F, = 150 kN e Ezs = 7 J[28]. O aumento nas propriedades mecanicas do
dielétrico TQ causado pela troca ibnica, entretanto, ndo foi desprezivel, pois os 5,1 J de Egs € um valor
considerdvel tomando-se como base as especificacBes gerais para vidro, que sdo de 0,2 J para vidros
recozidos e de 1 a5 J para vidros temperados [2]. Assim, embora o tempo de tratamento de témpera quimica
empregado tenha sido curto (30 min a450°C), é de se esperar que tenha ocorrido efetiva troca ibnica entre os
fons Na" do vidro por ions K* do banho de sal, o que resultou na formagdo de uma camada compressiva e no
aumento das propriedades mecanicas do dielétrico, em comparacdo com o0 seu estado recozido. A forte
influéncia de tratamentos de troca iénica realizados em tempos curtos na resisténcia mecanica de materiais
vitreos tem sido reportada na literatura. Rosa [29] observou em uma porcelana feldspética para aplicacdo em
prétese dentéria, consistindo de uma matriz de vidro aumino-silicato (T, = 575°C) com dispersdo de
particulas de leucita (KAISi,Og), um significativo aumento da resisténcia a flexdo (cerca de 100%), quando
temperada quimicamente em KNO; entre 450 e 490°C por apenas 15 min.

Os resultados de F; (Figura 5a) e E4s (Figura 5b) do dielétrico temperado em dois estégios (TT+TQ)
foram estati sticamente semelhantes, no nivel de confianga de 95%, aos do dielétrico temperado termicamente
(TT), mostrando que: i) a aplicagdo do segundo estagio de troca ibnica, apOs o tratamento de témpera
térmica, ndo causou variagdo significativa das propriedades mecénicas; e ii) as propriedades mecanicas do
dielétrico TT+TQ foram definidas principalmente no primeiro estagio de témpera térmica. Nas condi¢des em
gue foi realizada a troca ibnica (KNO; por 30 min a 450°C, que em temperatura absoluta é ~87% da
temperatura T4 de 560°C, Figura4), € de se esperar que tenha ocorrido relaxagéo parcial das tensdes residuais
introduzidas no primeiro estagio de témpera térmica. A relaxacdo de tensdo em um vidro pode ser descrita

pela seguinte equacdo [30]:

o(t) = oo exp ¥/ ©
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onde, o(t) é atensdo dependente do tempo t, oy € atensdo no tempo t = 0 e t € o tempo de relaxacdo, que €
proporcional a viscosidade, n, do vidro. Segundo simulacdo de McMaster et al. [8], a relaxagdo de tensdo
esperada em um vidro plano (float), com temperatura de recozimento superior (annealing point) de 540°C, é
de cerca de 20%, quando aquecido a 450°C por 30 min. Assim, supondo apenas a ocorréncia do efeito da
relaxacdo de tensdo, seria de se esperar diminuicdo das propriedades mecanicas do dielétrico TT+TQ em
relacdo ao dielétrico TT, o que ndo foi observado (Figuras 5a e 5b). Os resultados, portanto, sugerem que o
efeito do estufamento ibnico causado pela troca iénica resultou no aumento da resisténcia mecanica do
dielétrico, compensando o efeito de diminuicdo de tensdo causada pelarelaxacdo de tensdo.

a) Compresséo

156.3

Eabs (J)

TT TQ TT+TQ TT TQ TT+TQ

Figura 5: Resultados de forca de ruptura no ensaio de compresséo, F; (a), e energia absorvida no ensaio de
impacto, E4s (b), dos dielétricos submetidos aos tratamentos de témperatérmica (TT), témpera quimica (TQ)
etémpera de dois estagios (TT+TQ).

A Figura 6 apresenta os gréaficos de Weibull dos resultados de forca de ruptura medidos no ensaio de
compressdo e a Tabela 2 apresenta os valores determinados dos paré@metros de distribuicdo de Weibull. Os
valores do modulo de Weibull, m, da forca de ruptura dos dielétricos temperado termicamente (TT, m=91) e
temperado em dois estégios (TT+TQ, m=104) foram significativamente maiores do que o do dielétrico
temperado quimicamente (TQ, m=30). Os valores de m determinados foram elevados devido a0 tipo de
ensaio realizado (compressao) e as caracteristicas de distribuicdo dos defeitos que resultaram na fratura do
dielétrico, indicando elevada reprodutibilidade de producdo principalmente dos dielétricos TT e TT+TQ. O
segundo estégio de troca idnica no dielétrico TT+TQ, embora praticamente no tenha influenciado no valor
de for¢a de ruptura caracteristica, F o, resultou em aumento de 14,3% no modulo de Weibull, m, em relacdo
ao do dielétrico TT (Tabela 2). As curvas de distribuicdo de Weibull destes dielétricos mostraram que a troca
idnica, realizada apds a témpera térmica, teve o efeito de aumentar principalmente a forca de ruptura das
pecas mais fracas do conjunto, resultando em aumento do valor de m (Figura 6b).

Tabela 2: Parametros de Weibull (F; o — forca de ruptura caracteristica e m — médulo de Weibull) e
coeficiente de correlagdo (R?) da curva ajustada nos valores de forca de ruptura em compressio.

Processo Fro (KN) m R?
TT 157 91 0,965
TQ 73 30 0,958

TT+TQ 158 104 0,888

A aplicacdo do tratamento de témpera quimica pode resultar no aumento da dispersdo dos valores de
tensdo de fratura, isto &, na diminuicdo do médulo de Weibull, m, dependendo da distribui¢do dos tamanhos
dos defeitos superficiais na peca e da profundidade de témpera (troca i6nica), que é funcdo da temperatura,
do tempo e da composi¢&o do banho de sal fundido [16, 29]. Segundo Guillemet [31], tratamentos de témpera
guimica de curto periodo tém sido experimentados para o refor¢o dos vidros de silicato sodo-célcicos para
embalagens, que resultam em pequenas profundidades de camada de troca iénica (10 a 20 um). A pegquena
profundidade da camada de tensdo residual de compressdo possibilita o reforco das pecas com os menores
defeitos superficiais, isto &, as pecas que originariamente apresentam os maiores valores de tenso de fratura
(antes do tratamento de témpera), enquanto as pecas mais fracas do conjunto, com defeitos profundos,
tendem a ser menos beneficiadas pela troca idnica, 0 que aumenta a dispersdo dos resultados e diminui a
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confiabilidade mecanica do produto. Assim, o valor relativamente baixo de médulo de Weibull, m, do
dielétrico temperado quimicamente (TQ, Figura 6a) parece estar relacionado com a pequena profundidade de
troca inica resultante do curto tempo de tratamento de témpera quimica empregado. A troca iénica aplicada
apos a témpera térmica, entretanto, resultou em efeito oposto ao da aplicagdo somente de troca idnica, tendo
fortalecido principalmente as pecas mais fracas do conjunto (Figura 6b), indicando um efeito sinérgico do
tratamento de témpera quimica com o tratamento de témpera térmica.
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Figura 6: Graficos de Weibull dos valores de forca de ruptura em compressao, F;, dos diel étricos submetidos
aos tratamentos de témpera térmica (TT), témpera quimica (TQ) e témpera de dois estagios (TT+TQ).

3.2 Propriedades termomecéanicas

Os resultados dos ensaios de choque térmico quente-frio (aquecimento), frio-quente (resfriamento) e
ciclagem térmica estdo apresentados na Figura 7. As tendéncias dos resultados dos ensaios de choque
térmico, em func¢&o do tipo de tratamento de témpera empregado, foram diferentes daquelas observadas nas
propriedades mecanicas (Figura 5). No ensaio choque térmico frio-quente, o dielétrico foi aquecido
rapidamente a partir da temperatura ambiente até 370°C (AT=-345°C) e mantidos nesta temperatura até a
fratura. O tempo de ruptura, t,, apds aquecimento brusco do dielétrico temperado em dois estagios (TT+TQ)
foi significativamente maior, no nivel de confianca de 95%, do que os valores dos dielétricos temperado
termicamente (TT) e temperado quimicamente (TQ), cujos valores foram estatisticamente semelhantes entre
si (Figura 74). O aumento do valor médio de t, observado no dielétrico TT+TQ foi de 5,6% em relacdo ao do
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dielétrico TT. O dielétrico TT+TQ também apresentou desempenhos superiores aos do dielétrico TT nos
ensaios de choque térmico quente-frio e ciclagem térmica (Figura 7b), sendo que o dielétrico TT apresentou
parte dos corpos-de-prova (10 a 15%) que ndo suportou o resfriamento brusco (AT=+110°C) ou a ciclagem
térmica (AT=+90°C x 10 ciclos), enquanto todos os corpos-de-prova dos dielétricos TQ e TT+TQ
sobreviveram a estas condicdes de choque térmico (Figura 7b). Os resultados mostraram, portanto, que o
segundo estégio de troca ibnica no dielétrico TT+TQ resultou em aumento significativo de resisténcia ao
chogue térmico (no aguecimento, no resfriamento e na ciclagem térmica), em relacdo ao dielétrico somente
temperado termicamente (TT).

a) Choque térmico frio-quente b) Choque
o5 | térmico

Quente-frio

O Ciclagemtérmica

TT TQ TT+TQ TT TQ TT+TQ

Figura 7: Resultados de tempo de ruptura no ensaio de choque térmico frio-quente, t, (a), e fracdo de pecas
gue suportaram os ensaios de choque térmico quente-frio e ciclagem térmica, Fs (b), dos dielétricos tratados
por témpera térmica (TT), témpera quimica (TQ) e témpera de dois estagios (TT+TQ).

O dielétrico temperado quimicamente (TQ) apresentou desempenhos superiores aos do dielétrico TT
nos ensaios de resfriamento brusco e ciclagem térmica (Figura 7b) e, também, menor desvio-padréo no valor
de tempo de ruptura, t;, no ensaio de aguecimento brusco (Figura 7a). Os bons resultados do dielétrico TQ
nos ensaios de choque térmico foram surpreendentes, uma vez que a sua resisténcia mecénica (indicada pela
forca de ruptura em compressdo, Figura 5a) foi significativamente menor do que a do dielétrico TT. O
parémetro de resisténcia ao choque térmico R’, associado a condicdo de iniciacdo da fratura quando a tensdo
térmica alcanca a tensdo de ruptura do material, prevé relacdo direta entre a resisténcia a ruptura (c;) € a
resisténcia ao choque térmico de um material fragil, conforme [32]:

_ kO'f (1—V)
B Ea

R 4

onde, k é a condutividade térmica, v é o coeficiente de Poisson, E € 0 mddulo de elasticidade e o é 0
coeficiente de expansdo térmica do material. O parémetro R’ também no explica os desempenhos superiores
nos ensaios de choque térmico observados no dielétrico TT+TQ em relacdo ao dielétrico TT, uma vez que as
propriedades mecénicas foram semelhantes nos dois materiais (Figura 5).

A Figura 8 apresenta os gréficos de Weibull dos resultados de tempo de ruptura medidos no ensaio
de choque térmico frio-quente e a Tabela 3 apresenta os val ores determinados dos parametros de distribuicdo
de Weibull. Os valores de médulo de Weibull, m, do tempo de ruptura no ensaio de choque térmico dos
dielétricos TT e TT+TQ foram significativamente menores (menos de 1/3, Tabela 3) do que os valores de m
da forca de ruptura em compressdo (Tabela 2), indicando que os defeitos que limitaram os desempenhos nos
dois ensaios apresentaram caracteristicas diferentes. N&o foi possivel identificar as origens das fraturas nos
dois ensaios, uma vez que a ruptura dos dielétricos apresentou intensa fragmentacdo em decorréncia da
elevada energia elastica armazenada, como usualmente € observada em vidros temperados. Entretanto, é
razoavel supor que as evolugdes das tensdes transientes durante as solicitagdes mecanicas e termomecanicas
tenham sido diferentes ao longo do dielétrico, o que deve ter resultado em diferentes regides com maxima
tensdo transiente. Além disso, devido a complexidade da geometria do dielétrico (Figura 1) e da rota de
processamento (Figura 3), é de se esperar que diferentes regides da pega tenham apresentado diferentes
popul agdes de defeitos.
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Figura 8: Graficos de Weibull dos valores de tempo de ruptura em compressao, t;, dos diel étricos submetidos
aos tratamentos de témpera térmica (TT), témpera quimica (TQ) e témpera de dois estagios (TT+TQ).

Tabela 3: Pardmetros de Weibull (t, o — tempo de ruptura caracteristico e m — médulo de Weibull) e
coeficiente de correlagdo (R?) da curva ajustada nos valores de tempo de ruptura no ensaio de choque térmico

frio-quente.

Processo t0 (9 m R?
TT 66 26 0,965
TQ 65 56 0,885

TT+TQ 69 28 0,836

Os defeitos que limitam o desempenho do dielétrico de vidro usualmente sdo microtrincas
superficials geradas durante o processamento. Guedes [2] sugeriu que microtrincas s80 geradas ou crescidas
na superficie do dielétrico principalmente durante a desmoldagem do dielétrico na etapa de conformacéo,
causadas pelo resfriamento brusco devido a exposicdo da peca conformada quente ao ambiente, €/ou durante
o resfriamento brusco na etapa de témpera térmica, baseado na observacdo de ocorréncia esporadica de
fratura de pegas nestas etapas, cuja freqiiéncia dependeu dos pardmetros de processo empregados. O ato
maodulo de Weibull, m, do tempo de ruptura no ensaio de choque térmico do dielétrico TQ (m=56, Tabela 3),
que foi significativamente maior do que o valor de m da for¢a de ruptura em compressdo (m=30, Tabela 2),
reforca a interpretagdo de que as fraturas nos ensaios de compressdo e de choque térmico iniciaram em
diferentes regifes com diferentes distribuicBes de defeitos (microtrincas). No caso do dielétrico TQ, as
microtrincas superficiais possivelmente foram menos profundas na regido onde se iniciou a fratura das pecas
no ensaio de choque térmico frio-quente do que naregido onde se iniciou a fratura no ensaio de compressao,
0 que propiciou o reforco, pela camada compressiva introduzida pela troca i6nica, da maioria das pegas do
conjunto, resultando em elevada confiabilidade termomecanica. Como a rota de processamento do dielétrico
TQ néo envolveu a etapa de témpera térmica, provavel mente os defeitos que limitaram o tempo de ruptura no
ensaio de choque térmico de aquecimento deste dielétrico (TQ) foram microtrincas introduzidas durante a
etapa de conformagdo. Jano caso dos dielétricos TT e TT+TQ, 0s menores va ores de m do tempo de ruptura
no ensaio de choque térmico (Tabela 3) indicaram que estes materiais apresentaram distribui¢des de tamanho
de microtrincas mais largas do que a do dielétrico TQ, sugerindo que a etapa de témpera térmica causou o
crescimento de microtrincas introduzidas na etapa de conformagéo e/ou a formagdo de novas microtrincas,
levando a maiores variagdes dos resultados.

O segundo estagio de troca ibnica teve um efeito de reforco significativo no desempenho
termomecanico do dielétrico TT+TQ, tendo causado aumento de 7,7% no modulo de Weibull, m, e de 5,5%
no tempo de ruptura caracteristico, t; o, N0 ensaio de choque térmico de aquecimento, em relag&o ao dielétrico
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TT (Tabela 3). As curvas de distribuicdo de Welbull destes dielétricos mostraram que a troca idnica,
realizada apoOs a témpera térmica, teve o efeito geral de aumentar o tempo de ruptura de todas as pegas do
conjunto, mas maiores aumentos foram observados nas pecas mais fracas do conjunto (Figura 8), o que
resultou no aumento da confiabilidade termomecénica (aumento do valor de m) do dielétrico TT+TQ. As
distribuicbes de Weibull dos resultados de forga de ruptura em compressdo (Figura 6b) e do tempo de ruptura
no ensaio de chogue térmico de aquecimento (Figura 8) dos dielétricos TT e TT+TQ mostraram que o efeito
comum da aplicacdo da troca ibnica, apos a témpera térmica, foi o de reforcar as pegas mais fracas do
conjunto. Esta interpretacdo é reforgada pelos melhores desempenhos do dielétrico submetido ao tratamento
de témpera de dois estagios (TT+TQ) nos ensaios de choque térmico de resfriamento e por ciclagem térmica
(maiores valores de fragao de pecas que suportaram os ensaios de choque térmico, Fs, Figura 7b), em relagdo
as amostras somente temperadas termicamente (TT).

3.3 Efeito datrocaibnica apés témperatérmica

O dielétrico produzido pelo processo de témpera de dois estégios, com aplicacdo da troca ibnica
apos a témpera térmica (TT+TQ), apresentou as seguintes caracteristicas, quando comparado ao dielétrico
produzido convencionalmente por témperatérmica:

a) manutencdo da resisténcia mecanica (Figura 5);
b) aumento da resisténcia ao choque térmico (Figura7); e
¢) aumento da confiabilidade mecénica (Figura 6b) e termomecénica (Figura 8).

Os resultados acima mostraram que o processo de témpera de dois estagios empregado neste
trabalho (Figura 3) é viavel para a producdo de dielétricos de vidro temperado com elevada confiabilidade
mecanica e termomecanica, sem prejuizo das propriedades mecanicas e de choque térmico. Embora diversos
parametros sgjam relevantes neste processo, como a composi¢do quimica do vidro, os defeitos gerados no
processamento do dielétrico e as condigBes de témpera térmica, 0 segundo estégio (troca idnica) parece
definir as caracteristicas finai's de comportamento mecanico e termomecénico do dielétrico. O efeito datroca
idnica na evolucdo do perfil de tensdo residual em pegas previamente temperadas termicamente é mais
complexo do que quando aplicada em pegas recozidas, pois envolve a atuagdo simultanea de trés fendbmenos
durante a témpera quimica: i) geracdo de tensdo induzida pelo estufamento idnico, decorrente da troca de
jons; i) relaxacdo do perfil de tensdo residual introduzido pela témpera térmica, decorrente do aguecimento
na troca ibnica; e iii) relaxagdo da tensdo introduzida no préprio processo de troca ibnica, causada pelo
rearranjo dos fons na rede do vidro. A diminuicdo significativa de 11% da resisténcia mecanica observada
por Anusavice et al. [25], devido a aplicacdo da troca iOGnica apds a témpera térmica em uma porcelana
dentaria, pode ser explicada pelo excesso de relaxagéo de tensdo decorrente dos parémetros empregados no
segundo estagio (composicdo do banho de sal, temperatura e tempo de troca ibnica), o que diminuiu
significativamente a tensdo residual de compressdo introduzida pela témpera térmica. A otimizagdo do
processo de témpera de dois estégios para maximizagdo das propriedades e confiabilidades mecéanicas e
termomecanicas, portanto, depende fortemente dos pardmetros da trocaibnica.

Os aumentos da confiabilidade mecanica e termomecéni ca causados pela troca idnica, aplicada apds
atémpera térmica, sugerem que o dielétrico temperado pelo método de dois estégios apresentou um perfil de
tensdo residual com um valor de maxima tenséo de compressdo deslocado a uma determinada profundidade
da superficie, que dificultou o crescimento da trinca ha regido superficial por um comportamento equivalente
a0 de curva R crescente [17-20]. Aparentemente ndo ha informagdes relativas a evolugdo do perfil de tensdo
residual no tratamento de témpera térmica seguida de troca ibnica. Pode-se estimar, como primeira
aproximagao, o perfil de tensdo residual da témpera de dois estégios supondo que os efeitos de aumento de
tensdo residual de ambos os tratamentos de témpera, térmica e quimica, sejam aditivos e que a relaxagéo de
tensdo ocorre sobre a tensdo resultante. A Figura 9a apresenta um diagrama com curvas hipotéticas dos
dielétricos submetidos a témperatérmica, TT, témpera quimica, TQ, e témpera de dois estégios, TT+TQ, que
foram tragadas com base nas seguintes consideragdes. @) curva TT: é parabdlica, onde a tensdo de
compressdo ha superficie é o dobro da tensdo de tragéo no centro do vidro [8]; b) curva TQ: apresenta perfil
com méaxima tensdo de compressao deslocada a certa disténcia da superficie, em decorréncia da relaxacdo de
tensdo proxima a superficie, que tem sido observada tanto em tratamentos longos como curtos de troca idnica
[10, 17], e 0 valor de méxima tensdo residual de compressao da curva TQ é de 46% do valor dacurva TT,
conforme resultados de forca de ruptura no ensaio de compressdo (Figura 5d); e c) curva TT+TQ: foi
calculada como a soma dos valores de tensdo residual dascurvas TT e TQ, reduzida pela relaxagéo de tensdo,
considerando que a taxa de relaxagéo € proporcional ao quadrado datensdo [12].
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Figura 9: (a) Diagrama representando os possiveis perfis de tensdo residual dos dielétricos tratados por
témperatérmica, TT, témperaquimica, TQ, e témpera de dois estagios, TT+TQ, e (b) detalhe do diagrama
mostrando o perfil com maxima tensdo residual de compressao deslocada a certa disténcia da superficie.

A curva TT+TQ estimada apresentou um perfil de tensdo residual com méaxima tensdo de
compressdo deslocada a certa profundidade da superficie, com valor maximo similar ao dacurva TT (Figura
9b), em conformidade com ainterpretacdo de que a diminui¢do do nivel de tensdo introduzida pela témpera
térmica foi contrabalanceada pelo aumento de tensdo causado pela troca idnica, resultando em valores
similares de propriedades mecanicas nos dielétricos TT e TT+TQ (Figura 5). A abordagem acima é
simplificada, pois ndo considera os possiveis efeitos interativos entre os dois processos de témpera, como a
mudanca na cinética de troca de ions causada pela presenca de um gradiente de tenséo residual introduzida
pela témpera térmica e a ateragdo nos mecanismos envolvidos na relaxagdo de tenséo resultante dos dois
processos. Ainda assim, ela sugere que € possivel se obter um perfil de tensdo residual com maxima tensao
de compressdo deslocada da superficie, com manutengdo do nivel maximo de tensdo residual de compressao,
por meio do tratamento de témpera de dois estégios, quando se aplica uma troca idnica apds a témpera
térmica (Figura 9). Este método de témpera de dois estégios apresenta vantagem em relacdo ao método
proposto por Schaeffer [17] de aplicacdo de uma “témpera térmica inversa’ (aquecimento rapido) apos a
témpera térmica para obtencdo do perfil de tensdo residual controlado, que resulta inevitavelmente na
diminuicdo da maxima tensdo de compressao e, portanto, da resisténcia mecanica.

O perfil de aumento da tenséo residual de compresséo até o maximo valor na regido proxima a
superficie dificulta a propagacéo da trinca devido ao efeito de aumento da tenacidade a fratura aparente com
0 crescimento da trinca [19]. A ocorréncia deste comportamento (curva R crescente) ndo € prevista no
critério de resisténcia ao choque térmico R’ (Equacdo 4), o que parece explicar, a0 menos em parte, a ndo
correspondéncia entre os resultados de propriedades mecanicas (Figura 5) e de choque térmico (Figura 7) dos
dielétricos temperados por diferentes métodos. O comportamento de curva R crescente possibilita o arresto
do crescimento da trinca, 0 que propicia uma homogeneizagéo do tamanho do defeito critico para ocorréncia
da fratura e, portanto, na diminuicdo da dispersdo dos valores de tensdo de ruptura, com consequente
aumento da confiabilidade mecanica e termomecéanica do componente. O comportamento de curva R
crescente também pode resultar em aumento de resisténcia mecanica, como tem sido observado nas
ceramicas contendo zirconia [33, 34]. De fato, Sglavo e Green [21] observaram aumentos de até 7,9% na
resisténcia a flexdo de um vidro de alumino-silicato sddico tratado pelo método da troca idnica de dois
estagios em comparagdo com o tratamento convenciona de témpera quimica. Neste trabalho, o vidro de
silicato sodo-célcico tratado pelo método de témpera de dois estagios, témpera térmica seguida de troca
ionica, embora tenha apresentado valores das propriedades mecanicas similares (Figura 5), apresentou
aumento de 5,6% no tempo de ruptura no ensaio de choque térmico de aquecimento em comparagdo com o
tratamento convencional de témpera térmica (Figura 7a). Os resultados acima sugerem gue a otimizacao dos
parémetros do estégio de trocaiénica (composicéo do banho de sal, temperatura e tempo de tratamento) pode
melhorar ainda mais as propriedades mecanicas e termomecénicas do dielétrico tratado por meio da témpera
de dois estagios. A presenca de um perfil de tensdo residual com méxima tensdo de compressao deslocada a
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certa profundidade da superficie, o comportamento de curva R crescente e a possibilidade de melhorar ainda
mais as propriedades, entretanto, precisam ainda ser confirmadas experimentalmente. Estudos para
compreensdo dos efeitos do gradiente de tensdo residual, introduzida pela témpera térmica, na cinética de
troca ibnica e dos mecanismos envolvidos na relaxacdo de tensdo resultante dos dois estégios de témpera,
térmica e quimica, também precisam ser realizados para viabilizar o modelamento do processo de témpera de
dois estagios, 0 que poderd propiciar a previsibilidade do comportamento mecénico e termomecanico do
dielétrico de vidro temperado por este método.

4  CONCLUSOES

Neste trabalho mostrou-se que o método de témpera de dois estégios, témpera térmica seguida de
troca iénica de curto periodo, € viavel para a producdo de dielétricos de vidro com elevadas propriedades e
confiabilidades mecéanicas e termomecanicas.

A aplicagdo do tratamento de troca idnica em KNO; a 450°C por 30 min, apos a témpera térmica,
em um dielétrico de vidro de silicato sodo-caustico resultou em: i) manutencdo das propriedades mecanicas
(forca de ruptura em compressdo e energia absorvida no impacto) nos niveis a cancados na témpera térmica;
ii) aumento da resisténcia ao choque térmico (aumento de 5,6% no tempo de ruptura no choque térmico de
aquecimento e aumento da fracdo de pecas que sobreviveram ao choque térmico de resfriamento e de
ciclagem térmica); eiii) aumento dos valores de médulo de Weibull, m, da for¢ca de ruptura em compresséo
(+14,3%) e do tempo de ruptura no choque térmico (+7,7%).

No segundo estagio, o reforgo causado pela troca iénica contrabalanceou o efeito da relaxagdo de
tensdo residual introduzida na témpera térmica, mantendo as propriedades mecanicas elevadas. A trocaidnica
reforcou principalmente as pegas mais fracas do conjunto, o que aumentou a confiabilidade (médulo de
Weibull) mecénica e termomecanica do dielétrico.

N&o foi possivel correlacionar os resultados dos ensaios mecanicos e de choque térmico, como
esperado pelo critério de tensdo de resisténcia ao choque térmico, R’, possivelmente devido a ocorréncia de
um comportamento de curva R crescente no dielétrico tratado pelo método de témpera de dois estagios, como
consequiéncia da formagdo de um perfil de tensdo residual com a méxima tensdo de compressdo deslocada a
certa profundidade da superficie.
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