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RESUMO

GARCIA, G. C. R.Estudo do comportamento ao dano por choque térmicde um
concreto refratario contendo agregados de andaluat sinterizado em diferentes
temperaturas. 2010. 105 p. Dissertacdo (Mestrado em Ciéncias3celg de Engenharia
de Lorena, Universidade de S&o Paulo, Lorena, 2010.

O conhecimento da resisténcia ao dano por chogoectg de materiais refratarios € uma
das caracteristicas mais importantes para deternsea desempenho em muitas
aplicacdes, pois quando os refratarios sdo subosetidabruptas e severas variacdes de
temperatura podem sofrer danos. A resisténcia ao plar choque térmico de um material
pode variar com o tamanho de grdo, com o tipo ervda tensdo, com a taxa de
carregamento e com outras condicbes de aplicacaterdsio, ou seja, ndo € uma
propriedade intrinseca do material. Os métodosentgmente utilizados para prever o
comportamento da resisténcia ao dano por choquoecteisdo baseados nos trabalhos de
Hasselman, responsavel pelo estudo da determirdggigparametros de resisténcia ao
choque térmico, RC), o parametro de resisténcia ao dano por cha@gyoedo R”” (m), e

o parametro de estabilidade da trinca sob tensdoicg R; (m*2°C). As equacgdes
previstas por ele levam em consideragdo o moédulYaleng, o médulo de ruptura, a
energia de fratura e o coeficiente de expansaoidérado material a ser analisado. A
resisténcia ao dano por choque térmico pode séindagor meio de ciclos térmicos, isto
€, sucessivos testes de aquecimento e subseqésfitamento, com analise da queda do
modulo de Young a cada ciclo. Para prever e avaliegsisténcia ao dano por choque
térmico, amostras de um concreto refratario corakefornecido pela IBAR (Industrias
Brasileiras de Artigos Refratarios), foram sintadas a 1000°C e 1450°C por cinco horas.
Essas temperaturas foram definidas em virtude d®mnzreto em questdo apresentar
agregados de andaluzita, que sofrem mulitizacds 4@80°C, logo esse concreto exibe
comportamento distinto em funcdo da temperaturatrdamento térmico, pois seu
agregado pode se transformar em mulita e sHiaga esse estudo, amostras prismaticas de
cada temperatura de sinterizacdo foram submetidasiclas de choque térmico,
permanecendo 20 minutos no forno com temperatural@@0°C e subsequente
resfriamento em agua circulante a 25°C. Tambénmfoealizadas analises de porosidade
aparente, de absorcdo de agua, de massa espepdinte, de difracdo de raios X e
microscopia eletrénica de varredura. Foi verificaglee os parametros de Hasselman
previram que o refratario sinterizado a 1450°C sstaria menor resisténcia ao choque
térmico, previsdao esta confirmada pelos testesrempptais. Sendo assim € importante
avaliar o comportamento do concreto refratario deadtemperatura ambiente até a
temperatura de trabalho, a fim de que se conhegdas tas mudancas envolvidas, e que
sejam evitados problemas que possam gerar prejudziostalacao industrial e ao processo
pertinente a sua aplicacao.

Palavras-chave: Concreto refratario. Choque térmigmdaluzita, Energia de fratura,
Mdédulo de Young.



ABSTRACT

GARCIA, G. C. R.Study of the behaviour of thermal shock damage ofre castable
containing aggregates of andalusite sintered in ddrent temperatures. 2010. 105 p.
Dissertation (Master of Science) — Escola de Engealde Lorena, Universidade de Sao
Paulo, Lorena, 2010.

The knowledgement of the thermal shock damagetaesis of the refractories materials is
one of the characteristics more important to detenits performance in the many
applications, because when the refractories aremisigdal in the abrupt and drastic
differences of the temperatures can suffer damegethermal shock damage resistance of
one material can change with grain size, with kand value of the stress, with loading rate
and with others conditions of the loading, i.e.rthal shock damage resistance is not a
intrinsic material propertie. The usually used moetko prevent the thermal shock damage
resistance behaviour are based in Hasselan workssdtnan is the responsible by the
studies to determination of the thermal shock taste parameter, R (°C), the thermal
shock damage resistance parameter, R™ (m), andthieemal stress crack stability
parameter, Rst (Hf°C). The equations foreseen by Hasselman take plamensideration
the modulus of Young, the modulus of rupture, thactiire energy and the thermal
expansion coefficient of the material to be anallyzEhe thermal shock damage resistance
can be evaluated by thermal cycles, i.e, successsie of heating and subsequent cooling,
and posterior evaluation of the Young’'s modulusiretd for each cycle. To foresse and
evaluate the thermal shock damage resistance, earmpithe one commercial refractory
produced by IBAR (Industrias Brasileiras de Artigoefratarios), samples were sintered at
1000°C and 1450°C for 5 hours.These temperatures ei@sen in function of the studied
concrete presents aggregates of andalusite theat EI80°C suffer mullitisation, than this
castable exhibit a particular behaviour in functioh the heating thermal treatment,
because its aggregates can transform in mullitesdicd. For this study, prismatic samples
of each sintering temperatures were submitted &mnthl shock cycles, soaking for 20
minutes into the furnace with temperature of 1008°libsequent cooling into flux water
at 25°C. Also, were realized apparent porosity\aimsl water absorption, apparent density,
X ray diffraction and scanning electron microscoltywas verified that the parameter of
Hasselman foreseen that the refractory sinterdd%®°C could show lower thermal shock
resistance than the refractory sintered at 1000RCtlais prevision was confirmed by the
experimental thermal shock tests. So, is importantvaluate the behaviour of the
refractory castable since ambient temperature umtitk temperature because it is
necessary to know all the evolved change and teigeahe problem that be generate loss
in the industrial building and to pertinent procéssspecific application.

Keywords: Castable, Thermal shock, Andalusite, ¥psimodulus, Fracture energy.
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1 INTRODUCAO

O concreto refratario € um material largamente eggto nas industrias de aco, de
cimento, de vidro e petroguimica, devido a suaaslawesisténcia a altas temperaturas,
bem como a resisténcia ao choque térmico. Isso sdnseguido por causa das suas
formulacdes complexas que requerem alta qualidaake rdatérias-primas, tamanhos
precisos de agregados, aditivos modificadores anteg. Basicamente, 0s concretos
refratrios sdo produzidos pela mistura do cimeénbase de aluminato de célcio, CAC,
determinadas matérias-primas finas, agregadosnguaso deste concreto em estudo, sao
de andaluzita, aditivos e agua. Essa mistura padeap pelos processos de moldagem,
cura, secagem e tratamento térmico, para posterigaio mecanico e analises
microestruturais, dentre outras.

A andaluzita € um mineral originario de rochas métdicas, sendo de grande
interesse na industria de materiais devido as pugmiedades em elevadas temperaturas,
como resisténcia mecanica e resisténcia ao chagmecb. Além das suas propriedades
intrinsecas, quando esse mineral sofre tratamémntoido e a temperatura de queima é
superior a 1280°C, ocorrem rea¢fes de mulitizagéquee ha transformacédo da andaluzita
em mulita “in situ”, sendo que a taxa de mulitizackh andaluzita depende do tamanho e
forma da particula inicial desse mineral.

O interesse pela sintetizacdo da mulita deve-séatmo de ela ser um material
ceramico raro na natureza, e que devido as sugwigmades termomecanicas, suas
aplicacbes sdo numerosas no campo das ceramicagadaa estrutural e funcional,
apresentando baixa expansdo e condutividade térmitwa ponto de fusdo, maior que
1800°C, excelente resisténcia a fluéncia, boa iidtde quimica e resisténcia ao choque
térmico.

Sendo assim, os refratarios que possuem a andaleariho agregado variam as
propriedades de acordo com a temperatura de qupodando ser utilizados, por exemplo
por industrias de vidro, de cimento e siderurgia.

O conhecimento da resisténcia ao dano por choguécté de materiais refratarios é
uma das caracteristicas mais importantes paranuaetar seu desempenho em muitas
aplicacbes como: revestimento de reatores parastimaliquimica e petroquimica,
indUstrias siderurgica, de cimento e de vidro. M@guie térmico ocorre quando 0s

refratarios sdo submetidos a abruptas e severag®es de temperatura, podendo sofrer



22

danos. A resisténcia ao dano por choque térmicantlenaterial ndo pode ser estimada
precisamente porgue ndo € uma propriedade intdra@enaterial, podendo variar com o

tamanho de grdo, com o tipo e valor da tensdo, ataxa de carregamento e com outras
condicOes de aplicacdo da tensdo, como por exeagplmgracteristicas do fluxo de calor.

A resisténcia ao dano por choque térmico pode selida em termos de numero de
ciclos que o refratario pode suportar quando sublmed mudancas de temperatura e
depende da densidade e das propriedades elasticastdrial. Quando um refratario é
submetido a ciclos térmicos industriais ocorre @acéo e/ou propagacao de trinca
resultando na perda de sua rigidez e resisténci@nita, levando a degradacéo de suas
propriedades. Os métodos correntemente utilizadoa prever o comportamento da
resisténcia ao dano por choque térmico sdo baseaosrabalhos de Hasselman, que
foram introduzidos ha mais de 30 anos. As equagiesistas por ele levam em
consideracdo parametros medidos a temperatura m@bémo: modulo de elasticidade,
modulo de ruptura e energia de fratura, sendo quéas problemas mais criticos quando
se trata do uso de refratarios é a fratura, desiddmmplexidade de suas estruturas de

diversas fases e de seu uso sob condi¢cdes dinamicas
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2 OBJETIVOS

Cada produto ceramico deve apresentar propriedadasteristicas relacionadas as
suas respectivas aplicacdes e isso ndo € difgrardens refratarios.

Neste trabalho foi proposto estudar um concretoat@io com agregados de
andaluzita (Andicast) produzido pela IBAR (IndletriBrasileiras de Artigos Refratarios

Ltda.) cujos objetivos principais foram:

- Avaliar a resisténcia ao dano por choque térmdeoum concreto refratério
contendo agregados de andaluzita, quando sinteriaati000°C e 1450°C, utilizando o

método da ciclagem térmica;

- Avaliar a resisténcia ao dano por choque térrdesse mesmo concreto refratario
sinterizado a 1000°C e 1450°C, utilizando o métteldiferentes variacdes de temperatura

para o choque térmico;

- Determinar o mdédulo de Young, o coeficiente deagsdo térmica linear e energia
de fratura, visando calcular os parametros de Huaase(R, R”” e Rsy), e correlacionar

estes parametros com resultados experimentaigraepbr choque térmico.

- Correlacionar os resultados de resisténcia ao ganchoque térmico do concreto

refratario antes e ap6s mulitizagcdo da andaluzita.
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3 JUSTIFICATIVA

Conforme descrito anteriormente, cada material seras propriedades e para o
concreto escolhido para ser estudado, algumasigedaples ainda ndo eram conhecidas.
Diante disso esse projeto foi elaborado para estoola significativa profundidade seu
comportamento quanto ao choque térmico, sendoaalalde forma experimental ou
indireta, uma vez que ainda existem muitas davigascipalmente quanto a aplicacdo e
metodologia para utilizacdo da teoria de Hasselnmasive na correlacdo entre esses
parametros e dados experimentais de choque térmico.

Para tal estudo foram realizadas analises de @néegiratura, de modulo de Young,
modulo de ruptura e coeficiente de expansao tértimear para as amostras do concreto
Andicast sinterizadas a 1000°C e 1450°C. Esse llkmbé& relevante, pois mostra
caracteristicas tecnoldgicas importantes para etssse de materiais e neste caso

especifico, poderao ser acrescentados a fichacgéédnireferido concreto refratario.
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4 REVISAO DE LITERATURA

4.1 Concreto Refratario

Refratarios sdo materiais com microestrutura coxapéegrosseira, resistentes a altas
temperaturas e usados predominantemente comoineeegis de fornos e equipamentos
industriais para processamento de materiais enaddsvtemperaturas [1, 2]. Basicamente,
0s concretos refratarios sao produzidos pela maisdor cimento a base de aluminato de
calcio, CAC, determinadas matérias primas finaegagos, aditivos e agua [3-7].

Apés a mistura das matérias-primas solidas (cimeafgregados e finos) é
adicionada a agua, quando ocorre o fendmeno datagdio, formando uma estrutura
rigida no concreto a verde e que influenciard maprigdades finais apds a queima. Na
hidratacdo podem ser formadas varias fases, conpasigdes quimicas e mineraldgicas
diferentes e com quantidades também diferentes Bs depende de varios fatores, por
exemplo, temperatura de cura, relagdo Caf@A(C/A), quantidade de agua e presenca de
impurezas tanto na solu¢cdoaaminato quanto na superficie do agregado [6, 8].

O CAC é usado como ligante nos concretos conveasofCaO > 2,5%) e que,
devido aos problemas gerados na deterioracdo desf@m alta temperatura pelo CaO
presente no cimento, tém-se usado os concretoside {2,5% > CaO > 1%) ou ultra
baixo teor de cimento (1% > CaO > 0,2%), e até messnconcretos sem cimento (CaO <
0,2%). Esses concretos sem cimento podem usarnainalureativa responsavel pela
formacao de um gel na estrutura para hidratacéo [1]

A Figura 1 ilustra um material refratario com s@usicipais constituintes, ou seja,

matriz (parte fina), agregados, impurezas, miaro&s, porosidade, etc.

Figura 1- Desenho esquematico ilustrativo da constituicaomeefratario [1].
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Um concreto apos a cura quando submetido a queiependendo da temperatura
atingida, sofre alteracdes das fases constituideasntt a cura bem como variacdo da
composicdo quimica, principalmente no tocante aaagois durante o aquecimento o
concreto se desidrata. Essas variagdes promovemrwdanca microestrutural podendo
levar a uma melhoria ou diminuicdo da resisténcexéanica do refratario, inclusive a
variagdes de sua densidade, de estrutura e diuiicsiio e tamanho de poros.

Alguns trabalhos mostram que quando esses matséaisaquecidos entre 200 e
300°C, a sua resisténcia mecanica é reduzida eécelhquela somente curada e isso é
atribuido ao aumento da porosidade do corpo praopala perda da agua de hidratacao.
A Figura 2 mostra a variacdo do modulo de Young eettacdo de amostras de argamassa
com relacdo agua/cimento igual a 0,33 [9]. Obseevatue a partir de 1100°C ha uma
visivel recuperacdo do modulo de Young e isso ibuatio ao inicio da formacdo das
ligacOes ceramicas (sinterizacdo) e diminuicdo ol@gidade, aumentando, portanto, a
resisténcia mecéanica do material [9-13]. Sendargssimddulo de Young é afetado pela
coesao entre as particulas do material, por issajgada quando ocorre a destruicdo dos

hidratos e, depois, a sua recuperacdo com a gegéo [9,13-16].

E (GPa)
T
Ao (%)

U] 00 400 600 SO0 100G 1200 1400 1600

Temperature (°C )

Figura 2 — Variacdo do modulo de Young, E, e daacéb, AL/L,, em funcdo da
temperatura de tratamento térmico de uma pastaeaio [9].

. Sabe-se que o mdédulo de Young depende da podes&légsso pode ser avaliado

pela seguinte equacgéo [13]:
E(P)=E,e™ 1)

em que E é o médulo de Young do material possurdosidade P, & o valor de E do

material sem porosidadeneé uma constante que depende do material.
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Outra dependéncia que relaciona o modulo de Yowng & porosidade pode ser
expressa pela seguinte equacao [17,18]:

E=R (1 1,9P + 0,9P2) )

em que E é o modulo de Young do material possypadosidade P eg€ o valor de E do
material sem porosidade, sendo valida para maer@n coeficiente de Poisson igual a
0,3 e porosidade de até 50%.

Pode-se também relacionar a porosidade com o mdathilruptura ) com a
equacao seguinte, deduzida por Ryskewitsch [18]:

o, =g,e ™) 3

em quesp € 0 médulo de ruptura para o material sem pofdsteuma constante empirica
gue depende localizacao, da distribuicdo de tamant® geometria dos poros, sendo que
3<N<7.

Para todas essas relacdes empiricas relaciongua®sidade, os defeitos criticos
devem ser bem maiores que os poros [18].

A Figura 3 mostra microestruturas da matriz de sira® de concreto refratario
sinterizadas a 1300°C e 1550°C por duas horasadlesisrografias podem ser observadas
morfologias tipicas das fases £A& CA, indicando a evolu¢cdo microestrutural com a
temperatura de tratamento térmico [9].

Figura 3 - Micrografias obtidas por Microscopia Eletrénica Warredura, MEV, de
superficies de fratura de amostras preparadas @AGO;, sinterizada a 130G, (a) e
1550° C, (b), por 2 horas, mostrando a formacé&o neogologia do CA e do CA,

respectivamente [9].
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Na Figura 4 pode-se visualizar de forma completi to processo de hidratacao,
desidratacéo e sinterizacdo de um concreto rafsaadoase de alumina e contendo CAC,
indicando as regifes de temperatura em que ocaseformacdes e transformacdes de
fases. Na parte superior da figura tém-se o cimenfmesentando as fases CA
(Ca0.ALOs), CA; (Ca0.2Ab0s), CioA7 (12Ca0.7A403), na presenca de agua (H) e dos
agregados de alumina (A). Essas fases, quando etateacom agua, se hidratam e se
transformam em varios hidratos cujas estruturastatimas dependem da temperatura,
como mostrado na figura, na faixa de 20°C #£3@58s substancias simbolizadas porsAH
e GAHg séo representativas de ,8.3H,O e 3CaO.Al03;.6H,O, respectivamente.
Quando a temperatura € aumentada, esses hidrates@apdem e formam CA, GA& até
CAs dependendo da oferta e reatividade da aluming EE®ldo que acima de 600°C né&o

existem mais hidratos.

°c H CA CA; CiA; Tabular grog
PR 1 —_— -
0 Unhydrated
Cement
20 AHx
Gel
_____ CA
40 CiAH CaAHs
60 AH3
100
200380 (] teeaa--
C-Cn2A7
A c |
600-1000 E ‘
A CA CA
| |
1000-1300 CA:
i A
1400-1500
CA,

Figura 4 - Transformagfes que podem ocorrer durante o aqastimde concretos
refratarios de alumina e contendo CAC [9].

Devido a essas transformacgfes, algumas propriedade®fratarios requerem maior
atencdo, como 0 modulo de ruptura, o coeficiente edpansdao térmica linear, a
condutividade térmica e a resisténcia ao dano Ipague térmico, uma vez que as mesmas

dependem da microestrutura do material em estydo [1
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4.2 Andaluzita

A andaluzita, AJO3.SiO,, € um mineral classificado como um aluminossiticae
estrutura ortorrdombica que contém cerca de 60%uheirza (ALOs), 38% de silica (Sig)
e 2% de impurezas em sua composi¢cao e que naa @guealcinacdo. Ela € originada
de rochas metamorficas, ou seja, rochas que cogd@a da temperatura, da presséo, de
gases ou do vapor d’agua sofrem alteracoes fistioasyp crescimento de cristais gerando
novas texturas, ou quimicas, como o surgimento iderais diversos, conforme pode ser

visto no diagrama de fases temperatura-pressaistéma AbSiOs da Figura 5 [20-23].

16 4 1 1 2

- - -
o N ~
i | 1
1 | T

Pressao (kbar)
-]
1
|}

4 Cianita Silimanita

Andalusita

i 1 4 T
400 600 800 1000 1200 1400
Temperatura (K)

Figura 5- Diagrama de fases temperatura-pressao do sisteiBeDA[23].

A cianita e a silimanita sdo os outros dois aluséilcatos que apresentam a mesma
férmula quimica da andaluzita, porém de estrutanaopriedades fisicas diferentes, sendo
a cianita de estrutura triclinica e a silimanitépwdmbica. Enquanto a cianita difere da
andaluzita na estrutura cristalina, a silimanifardino nimero de coordenacéao dos atomos
de aluminio. Na silimanita, os atomos de alumirpcesentam numero de coordenacao

igual a 4, j& na andaluzita, apresentam nimer@delenacdo igual a 5 [22].
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Os materiais refratarios que contém andaluzita uga fermulagéo inicial séo de
grande importancia, pois apresentam elevada resigtéa deformacdo e baixa
condutividade térmica, o que os torna eficazesnddistria do aco [20,21]. Quando o
tratamento térmico ultrapassa 1280°C ocorre aftranacdo de fase da andaluzita em
mulita ortorrébmbica “in situ”, 3AI03.2Si0,, gerando um maior interesse nesse mineral,
uma vez que refratarios constituidos por muliteesgmtam alta condutividade térmica,
coeficiente de expansao térmica pequeno e baiasidade, de acordo com a quantidade
de mulita e temperatura de sinterizacdo da mesina426].

A Figura 6 mostra duas micrografias obtidas viecrascopia eletrbnica de
varredura da secdo polida de um concreto refratimidendo agregados de andaluzita,
sinterizado a 900°C (a) e 1500°C (b), sendo pdssbservar a presenca de microtrincas
na matriz do concreto e nos contornos dos graesdauzita [25].

(a) (b)
Figura 6- Micrografias obtidas por microscopia eletronicavderedura da se¢éo polida de
um concreto refratario contendo agregados de aritilwsinterizados a 900°C (a) e
1500°C (b) [25].

A andaluzita foi descoberta na Espanha em 178%osgune hoje destacam-se a
Franca e a Africa do Sul como maiores exploraddesse mineral. Em Agosto de 2009 foi
criada uma companhia de exploracdo deste miner@noente a um grupo de refratarios
peruano, Peruvian Refractory, que estdo em teroeste “ranking” de produtores [27].

As maiores concentracdes de andaluzita sdo endastnaa forma de particulas
granulares que variam de tamanho até a ordem de,8sendo que cada grao é formado
por um monocristal ou fragmentos de monocristal. iRpurezas mais comuns da
andaluzita s&o o quartzo, a biotita (K(Mgdt@H,Fx(Al,Fe)Sk010), a sericita
(KAl z(OH),(AISiz010), a ilmenita (FeTiG), a pirita (Fe® e o 6xido de ferro Il (F©3)
[28].
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Os concretos refratarios quapresentam andaluzita em sua composi¢ao
largamente empregados em varios segmentos dariagdésnforme pode ser observadc
Figura 7, em que € mostrado a distribuicdo gloloal tihos de industrias consumido

desse tipo de concreto [z

indastria do
ferro e aco
65%

Figura 7- Distribuicdo global dos tipos de industrias congloras de concreto refratal
com agregados de andaluzita [

A induastria de ferro e ago é a consumidora majagit&éonsumindo 65% do total.
valor de 15 % indicando outros setores, ref-se asindustrias de louca sanitar
ceramica branca e de isolantes elétri

O uso da andaluzita no mercado de refratarios testido em funcdo da facilida
de seu uso direto, ou seja, ndo precisa passargnbium pr-tratamento térmico, e pe
possibilicade de transformacdo em outra fase de grandesséra mulita. Sendo assin
de grande importancia o estudo de materiais queembam esse mineral como mate

prima inicial.

4.3 Reac0Oes de Mulitizacé

O interesse pela sintetizacdo da mulita -se ao fato de ela ser um mate
ceramico raro na natureza, e que devido as sugwiqmades termomecanicas, s
aplicagcbes sao numerosas no campo das ceramicasadea, estrutural e funcion
apresentando baixa expansdo e condutividade térmiitc ponto de fusdo, maior qt
1800°C, excelente resisténcia a fluéncia, boa iidede quimica e resisténcia ao chou
térmico [24,26,28].



32

A mulitizagdo da andaluzita gera duas fases: umarnem quantidade de mulita,
cerca de 80%, e o restante de silica, conforme paxdebservado pela rea¢do seguinte:

3(AD3.Si0y) Saed 3AL03.2SI0, + SIGQ (4)

Se o0 agregado de andaluzita apresentar inclusdampmigrezas e o tratamento
térmico ultrapassar 1500°C, havera formacao devitrea [20,21,24,25,28].

A Figura 8 mostra o diagrama de fasegOAISiO, em que se observa que andaluzita
ndo é uma fase estavel, mas existe na composi¢és.BIO2, conforme ja discutido
anteriormente. Também verifica-se que a mulita & tame estavel, mas em uma pequena
faixa composicional (3A0D3.2Si02) [29].

¥ k) L] T 1 ) 1 1 T
2040°
2000 . i
Liqud Corundum
L + Liquid 1880°

1800 | Cristobalite+ Liquid i
Mullite + Liquid Mullite + |
Corundum
1600 -
Cristobalite + Mullite
Trdymite < Mailie ] | Multe

s, B W0 S0 g

ALy Si0;7 PGS0/ 2,05 SIC; -
Figura 8- Diagrama de fases do sistem#DAISIO, [29].

A mulitizagdo dos gréos de andaluzita exibe umaaestrutura caracteristica, pois
durante o aquecimento, a forma do gréo e a congmmsjgimica sdo mantidas, ja que o
monocristal de andaluzita € convertido progressardem em um composto formado por
3:2 de mulita com uma rede de silica (§i@endo que a mulita gerada segue a mesma
orientacao com relacdo ao eixo c do cristal ind&bndaluzita [24-26,28,30].

A Figura 9 mostra duas micrografias, com ampliaghfesentes, em que se vé uma

rede composta de vidro-mulita obtida apos tratamant600°C de cristais de andaluzita,
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segundo duas literaturas distintas: (a) [28], 3), em que a regido cinza € de mulita e
regido preta é de silica.

07 50

LY 7] (?)
Figura 9- Micrografias obtidas por MEV, via elétrons secuimia da secdo polida de
cristais de andaluzita mulitizados a 1600°C [28,31]

A presenca de impurezas no concentrado de andalyrincipalmente alcalis e
ferro, geram pontos localizados de fuséo, poderdorer em uma temperatura inferior a
temperatura de mulitizacdo. A presenca desse bauegsempenha um importante papel,
uma vez que as impurezas localizam-se principakneatsuperficie dos graos, fazendo
com que a formacéo de fase liquida promova a difasdmica, permitindo a ocorréncia
do mecanismo de dissolucao-precipitacdo. Como tadoslcleos possuem a mesma
orientacao cristalografica, a medida que cresceesg@a de parte do liquido circundante,
esses nucleos coalescem, fazendo com que a faselitee monocristalina cresca e invada
progressivamente todo o grdo. E importante ressajtee a quantidade de mulita
transformada depende do tamanho de agregado ideiahdaluzita, da temperatura e da
duracao do tratamento térmico [24-26,28,30].

A Figura 10 mostra a micrografia eletronica de edura de um monocristal de
andaluzita sinterizado a 1600°C em que se podewansaclusdes salientes de fase vitrea
na superficie da amostra [31].

A Figura 11 mostra micrografias obtidas por MEV deios de andaluzita
mulitizados a 1500°C por 30 minutos, em que (a)traas superficie do grédo com parte
recoberta com silica, e (b) quando a amostra fmaala com acido fluoridrico (HF) foi
revelada a rede de agulhas de mulita formada nerigecdo [25]. Essa silica, que pode
estar fundida devido as impurezas, forma liquide quando solidificado € um vidro, que
na superficie do grdo da antiga andaluzita, figmdd a matriz do concreto que,

provavelmente vem a prejudicar o desempenho daemnao choque térmico.
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Ilhas de
Sio,

Figura 10- Micrografia obtida por MEV da secé&o polida de umstal de mulita formado a
partir do aquecimento a 1600°C de um cristal delazda, mostrando as ilhas de silica
formada [31].

Figura 11- Micrografias obtidas por MEV da secédo polida destais de andaluzita
tratados termicamente a 1500°C obtendo: (a) miditaberta com silica, (b) agulhas de
mulita reveladas com ataque quimico de HF [25].

4.4 Propriedades Mecéanicas e Termomecanicas

4.4.1 Mbdulo Elastico

O conhecimento das propriedades elasticas é dearfemtal importancia para o
entendimento da limitagdo da vida util de cerAmredsatarias com fins estruturais. As

principais propriedades que caracterizam a rigelégtica dos materiais, como moédulo de
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Young, modulo de cisalhamento e razdo de Poissaa, isportantes também na
determinacao de outras propriedades mecanica2|18,3
O modulo de Young é um parametro mecanico que pcap@ a medida de rigidez

de um material sélido, podendo ser definido pelddeHooke na equacao seguinte:
c = EXe (5)

em ques é a tenséo, E é o mddulo de Yourtyy a deformacao [33].

Essa lei descreve, matematicamente, o comportaregptwimental de determinados
materiais, nos quais a deformacap€ praticamente proporcional a tensdpquando as
deformagfes sdo pequenas. Como a deformacdo énaibmed, 0 modulo de Young tem
as mesmas dimensdes da tensdo: MPa. No entantaugncotilizar a unidade GPa, pois 0s
modulos séo valores muito grandes [33].

Quando essa tensdo axial € aplicada em um corpo gerando uma deformacéo
elastica, surge uma razdo negativa entre as tetat@esl e axial, a qual é definida como

razao ou coeficiente de Poissoi €egundo a equacao [34,35]:
v=—2=_% (6)

Para os materiais isotropicos, isto é, aguelesaguesentam as mesmas propriedades
fisicas independente da direcéo cristalograficanoédulos de cisalhamento e elasticidade
estdo correlacionados entre si e com o coeficidat®oisson de acordo com a equagéo
seguinte:

v=——-1 ©)
em quev € o coeficiente de Poisson, E é o médulo de YoenG o modulo de
cisalhamento [34,35].

O modulo de elasticidade esta relacionado a freg@énatural de vibragdo da
estrutura. Um componente com baixo médulo tem uregi€ncia natural de vibracdo
menor do que um outro que tenha maior médulo, dgsdea massa especifica seja a
mesma [33].

Os métodos de analise do mddulo de elasticidadenposkr divididos em duas
classes: métodos estaticos e métodos dindmicos.
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Os métodos estéticos consistem em solicitar megai@ote um corpo por meio de
aplicacado de tensdo, podendo ser de tracao, cosdpreiexdo ou tor¢cdo, com baixas
velocidades de aplicacédo de carga, gerando assigliagrama de tensao-deformacao. Os
ensaios mais usuais em ceramicas refratarias sate aompressao ou flexdo, sendo
importante salientar que na auséncia de linearidiadeomportamento dos materiais, 0
método estético € apenas uma aproximacgao grogseaa modulo de Young [18,32].

Os meétodos dinamicos consistem, basicamente, rexndeticdo da frequéncia
natural de um corpo de prova pelo emprego da endeg ondas elasticas e na medicéo da
velocidade de propagacédo de onda através de um. dspensdes aplicadas nesse método
Sd0 muito menores gue no caso estatico, garantindoo material esteja no regime
elastico [18]. Dentre os meétodos dinamicos paraaatarizar materiais ceramicos
destacam-se as técnicas ultra-sonicas, a técniexaiacado por impulso e a técnica de
ressonancia mecanica de barras [36].

A técnica da velocidade de pulso ultra-sénico erevah medida do tempo de
propagacdo de pulsos mecanicos gerados eletrombtanmfs medidas sdo repetitivas e
precisas, sendo um meétodo rapido e de qualidadéagugem ¢é utilizado para refratarios
[37-40].

O principio do método da ressonancia mecanica itaseonsiste no estimulo de um
corpo de prova com frequéncia variavel, na busca foEquéncias de ressonancia de
vibracdo desse corpo e por meio de relacbes matamadeterminam-se os modulos
elasticos, sendo que essas relacdes sdo espepdieasada geometria de corpo de prova
[38,39]. A rigor, essa técnica deve ser aplicadamegio sélido homogéneo, isotrépico e
perfeitamente elastico, entretanto, esse método dielm utilizado com sucesso para

concretos e argamassas em trabalhos cientifice43y1

4.4.2 Mbdulo de Ruptura

Para avaliar a resisténcia mecanica de um matramico sob esfor¢co de uma
carga fletora, ensaios de flexdo em trés ou quatntos sao realizados. Este ensaio
utiliza barras prismaticas ou cilindricas que sabregamento de compressao na parte

superior gera-se simultaneamente tensdes de macsperficie da parte inferior do corpo
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de prova que esta mais provavelmente relacionagdacanicio da fratura, conforme a

Figura 12.

Figura 12- Esquema de uma barra prismatica submetida aooedsailexdo em trés
pontos, em que P é a carga de carregamneto, ltaacle entre os roletes, b € a largura e h
a altura da amostra.

A diferenca entre a configuracdo dos testes deotrépiatro pontos estéa na limitacao
da area submetida a tensdo entre os roletes de apus roletes de carga. O ensaio de
flexdo a quatro pontos usa o mesmo tipo de amasina configuracdo diferente do
dispositivo, em que sao utilizados dois roletesalga sobre a parte superior da amostra,
gerando um maior volume de distribuicdo de carga gpde conter a falha critica que
causara a fratura, conforme pode ser observadogusaFl3 [44]. Sendo assim, maiores
valores de resisténcia podem ser encontradas quamealizado o ensaio a trés pontos,

devido a pequena diferenca na probabilidade den¢racgossiveis falhas.

€Y (b)

Figura 13 Desenho esquematico de amostras submetidas adssetsdlexdo em trés (a)
e quatro pontos (b), mostrando o volume de disg@mude tensdo em cada um dos ensaios
[44].
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Conforme o método adotado para o célculo do médelauptura, as equacdes
seguintes séo utilizadas para flexdo em 3 e dppréspectivamente, seguindo o esquema
de ensaio na Figura 13:

3PfL

Of = Zbnz (8)
_ Pyl
OF = ne 9)

em guec; € a tensao de fratura ou modulo de ruptura (MBa}p carregamento maximo
sofrido pelo corpo (N); L, a distancia entre ossdmpoios (mm); b é a largura do corpo de

prova (mm) e h, a altura do corpo de prova (mm)4{4}

4.4.3 Energia de Fratura

A energia de fraturaywor, pode ser definida como o trabalho de fratura ;m@or
unidade de &rea projetada de fratura e represepédaaeguinte equacdao [48]:

Ywor = Yo+ Yp T YRt Vir
(10)

Na equacdo 10yp é a energia de superficie intrinseca resultantguidbra das
ligacbes quimicasgy, € a energia proveniente de micro-deformacoesigad&sha ponta da
trinca, eyr a energia média resultante da interagdo da tiiooa a microestrutura do
material. A parcelay; representa, no caso de refratarios e compoésitax;eFs0s
irreversiveis particulares que consomem energiaocno caso de fluxo viscoso. Sendo
assim, a energia de fratunayor, € @ medida mais adequada para avaliar mateoais c
microestrutura complexa como a de concretos refoat&ddo ponto de vista da resisténcia a
propagacao de trincas [46-49].

Para avaliacdo da energia de fratura, a condicioapagacao estavel da trinca deve
ser rigorosamente obedecida e para isso, a endegikeformacdo eldstica acumulada na

amostra e na maquina de ensaios deve ser a mesgivgloe transformada em energia de
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superficie de modo controlado. A condicdo necesgdara tal pode ser descrita pela
seguinte inequacao:

_d(UM+US) < deS
dc T dc

(11)

em que d(W+Us)/dc é a variacdo das energias elasticas armazenadaaquina (\J) e

na amostra (&), por unidade de propagacao de trinca (dc), sestlboportanto, a variacao
da energia potencial, e dydc a variacdo da energia de superficie {Jiybr unidade de
propagacédo de trinca, representando a variacametgia de formacdo de superficie de

fratura durante o processo de propagacao [2,50,51].

A energia de fratura pode ser determinada a pdaticurva carga-deslocamento

obtida dos dados da maquina de ensaios e pelantegquacao [52-62]:
Voor == | P05 (12)
WO 2A

em que A € a area projetada da superficie de &aRiré a carga vertical aplicada pela

maquina de ensaiosde o deslocamento do atuador da maquina.
O valor da integraw P,dd é determinado pela area sob a curva carga-deslatame

e é denominado de trabalho de fratura.

Os métodos utilizados na determinacéo da enerdiatlea sdo o da barra entalhada
e flexionada em trés ou quatro pontos ou o métaauhha, que foi recentemente
instalada no GEMM/DEMa/UFSCar e no DEMAR/EEL/USB-(#].

A Figura 14 ilustra o tipo de amostra utilizadaemsaio de energia de fratura pelo
método da barra entalhada. A barra normalmenteupossdidas de altura, h, e espessura,
b, de 25 mm x 25 mm ou 40 mm x 40 mm, com entalhem torno de 0,4 vezes a altura
(h), restando assim pequena area de fratura [55,58,65].

Foi observado que para esse tipo de amostra, adaréigamento integra restante
pode ndo ser mais representativa da microestraturenaterial, principalmente quando
existem agregados com tamanho grande comparadmassides da amostra. A Figura 15
mostra a superficie de fratura de uma amostra dere refratario que apresenta
agregados de grandes dimensdes, por exemplo, daatel 20 mm em sua estrutura, com

a simulacao do tamanho do entalhe.
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Figura 14- (a) Geometria e dimensdes da amostra para medieaeatgia de fratura pelo
método da flexdo em trés pontos, e (b) secao teasely mostrando a area por onde a
trinca se propaga [51].

Figura 15 Fotografia da superficie de fratura de um conarefi@tario com agregados de
até 22 mm, com um entalhe simulado.

Sendo assim uma caracterizacdo mecéanica da frataiga rigorosa, requer um
método que permita propagacdo estadvel de trincaa mhAmensfes de amostras
suficientemente grandes, principalmente na exteasgml a trinca se propaga. Amostras
com maiores dimensdes sdo compativeis com a cdssicte grosseira da microestrutura
dos refratarios.

Devido a essa necessidade e interesse em detewsiparametros da mecanica da
fratura, em 1986 foi patenteado um método chamadedge splitting test’ que é o
método da abertura da trinca empregando-se umaacohsimplesmente “Método da
cunha” [2,64]. Como pode ser visto na Figura 1frea Ky é transmitida do atuador da
maquina para a cunha. A cunha transmite essa pargadois roletes laterais e estes para
0s encostos que produzem as for¢as horizontgjsyd-amostra sob teste, abrindo a boca
da trinca [62,63].
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Figura 16- (a) Disposicao dos suportes, dos roletes e daacnalamostra a ser ensaiada;
(b) secao transversal da amostra mostrando o ergatfs sulcos laterais; e (c) geometria
com as dimensdes da amostra. Todas as dimens@ssemrtadas estdo em milimetros [62].

As principais vantagens do método da cunha estS@aldas na possibilidade de se
trabalhar com amostras grandes, para as quais ant@mmdo agregado torna-se
suficientemente pequeno para resultar em uma el@giegado/dimensdes transversais)
pequena. Além disso, a for¢ca aplicada pela magienansaio € bastante reduzida devido
ao efeito da cunha, diminuindo significativamenteergergia elastica armazenada na
maquina, facilitando a propagacéo estavel da trducante o teste. A relacdo entre a forca
aplicada pela maquina de ensaiog, E a transmitida para a amostra, mostrando a
influéncia do anguloo) da cunha, pode ser avaliada observando-se ansegquacao
[2,50,54,57]:

Fi = 2a(® 19

Em muitos trabalhos, os autores apresentam a argdratura na forma de taxa de
liberagdo da energia elastica armazenada na an®si@amaquina de ensaios, chamando
de Gg, que também pode ser chamada de energia de fegpeifica. Sendo assim, no
método da cunha, podem ser utilizadas duas fornama pvaliar a abertura ou o
crescimento da trinca: a primeira consiste em adotaleslocamento do atuador da
maquina e a forga vertical, utilizando a Equacépdr2 o calculo da energia de fratura e, a
segunda, consiste em utilizar a for¢ca horizontaldpezida pela acdo da cunha e o
deslocamento horizontal dessa forca, medido péla de um extensémetro. Nesse caso a

seguinte equacdao € utilizada para esse calcul6gB6-
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1
Ge = [ Fido (14)

em queA é a area fraturada projetada da amosisa a forca horizontal resultante da acéo
da cunha nos roletes e, consequentemente, na arpasirpromover a abertura da trinca; e
doé a variacdo da abertura do extensémeti@sta relacionadak, por meio da Equacéo
13. De acordo com a literatu@ € o dobro dggor [69].

Em quaisquer dos métodos de determinacdo da endeyifratura € muito
importante que se verifique a rigidez da maquinee (gode ser alta) de ensaios e que se

desconte a energia de deformac¢édo da maquinaaatiiza equacao seguinte:

=Y Yo (15)
2A

wof

em quelJ € o trabalho total de deformacéo do sistema aaiosiquina &Jy é o trabalho
de deformacéo da maquina [70].

Além da energia de fratura ser uma grandeza muipoitante para avaliar materiais
de comportamento elastico néo linear, ela tambéma das variaveis mais importantes
para o célculo dos parametros de Hasselmam, diliizaa determinacdo do dano por
choque térmico que sera abordado a seguir [71].

4.4.4 Choque térmico

Um material quando submetido a diferencas bruseasrdperatura pode apresentar
gradientes significativos de temperatura partindosdperficie externa para o interior da
peca, provocando alteragcdes dimensionais desur@irm

Segundo Kingery [17], quando o choque térmico érpsiriamento, a superficie do
sélido atinge rapidamente a nova temperatydra Jofre retracdo, porém isso € restringido
pelo seu interior que continua na temperaturaahiGi sendo assim, é gerado um gradiente
térmico que ocasiona o surgimento de tensdes g&otraa superficie e de compresséo no
centro do solido. Essas tensdes térmicas sédo =B pelo dano causado nos materiais

guando submetidos ao choque térmico, pois quarsis ésnsdes sdo maiores que a tensao
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de ruptura do material o dano, e até mesmo a petalado refratario, sdo inevitaveis. E
importante destacar que quando o material apredefg&os como poros ou microfissuras,
o transiente térmico originado pelo choque térmprovoca tensdes nao lineares,
concentradas nas extremidades desses defeitos, hogrposicao continua a choques
térmicos pode desencadear a propagacdo progressivgeneralizada de defeitos,
provocando uma degradagéo da resisténcia mecamicettrial e finalmente seu colapso
[17,71]. Para uma placa plana, quando a taxa deareento € constante, a distribuicéo
resultante da temperatura € uma parabdlica, emoggeau de deformacédo do sdlido €
dependente da sua temperatura médig, (dgo, a tensdo em qualquer ponto dependera da
diferenca de temperatura entre esse ponto e a tete média, conforme pode ser

mostrado na Figura 17:

Superficie do sélido Ts
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o
o
=
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£
Q Ti
O Interior do sélido

Figura 17- Distribuicdo de temperatura e de tensbes em uamza lana resfriada na
superficie [17].

Os modelos tedricos utilizados para explicagdo allbaf por choque térmico em
materiais ceramicos partem de duas teorias. A panteata da ocorréncia da fratura,
gquando a resisténcia mecanica do material € supeemjuanto a segunda trata da
propagacédo de trincas, a qual é promovida pelagenelastica armazenada no momento
da fratura [71]. Na primeira teoria qualquer praidede origem térmica é entendido a
partir da distribuicdo interna de temperatura, deagesultantes e resisténcia do material,
sendo que a distribuicdo desuniforme da temperatuiaterior do sélido gera tensdo. Na

segunda teoria o inicio do processo de fratura éhamnsiderado, pois € abordada a
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extensdo de trincas ja existentes e a mudancampartamento fisico do material, o qual
€ observado por meio de ensaios realizados apésrdeado numero de ciclos de choque
térmico, nos quais sdo avaliadas as alteracOessistiéncia mecanica do material [17,71].
As varia¢cdes dimensionais desuniformes implicamemdes que provocam trincas
nos materiais frageis, que podem ser originadasatieformacéo de fases, dilatacdes ou
contracdes diferenciais e dilatacdes anisotropiogernas dos cristais [12,72]. Essas
deformacgfes diferenciais resultantes causam tertédescas internas no materiady,
principalmente nos materiais ceramicos. A tensdmit&@ maxima gerada durante o

choque térmico pode ser calculada pela seguini@céqu

. _EanT
")

(16)

em que E é o modulo elastico do matedad, o coeficiente de dilatac&o térmica lineag,

a razdo de Poisson&T € a diferenca de temperatura provocada pelo ageeto ou

resfriamento do material [71-75].

Quando se faz necessario uma analise mais espegtfimaterial analisado, alguns
parametros, como o0 numero de Biot, podem ser a\ai§il7,72,76]. Este parametro é
adimensional e leva em consideracéo o coeficieatgahsferéncia de calor da interface
meio/corpo, a espessura caracteristica da amosiraondutividade térmica da mesma,

conforme a seguinte equacgao:

g =1 (17)

em quef é o numero de Biot, h € o coeficiente de tranef@eéde calor (W/m2.°C), L a
espessura caracteristica do corpo analisado, gmrdbmente definida como o volume do

sélido dividido pela sua area superficial (m), @ kondutividade térmica (W/m.°C).

A condutividade térmica é muito importante na daeteacdo da taxa de aquecimento
e resfriamento admissiveis e do perfil de tempesatesultante no corpo exposto ao meio.
Quando esse fator é grande, a propagacéo de taleésdo material ocorre rapidamente,
gerando uma concentracdo de tensdo no interioredonm, logd3 = oo, e a tensdo térmica
pode ser calculada usando a equacdo 16. Quandodatisidade térmica é pequena, 0

interior do material ndo é significativamente afetae as tensdes ficam concentradas na
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superficie do mesmo. Nesta situacao a tensao &@ffin& proporcionalmente reduzida por
um fator de atenuacdo térmick, que varia entre 0 e B € ) e pode ser determinado
pela equacao seguinte [17,72,76,77]:

3,25

()
¥=15+>--0250 (18)

em que3 € o numero de Biot.
Entdo, a tensdo térmica para essa condicdo padeabmilada pela seguinte

equagao:

_ YEa(Tsup—Tint)
L (1-v)

(19)

em ques; € a tenséo de tragéo normal (MPa), & a temperatura da superficie (°G); &
a temperatura no centro do corpo (°C), E € o médellelasticidade do material (MPa)e
o coeficiente de expans&o térmica linear°@v o coeficiente de Poisson.

Sendo assim, o conhecimento das propriedades domoejual o choque térmico é
realizado, bem como do corpo de prova submetidensaio, € de extrema importancia,
uma vez que sao utilizados na determinacédo daddems superficie.

Na determinagdo da variacdo da temperatura cniéca gerar trincasiT., que
provocara a ruptura do material, pode-se empregagainte equacao [17,74,75]:
_ o (1—v)

AT, =

=y (20)

em queot é a tensdo de ruptunaé o coeficiente de Poisson, E o0 modulo de Young,
coeficiente de expanséo térmica linear.

As equacles encontradas na literatura sdo basenpdificadas e ndo levam em
consideracdo outras variaveis, presentes num lasedd condicdes de choque térmico,
principalmente em refratarios, como densidade emdm de trincas pré-existentes. Nesse
caso, Hasselman prop0s uma equacédo representatisséuedcao [71,72], conforme pode
ser visto na equacgao seguinte, mostrando que #esanga de temperatura é a causadora

da instabilidade da trinca e, consequentementeramgacao da mesma:
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_ 716(1—21/)2% 16L-v NI® |11
vl [ ) )

em que G é a energia de fraturg, 0 modulo elastico do material sem trinca o

coeficiente de Poisson,o coeficiente de expansao térmica linear, N érnara de trincas

no volume de amostra analisad&&eo comprimento das trincas que sdo supostasiguai
Para estimar a extensdo das trindgsapdés o dano gerado pelo choque térmico a

partir do comprimento inicial das mesmhg$, @plica-se a equacéao seguinte [17]:

1
W
1-v°),N (22)

A Equacédo 22 é valida para materiais emlguemuito maior que bk, logo, para os
refratarios que normalmente apresentam alta dedesida trincas grandes (Nlg, cuja
propagacdo deve ser de modo quase-estatico e quetdracdo da trinca com a
microestrutura do material, deve-se utilizar a giaede fratura K,of), pois os calculos para
N elp podem néo ser reais.

Um fendmeno importante que se observa quaid.2 que para ceramicas muito
frageis esse parametro é muito mais marcante adonfjue para ceramicas de
comportamento menos frageis, do tipo concretoepemplo, quando esses materiais sao
submetidos a testes de choque térmico em difereates;0es de temperatura. A Figura 18
ilustra essas situagdes, sendo que em (a), pamicas de alta resisténcia mecanica, para
AT = 300°C h& uma queda brusca da resisténcia, amolstrclaramente AT.. Em (b), para
as ceramicas de baixa resisténcia mecanica, a o@o/apresenta esse decréscimo brusco
de resisténcia, logo, nédo teiii . especifico.

Altos valores dAT. implicam em grande resisténcia a iniciacdo daifeatlurante o
choque térmico [78].

Para prever a resisténcia ao dano por choque w®@rniiasselman escreveu
importantes equacfes onde foram propostos os pacETde Hasselman, que leva em
consideragao outras propriedades da amostra atali&sses parametros servem para
estudos comparativos dos materiais e sao calculgelas equacdes seguintes [52-54,71-
73,75,79-82].
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Figura 18- Dependéncia da resisténcia residual com a difardegcemperatur@T, para
amostras submetidas a choque térmico: (a) alunginsade (b) refratario de alumina [78].

r=30Y) (;;") (23)
R"=_SE (24)
Sa-v)
Re=| o | 25)

em que R € o parametro de resisténcia ao choqmectér’C), R”” o parametro de
resisténcia ao dano por choque térmico (ny)pRparametro de estabilidade da trinca sob
tensdo térmica (Hf.°C), G a energia de superficie de fratura (JE é o mddulo de
elasticidade (GPa),;Sa tensao de fratura (MPa),é o coeficiente de expansao térmica

linear °C™) ev o coeficiente de Poisson.

Os parametros de Hasselman servem para estimangodamento do refratario ao
choque térmico, porém, como sao fatores calculgdesdependem de outras variaveis,
guando se quer uma analise de maior profundidagdicam-se testes experimentais de
choque térmico. E mostrado na literatura, que té&@i@s submetidos a ciclos de choque
térmico tém seus modulos de elasticidade (médulgalmg e cisalhamento) e resisténcia
a flexdo diminuidos a cada ciclo, e que nos prioserticlos essa diminuicdo é mais
acentuada [83-85]. A Figura 19 mostra um gréficani@ise da variacdo da velocidade do

pulso ultra-sénico versus o niumero de ciclos dejgbdérmico a 1200°QA\T = 1980) de
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trés cristais representativos de andaluzita [86fsdd figura confirma-se esse
comportamento de queda no modulo de Young atraaémdlise da velocidade do pulso

ultra-sénico para cristais de andaluzita apos passpor choque térmico.

6000 Estadcinicial Depois do 1° C. Depois do 4° C.

—— Cryshld
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5000 —&— Crystal 11

4500
4000
3500
3000 {

2500

Velocidade pulso ultraénico (m/s)
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NP ciclos de choque térmico

Figura 19- Variagdo da velocidade do pulso ultra-sénico versusnero de ciclos de
choque térmico a 1200°@AT = 1980) de trés cristais representativos de ardal[86].

A Figura 20 mostra as micrografias com detalhestiilasas geradas pelo primeiro
choque térmico no compdsito andaluzita-mulita-vidka micrografia (a) pode-se observar
0 cruzamento de trincas por toda extensao do lcdstandaluzita gerados pelo 1° choque
térmico. Em (b) vé-se a mesma regido, mas depaisndeegundo aquecimento a 1200°C e
um segundo choque térmico, em que se observa qumess foram curadas depois do
aguecimento sendo preenchidas com vidro [86].

A fim de que se possa correlacionar alguns resdtgurtinentes a resisténcia de
choque térmico do concreto em estudo com outreatéeios, a Tabela 1 mostra algumas
propriedades de refratarios utilizados em pandéigsiggicas, inclusive os parametros R
e Rt As categorias dos tijolos refratarios utilizadd® MC1 e MC2 que representam o
sistema MgO-C, em que MCL1 apresenta maior teoad®no que MC2; AC representa o
sistema AIO3z-C; A o sistema AlOz;e AMC o sistema AlDs-MgO-C [79].
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Figura 20 - (a) Cruzamento de trincas pela extedadeatura do cristal de andaluzita apos
0 1° choque térmico. (b) Mesma regido de (a), nep®id de um segundo aquecimento a
1200°C e um segundo choque térmico, onde se obgeevas trincas foram curadas apos
aguecimento [86].

Tabela 1 — Propriedades gerais dos refratariosgaarelas siderurgicas [79].

Tijolo MC1 MC2 AC A AMC
Categoria MgO-C As-C Al;O3 Al ZOZMgO_
o (°Ch 150x10F | 176x10° | 9,02x1F | 7,70x1¢F | 9,66 x 10
E (GPa) 23,5 28,2 25,9 31,3 27,0
o (MPa) 8,4 12,3 14,8 15,3 10,3
Yof (3/M7%) 10,3 9,8 11,1 7,0 40,5
R (m) 3,9 x 107 2,0 x 10 1,5 x 107 1,1 x 107 1,3 x 107
Rst(M”*C) 4,3 3,1 6,9 5,9 4,0
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Esses resultados mostraram que a energia tofedtdea (4,07 ), R’ € R indicam,
para uma mesma familia, a qualidade do materidemdo entdo otimizar estudos de novos
refratarios em termos de resisténcia ao dano pmgughtérmico [79]. Logo, o célculo dos
parametros de Hasselman, servem para auxiliar dspoe da resisténcia ao dano por
choque térmico dos materiais, enquanto que o chdafumico por ciclagem geram
resultados mais significativos. Uma das normadzaths na realizacdo dos testes de

choque térmico € a norma alema DIN: 51 068 [87].
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5 MATERIAIS E METODOS

5.1 Materiais

Os materiais utilizados um concreto e agua deidaizafratario (Andicast) contendo
agregados de andaluzita, fornecido pela IBAR.

A Tabela 2 mostra a analise quimica do concretestundo fornecida pela IBAR,
que também pode ser verificada no Anexo A, que na@stolha de dados técnicos para o

Andicast.

Tabela 2 - Andlise quimica do Andicast.

Composto % Nominal
SiO, 35,0
Al,O5 62,0
FeOs 0,5
CaO 1,2

A Tabela 3 mostra os resultados da andlise grar@faca via Umida, indicando a
porcentagem retida. Essa analise foi cedida pé&|B

Para obtencdo das amostras foi. A quantidade de atjizada foi de 5% m/m,
sendo a mesma pré-estabelecida pela IBAR, uma uez aqfinalidade foi agregar
resultados a seus produtos.
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Tabela 3- Resultado da andlise granulométrica via Umida gmoreiracdo, (% retido),
cedida pela IBAR.

'(YII'?/IIZ?) ,(Anlc]);r)tura Andicast 660
35 5,60 0.4
4 4,75 1,6

6 3,36 11,4

8 2,36 16,6
12 1,70 6,4

16 1,00 12,6

8 0,60 8,3

32 0,30 6,2

65 0,212 1,7

100 0,150 2,5

200 0,075 5,3

-200 -0,075 27,0

Total 100

5.2 Metodologia Experimental

5.2.1- Fluxograma geral do procedimento experimental

Para visualizacdo simplificada das etapas geraigrocedimento experimental, foi

elaborado o fluxograma da Figura 21.
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Figura 21- Fluxograma simplificado do procedimento experimegrs@ando:yor a energia
total de fratura (J.if); R, o parametro de resisténcia ao choque térfficy R, o
parametro de resisténcia ao dano por choque térmaRy, o parametro de estabilidade
da trinca sob choque térmico ¥AfC); a, o coeficiente de expanséo térmica lin8&ry;

E, os médulos de elasticidade (GPa); AA, a absodgi@gua; PT, a porosidade total,
MEA, a massa especifica aparente; MOR, os ensa&oiexdo para determinacdo dos
moédulos de ruptura (MPa); MO e MEV referem-se, eefpamente, as analises de
imagens via microscopio optico e eletrénico deedura.
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5.2.2 Producao das amostras

O refratario utilizado ja& vem com as matérias-panpae-misturadas, no qual foi
adicionado agua para producédo do concreto comipdgutes reoldgicas adequadas para a
moldagem. O refratario previamente pesado foi @docem uma argamassadeira
planetaria de laboratério com capacidade nominalbdigros, na qual o mesmo foi
homogeneizado a seco por trés minutos e a Uumidaumominuto a 60 rpm, sendo a
guantidade de agua pré-estabelecida a 5%, tendeapecido mais dois minutos a 120
rpm. A mistura foi vertida em um molde de aco iniéxiel em mesa vibratoria, pois a
vibracdo durante a moldagem auxilia na acomodagdmassa no molde e melhora as

condicOes de liberacéo do ar aprisionado no inteacamostra.

5.2.2.1 Moldagem

5.2.2.1.1 Barras Prismaticas

As amostras na forma de barras prismaticas foréilimadas para medidas de
modulo elastico, médulo de ruptura, porosidade eapgar absorcdo de &agua, massa
especifica aparente e testes de choque térmico.

Em cada moldagem dessas amostras foram obtidas (Ghbarras com dimensdes
de 25 mm x 25 mm x150 mm cada uma. A Figura 22 raasimolde utilizado na obtencéo

dessas barras.



55

Figura 22- Fotografia do molde para confeccdo das barramptisas para medidas de
moédulo elastico, médulo de ruptura, porosidade eagiar absorcdo de agua, massa
especifica aparente e testes de choque térmico.

5.2.2.1.2 Amostras para o teste de propagacaeetsitrinca pelo método da cunha

Na moldagem deste tipo de amostra foi adotado @egdimento j& descrito
anteriormente. O molde especifico produz amostradtedas e ranhuradas com perfis em
“V”. As dimens8es das amostras apds moldagem foidD0mm x 100mm x 75 mm.

A Figura 23 mostra o molde utilizado na obtengcds dmostras entalhadas e

ranhuradas para o teste de propagacao estavaickpgelo método da cunha.

Figura 23- Fotografia do molde de aco inoxidavel utilizadoaommfeccao das amostras
para o ensaio da cunha nas analises de energiatuief
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5.2.2.1.3 Amostras na forma cilindrica

Para a moldagem dos cilindros para a andlise decienge de expansao térmica foi
utilizado um molde de PVC cilindrico com macho caintAs amostras obtidas apos
moldagem apresentaram 50 mm de didmetro por 50 enaitdra, com furo central de 8
mm.

A Figura 24 mostra a fotografia do molde cilindremm PVC com um lapis escolar

no centro, como macho, para gerar o furo centrahmastra.

Figura 24- Fotografia do molde para confeccdo das amosttaslricas utilizadas nas
analises de coeficiente de expansao térmica linear.

5.2.2.2 Cura

Apdés moldagem todas as amostras permaneceram,nepertgura ambiente, nos
moldes por 24 horas e, apds desmoldadas mais 24, hotalizando 48 horas de cura em

atmosfera ambiente do laboratorio.

5.2.2.3 Secagem

Os corpos de prova foram secos por 24 horas %C1dif estufa de laboratério.
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5.2.2.4 Sinterizacao

Os corpos de prova foram sinterizados em duas tatpas distintas: 1000°C e
1450C por 5 horas, com taxas de aquecimento e resfniang® forno de 2°C por minuto.
Essas temperaturas foram escolhidas, apés andligenta com a IBAR, por estarem
abaixo e acima da temperatura de mulitizagao desszeto. Com a evolugéo do trabalho,
foi observado que seria interessante analisar a@gupropriedades nas temperaturas
intermediarias de sinterizacao (1200°C, 1300°CQ%@@& 1500°C) a fim de se obter um
melhor conhecimento do comportamento do materiséeEconcreto pode ser usado em
uma faixa bastante ampla de temperatura, por isg® ger aplicado em industrias
petroquimica, de vidro, de cal e na siderurgicgoloo interesse em analisar varias

temperaturas.

5.2.2.5 Retificacao

As amostras, apos sinterizacao, tiveram a supetfice de moldagem retificadas, a
fim de que as mesmas tivessem um perfeito alinhtmmen placa acoplada a MTS e no
equipamento de medida de mdédulo elastico.

5.2.3 Avaliacdo das Propriedades dos Concretdsr&ados

5.2.3.1 Absorcéo de Agua, Porosidade AparentessaBspecifica Aparente

As analises de absorcdo de agua, porosidade aparanbssa especifica aparente
foram realizadas segundo a NBR 220 (Dez/80) patariabrefratario.

Para este ensaio foram preparadas cinco (5) ama@spartir das amostras utilizadas
no ensaio de flexdo. As equagdes seguintes perndigé@nminar os resultados de volume

aparente, absorcéao de agua, porosidade aparemtesa Bspecifica aparente:



58

VA = (cm?) (26)
Meé\qua
M
MEA = v (g/cm?) (27)
AA="1x100 (%) (28)
My—M;
PA = W x 100 (%) (29)

em que VA é o volume aparente; MEA a massa espadfiarente; AA é a absorcdo de
agua; PA a porosidade aparente; Mu a massa Umidag Massa seca; ke a massa

especifica da agua, e Mmassa imersa.

5.2.3.2 Energia de Fratura

Os testes de propagacao estavel de trinca peladmétocunha foram realizados em
seis amostras sinterizadas a 1000°C e seis a 1458@tZando uma Maquina de Ensaios
Universal, MTS, instalada no Departamento de Engeamhde Materiais da Escola de
Engenharia de Lorena. Com os dados obtidos foraabosldas curvas carga-
deslocamento, as quais séo utilizadas no calcultratmlho de fratura para posterior
calculo da energia de fratura.

A Figura 25 apresenta a amostra moldada, ranhwagiatalhada “in situ” (a), a
amostra com dispositivo da cunha montado, pronta gar submetida ao teste de

propagacao estavel de trinca (b), e detalhes déagem para execucdo dos testes (c).
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placa superiol

ressalto

placa @r

Figura 25- Amostra moldada, ranhurada e entalhada in situa(apstra com dispositivo
da cunha montado (b), e, detalhes da montagenegacacao dos testes (c).

5.2.3.3 Mddulo de Young

Para medidas de médulo de Young foi utilizado unigamento automético baseado
no método da ressonancia de barras. Essa técnitsaasteo na aplicacdo de vibracao
mecanica na amostra através de um transdutor @iezel A vibracdo é detectada pelo
outro transdutor e transformada em sinal elétritensmitida para o programa
computacional que registra os picos de ressonédmaea, modo iterativo calcula o médulo
elastico e de cisalhamento, assim como o coefiidet Poisson [38,39,42]. O sistema
utilizado foi da ATCP, modelo ME-C1198-91, obedat®a norma ASTM C1198-91[39]
e a faixa de freqiiéncia adotada na varredura faial82 kHz.

As medidas foram realizadas nas amostras do mefragénterizadas a 1000°C e
1450C, mas também serdo realizadas ap0ds os testé®ggectérmico. Os resultados, na
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forma de moddulos elasticos retidos serviram de Ipasa comparacdo e discussdo dos
resultados dos parametros R, R e Rst.
A Figura 26 mostra o equipamento de ressonancidateas para medidas dos

modulos elasticos.

Figura 26- Fotografias do equipamento utilizado para medigasiodulos elasticos.

Foram realizadas medidas do modulo de Young petdaci& do pulso ultra-sdnico
em um lote de amostras de cada temperatura deizagéo (1000 e 1450°C), a fim de
confirmar os resultados obtidos. O equipamentazatb foi o Ultrapulse-M/N C-8901-
S/N 30335 da James ND Instruments Inc. pertencetBAR.

5.2.3.4 Resisténcia a Flexdo em 3 pontos

ApOs realizagdo das medidas dos modulos de eléstias amostras foram
submetidas ao ensaio de flexdo em trés pontospdegunorma C133-94 da ASTM [45].

O ensaio foi realizado em uma Maquina de Ensaiggeisal, MTS, modelo 810M,
com célula de carga de 5 kN, com taxa de carregandm 12,9 N/s. O diametro dos

roletes foi de 5mm, e a distancia entre eles denir®5
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5.2.3.5 Coeficiente de Expanséo Térmica Linear

As amostras foram preparadas e enviadas para atabo do Grupo de Engenharia
de Microestrutura de Materiais do Departamento deyeBharia de Materiais da
Universidade Federal de Sao Carlos. Essas medida® frealizadas em um equipamento
para medida de refratariedade-sob-carga (RUL/CIC, A2ETZSCH), com tensédo de
compressdo aplicada de 0,02 MPa, com taxa de aoemit de 5°C/min até as
temperaturas de sinterizacdo das amostras doamdrat000 e 1450°C, segundo a norma

ISO 1893 utilizada para as anélises de expansacser

5.2.3.6- Resisténcia ao Choque Térmico

A resisténcia ao dano por choque térmidos refratarios foi determinada
experimentalmente por teste de resfriamento réapidcagua. Primeiramente, estes testes
foram realizados em diferentes temperaturas, nbaguamostras sinterizadas, cinco para
cada condicéo, foram aquecidas nas temperatur@s°de 125°C, 225°C, 475°C, 675°C,
825°C, 875°C, 925°C, 1025°C e 1125°C e submetidlagsiriamento rapido, em agua
corrente a 25°C. Apés choque térmico, as amosiramfsecas a 110°C por 24 horas para
medidas posteriores de moédulos elasticos e dereymtantre outras analises. Os resultados
se encontram na forma de gréficos de médulos deg euuptura retidos.

Também foi determinada a resisténcia ao dano pmyuehtérmico via ciclagem com
resfriamento rapido em agua, segundo a norma dlEMa51 068 [87], com alteracdo na
temperatura do teste de 950 para 1000°C, confonmrealieado pela IBAR. Para esse teste
foi moldado mais uma batelada de amostras pardapsem obtidas cinco amostras de
cada temperatura de sinterizagao.

Segundo a referida norma, os corpos de prova deeetnansferidos para o forno ja
aquecido a 1000°C, no qual devem permanecer panigQtos. Apds esse tempo, as
amostras devem ser imediatamente imergidas em serve#Orio com agua corrente
permanecendo cinco minutos no mesmo, sendo segoideecagem a 110°C até massa
constante. Estando devidamente resfriadas, as @®mdstam submetidas a medidas de
modulo elastico. Apés esse procedimento as amoséissam por novo choque térmico,
seguindo o mesmo procedimento, isto €, ciclagerohdgue térmico até que o corpo de

prova se rompa ou atinja 30 ciclos.
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5.2.3.7 Calculo dos Parametros R, R” &R

Os parametros R, R”” e & foram calculadas a partir dos resultados das sasali
energia de fratura, de modulo elastico e de ruptigacoeficiente de expansao térmica
linear e do coeficiente de Poisson. As equagbe2423 25, formuladas por Hasselman,
foram utilizadas para calcular os parametros déstéexia ao choque térmico, de

resisténcia ao dano por choque térmico e de asfadb@ de trinca.

5.2.3.8 Preparo de amostras para analise dedastdinas e de microestrutura

Para analise das fases presentes nas amostrasinma de po, foi utilizado um
difratometro de raios X Siemens, utilizando a re@mlCu-ki, com intervalo angular de 10
a 80° e passo de 0,03°/min.

Para analise de microestrutura em microscopiodeliep de varredura, MEV (LEO,
modelo 1450 VP), as amostras foram cortadas e étakua frio em resina epoxi. Apos
embutimento, as amostras foram lixadas e polidassispensao de diamante de aién,1
guando entdo tiveram a superficie recoberta contybelde ouro para analises. Essas
andlises foram realizadas no modo elétrons sedosdé também, no modo

retroespalhados, além das analises quantitativadiggmersédo de energia (EDS).
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6 RESULTADOS E DISCUSSAO

6.1 Andlise de microestrutura e de fases cristalis

Neste item s&o mostrados resultados de analisesoasiruturais do concreto
Andicast sinterizado em diferentes temperaturasi bemo a analise de fases cristalinas
para cada temperatura. Sao mostrados também, mafiesgdo agregado de andaluzita
tratado a 1000°C e 1450°C e da superficie de &alniconcreto somente seco a 110°C.

A Figura 27 mostra a superficie lixada e polidacdacreto Andicast sinterizado a
1000°C (a), e a 1450°C (b), obtida em microscOpiticd com filtro de luz polarizada.
Nota-se uma nitida mudanca de microestrutura cormumento da temperatura de
sinterizacdo, o que acarreta na mulitizacao dalazitth uma vez que um vidrado parece
cobrir a superficie da amostra. Em (a) observasseagregados de andaluzita (A), os
agregados de mulita inicial (M), e a matriz (Majn Eb), vé-se os agregados iniciais de
mulita (M), a regido de transformacéo da andaluzitaulita (A/Mu), em destaque pela
coloracao ferrugem, conferida pela presenca do4-e

A Figura 28 mostra a micrografia de um agregadamdialuzita contido no Andicast,
em que sdo observadas as trincas iniciais e agéxgmicontidas nesse agregado (a), e em
(b) ampliagéao da regido delimitada pelo retangoiq @) destacando a impureza.

A Figura 29 mostra a micrografia de um agregadamdialuzita contido no Andicast,
apos sinterizacdo a 1450°C, mostrando as trindasig preenchidas com vidro, e as
impurezas presentes no mesmo, bem como a presengaras (a), e (b) ampliacdo da

regidao central de (a).
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(b)

Figura 27— Micrografia da superficie lixada e polida do catorAndicast sinterizado a
1000°C (a), e a 1450°C (b), obtida em microscéptao com filtro de luz polarizada, em
gue (A) é andaluzita, (M) é mulita, e (Ma) é matriz
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Figura 28— Micrografias, obtidas em MEV no modo elétrons aespalhados, de um
agregado natural de andaluzita contido no Andidagttrincas iniciais e as impurezas do
agregado; (b) ampliacdo da regido delimitada em (a)
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Figura 29— Micrografias, obtidas em MEV no modo elétrons aespalhados, de um
agregado de andaluzita contido no Andicast, apdtersgiacdo a 1450°C, mostrando as
trincas iniciais e as impurezas no mesmo (a), aufipliacdo da regido demarcada em (a)
para melhor visualizacéo da estrutura.

A Figura 30 mostra a micrografia da superficie cgufa de uma amostra do
concreto refratario Andicast, seca a 110°C, apéaierde flexdo em trés pontos (a), com
ampliacdo da regido da matriz em (b). Nesta figobserva-se os poros arredondados

gerados na moldagem das amostras, bem como oamanto de agregados da matriz.
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Figura 30— Micrografia, obtida em MEV no modo elétrons resp&hados, da superficie
de fratura do concreto refratério Andicast, sechO&T, apos ensaio de flexdo em trés
pontos (a), e ampliacdo com destaque para regidwtia (b).

Na Figura 31 sdo mostradas micrografias obtidas NdBKM, no modo elétrons
espalhados, da superficie de fratura das amosttasizadas a 1000°C (a,b), e a 1450°C
(c,d). Em (a) observa-se a regido de interface matrizgagiee do concreto sinterizado
1000°C, e em (b), uma ampliacdo da regido da md&nz (c) nota-se o surgimento de
agulhas na superficie do agregado do concretorigade a 1450°C. Em (d) tém-se uma
ampliacdo da regido da matriz, em que se pode\@rsema quantidade expressiva de
agulhas de mulita. Essas agulhas de mulita foracmadas durante o processo de
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mulitizagdo da andaluzita, indicando a possibil@ath ocorréncia da dissolugdo da
mesma, e a precipitacdo da mulita na forma de aguhvolvidas pela fase que era liquida

durante o processo de sinterizagao.

Figura 31- Micrografias obtidas por MEV, no modo elétronsadspdos, da superficie de
fratura das amostras sinterizadas a 1000°C (azb),460°C (c,d).

As Figuras 32 e 33 mostram, respectivamente, aognafias obtidas em MEV no
modo elétrons secundarios e retroespalhados, darfmig polida, das amostras
sinterizadas a 1000°C e a 1450°C, com diferentpfiages.

Na Figura 32 (a), destacam-se os agregados deuaitda os agregados de mulita,
enquanto que em (b), com uma maior ampliacdo, cees& a matriz e o agregado de
mulita inicial. As composi¢des foram verificadasncandlises composicionais por EDS.
Observa-se, pelo menos nestas ampliagdes, umaitpdifmcdo entre a matriz e os
agregados, indicando que ambos possuem coeficidatespansdo térmica parecidos, pois

caso contrario, préximo a interface, a matriz @geegado estariam trincados.
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Figura 32- Micrografias obtidas em MEV no modo elétrons seduiod, da superficie
polida, das amostras sinterizadas a 1000°C, cofisem&omposicionais via EDS, sendo
gue A é andaluzita, M, mulita e Ma matriz.

Na Figura 33, pode-se observar os agregados dduamdaA, os agregados de
mulita, M, a andaluzita parcialmente convertida randita, A/Mu, e a silica S. A regido
delimitada na micrografia (a) apresenta-se ampledab), destacando a mulitizacédo da
andaluzita com preenchimento de silica. Este fenénmdde ser verificado também na
literatura [28, 31].
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Mag= 100
Signal A = QBSD

. 258
Mag= 1.00K WD = 15 mm LME-DEMAR-EEL-USP
Signal A = QBSD EHT = 20.00 kv

(b)
Figura 33- Micrografias obtidas em MEV no modo elétrons retipzghados, da superficie
polida, das amostras sinterizadas a 1450°C, cofisem&omposicionais via EDS, sendo
que A é andaluzita, M, mulita, silica. A regidoiadlada na micrografia (a) apresenta-se
ampliada em (b).

Observando as Figuras 32 e 33, percebe-se uma gaudmnificativa de estrutura
dos dois materias. A maior diferenca é relativaoamfcdo de mulita e do quartzo
proveniente da decomposicao térmica da andaluzaambém verifica-se que a matriz do
concreto sinterizado a 1000°C apresenta poros peves da conformacédo do concreto.

Para avaliar melhor o comportamento do concretoicastt em funcdo da
temperatura, amostras foram tratadas, por cincshem diferentes temperaturas: 1000°C,
1200°C, 1300°C, 1400°C, 1450°C e a 1500°C. NasaBgde 34 a 39 sdo apresentados,

respectivamente, os difratogramas de raios X eiagnafias, obtidas em MEV, com a
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mesma ampliagcdo, das amostras de concreto simtasizza 1000°C (Figura 34), 1200°C
(Fig. 34), 1300°C (Fig. 35), 1400°C (Fig. 36), 145QFig. 37) e a 1500°C (Fig. 38).
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26 (graus) & .

Figura 34 - Difratograma de raios X (a), e micrdigraobtida em MEV (b), da amostra de
Andicast sinterizada a 1000°C por cinco horas.
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Figura 35 - Difratograma de raios X (a), e micrdigraobtida em MEV (b), da amostra de
concreto sinterizada a 1200°C por cinco horas.
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Figura 36 - Difratograma de raios X (a), e micrdigraobtida em MEV (b), da amostra de
concreto sinterizada a 1300°C por cinco horas.
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Figura 37 - Difratograma de raios X (a), e micrdigraobtida em MEV (b), da amostra de
concreto sinterizada a 1400°C por cinco horas.
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Figura 38 - Difratograma de raios X (a), e micrdigraobtida em MEV (b), da amostra de
concreto sinterizada a 1450°C por cinco horas.
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Figura 39 - Difratograma de raios X (a), e micrdigraobtida em MEV (b), da amostra de
concreto sinterizada a 1500°C por cinco horas.
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Pela analise dos difratogramas € possivel afirmaragorreu transformacao de fase
com o0 aumento da temperatura de sinterizagcédo dweton A andaluzita, de acordo com a
literatura [21,24-26], comeca a transformar em tauwdi partir de 1280°C, por isso a maior
parte dos picos indexados deste mineral a 10008@gam a desaparecer com 0 aumento
da temperatura. Em 1500°C pouquissimos picos dealumih foram encontrados,
mostrando que nem toda a andaluzita foi conveeidanulita, mas que houve uma grande
conversao. Os picos que tiveram suas intensidagesrdadas sdo de mulita, uma vez que
a composicdo do concreto também apresentava agsegadmulita eletrofundida. Fases
como a-alumina estdo presentes em todas as temperatu@dsem maior porcentagem a
1000°C, uma vez que a silica formada na mulitizat@@ndaluzita pode reagir com a
alumina presente no concreto e formar mulita sefgudFoi possivel observar também o
surgimento de quartzo no material sinterizado atirpaile 1300°C, confirmando a
transformacao da andaluzita.

Apds andlise comparativa das micrografias, uma y@z apresentam a mesma
ampliacdo, nota-se que o aumento da temperatusintdgizacdo provocou mudancgas na
microestrutura. Na micrografia da amostra sintelaza 1000°C foi possivel observar os
agregados, a matriz e determinada porosidade, etaggae na sinterizada a 1200°C, essa
observacéo nédo € tdo nitida, uma vez que uma rEeaparece surgir, devido aos veios
observados. A partir de 1300°C, fica ainda maigitlifisualizar as fases do concreto, pois
essa segunda fase formada se intensifica, evidaltcas veios de silica formados durante
a mulitizacdo da andaluzita.

Na tentativa de revelar graos nas amostras deatonsinterizado a 1450°C, devido a
formacao desse vidrado, uma amostra de concreta#sicinterizado a 1000°C foi lixada
e polida para posterior tratamento térmico a 1458%©s o tratamento térmico a 1450°C,
a amostra foi observada em lupa estereoscopica\g btihforme pode ser visto na Figura
40.

A Figura 40 (a) mostra a imagem obtida em luparessedpica dessa amostra de
Andicast sinterizada a 1000°C, polida e tratadd%09%C, em que, conforme previsto na
literatura, observa-se que no ponto onde se eraords impurezas de alcalis e ferro sao
gerados pontos localizados de fusdo, podendo @cemeuma temperatura inferior a
temperatura de mulitizacdo da andaluzita. A preseagsse liquido desempenha um
importante papel, uma vez que as impurezas localsmprincipalmente na superficie dos
graos, fazendo com que a formacéo de fase liguaaqva a difusdo atdbmica, permitindo

a ocorréncia do mecanismo de dissolucdo-precigifaca medida que cresce a energia de
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parte do liquido circundante, esses nucleos caalestazendo com que a fase de mulita
monocristalina cresca e invada progressivamente eograo [24-26,28,30]. A Figura 40
(b) mostra a micrografia obtida em MEV no modorelés secundarios, com destaque para
a regido em torno da bolha de impureza mostradraguaa 40 (a), em que € verificado por

andlise em EDS a presenca de impurezas de cédkimena regido da bolha.

-

o @ 1 A :
100pm AN1 S2_ 1 Signal A=SE1 WD = 14 mm
— Mag= 50X EHT = 20.00 kv

LME-DEMAR-EEL-USP

-~

(b)

Figura 40 - Imagem obtida pela lupa estereoscéacamostra de Andicast sinterizada a
1000°C com posterior polimento e tratamento a X25@y; micrografia obtida em MEV
da regido destacada pela bolha de impureza (byadasem (a).
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As Figuras 41 (a) e 41 (b) mostram ampliacdes dlaaboom impureza da Figura
40, em que sao identificadas agulhas de mulitaddara partir da andaluzita, bem como a

presenca de silica envolvendo essas agulhas.

v )

10um AN S2_1 LME-DEMAR-EEL-USP

Mag= 500X EHT=20.00kV

e 3 P

Signal A=SE1 WD= 14 mm

10pm AN S2 1 : -EEL-
_S2_ LME-DEMAR-EEL-USP

Mag = 1.00 KX EHT = 20.00 kV

e T N &3 A

(b)
Figura 41 - Micrografias obtidas em MEV, no modételns secundérios, em que (a) e (b)
mostram ampliacées da bolha de impureza da Figuram que séo identificadas agulhas
de mulita formada a partir da andaluzita, bem canpoesenca de silica envolvendo essas
agulhas.

Na Figura 42(a), destaca-se outra regido dessamanasiostra de Andicast polida e
tratada a 1450°C, mostrando a formacéo das ilh&@e[31], que aflora do interior da
amostra para a superficie da mesma. E importaistar fjue esse comportamento so6 foi
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visualizado em amostras lixadas e polidas com postgatamento térmico, pois para

superficies, como simplesmente moldadas, os defsitperficiais sdo muito maiores que
essas ilhas, sdo sendo, entretanto, visiveis. Trangb@ossivel observar a formacéo de
agulhas de mulita no interior dessas ilhas. A Riglit (b) mostra a ampliacdo das ilhas de

silica.

10pm AN1 S2 2 Signal A=SE1 WD = 15mm

— Mag= 500X EHT = 20.00 kv LME-DEMAR-EEL-USP

LME-DEMAR-EEL-USP

10pm ANL §2 2 SignalA=SE1 WD = 15mm
82 .

Mag = 1.00 KX EHT = 20.00 k¥

(b)
Figura 42- llhas de SiOformada a partir do tratamento térmico a 1450°Camh@stra
polida de Andicast sinterizado a 1000°C (a); amgftiadessas ilhas de silica com destaque
para as agulhas de mulita formada (b).
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A Figura 43 mostra a ampliagédo da regido da mdaiamostra polida de concreto
sinterizado a 1000°C seguido de tratamento térmi@d50°C. Por analises de EDS sédo
confirmados teores de célcio (ana matriz, além de uma maior percentagem deasilic
nessa matriz que a sinterizada a 1000°C. Percetagrb&m uma completa sinterizacao da

matriz a 1450°C, apresentando certa porosidade.

3 ”e - S .
10um AN1 S2 1 matriz Signal A=8E1 WD = 15mm ¥ e
A - Mag = 1.00 KX EHT = 20.00 kv LME-DEMAR-EEL-USP

o A T T TN

Figura 43 - Ampliacdo da regido da matriz da amaadér Andicast apds tratamento térmico
a 1450°C.

Pelas andlises de microestrutura mostradas, obsengue a temperatura de
sinterizagéo interfere no comportamento de um mesmterial quando tratado nas
temperaturas de 1000°C e 1450°C, principalmentadquaste contém em sua formulacao
original, matérias-primas que reagem durante ogssx de sinterizacdo. Nesse caso
especifico, as micrografias mostraram o quéo diferé uma estrutura da outra devido a
mulitizacdo da andaluzita durante o aquecimentéai®ra de temperatura estudada.

6.2 Absorcdo de Agua, Porosidade Aparente e MasBapecifica Aparente

A Tabela 4 mostra os resultados de absorcao de (&juale porosidade aparente
(%) e de massa especifica aparente (g/cm?3), dast@minterizadas a 1000°C, 1200°C,
1300°C, 1400°C, 1450°C e 1500°C, obtidos seguiiBRa220 (Dez. 80).
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As amostras sinterizadas a 1000°C, 1200°C e 13688Capresentaram variagcao
significativa nas propriedades analisadas. Em %2l0@ foi possivel observar uma
diminuicAo na absorcdo de agua, logo, menor padsidaberta, tendo o mesmo
comportamento as amostras sinterizadas a 14588CGamostras sinterizadas a 1500°C
apresentaram um discreto decréscimo na absorcda eorosidade em relagdo as
sinterizadas a 1450°C. Quanto a massa especifimarde pode-se dizer que ndo houve
significativa variacdo dessa propriedade com a ¢eatpra de sinterizacdo, e que 0sS
resultados obtidos condizem aos resultados forosaid ficha técnica da IBAR (Anexo
A).

Tabela 4- Resultados de absorcdo de agua, porosidade aparerdssa especifica parente
para amostras sinterizadas em diferentes tempasatur

Temperatura Absorc¢ao . Massa
Porosidade e
de de Especifica
. N 0 Aparente
Sinterizagcao Agua (%) Aparente
(°C) (%) (g/cm?)
1000 4,6 +0,4 12+1 2,65+ 0,01
1200 4,5+0,2 11,6 £0,6 2,61 +0,08
1300 4,6 +0,3 12,1 +£0,7 2,62+0,01
1400 3,0+£0,2 79+04 2,65+0,01
1450 3,0£04 81 2,62+0,01
1500 24+0,2 6,2+0,5 2,64 +0,01

Por analogia entre as micrografias e os resultaldogporosidade, das amostras
sinterizadas a 1000°C e das sinterizadas a 14p0%e;se dizer que a fase liquida gerada
na mulitizacdo da andaluzita a 1450°C fechou pdwte poros abertos interconectados,
diminuindo a porosidade aparente desse concrete, ajuda assim apresenta poros,

conforme pbde ser verificado nas micrografias.
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6.3 Resultados de M6dulo de Young e de Modulo deiptura

A seguir serdo mostrados os resultados das medieas0dulo de Young, E,
medidos por ressonancia mecanica de barras e dolondd ruptura, MOR, obtidos por
ensaios de flexdo em trés pontos. A Tabela 5 masdsas resultados para amostras
tratadas termicamente a 110°C, 1000°C, 1200°C 2C30400°C,1450°C e 1500°C

O aumento da temperatura de tratamento térmicdomcasum ganho na rigidez e
resisténcia mecanica desse concreto a temperahbigrete, conforme ja era previsto na
literatura [9-13], porém deve-se destacar que nmpalafetiva da microestrutura ocorre
entre 1300-1400°C, isto € na transformacéo da exittaem mulita, por isso a importancia
do conhecimento das propriedades do material ddsdeperaturas proximas a

conformacdao até a temperatura de trabalho.

Tabela 5 - Resultados dos médulos de Young e dwreugpara amostras tratadas
termicamente em diferentes temperaturas.

Temperatura
E MOR
de tratamento
o (GPa) (MPa)
térmico (°C)
110 11,3+0,6 8,3+0,9
1000 359+14 10,1+1,3
1200 38,4+1,6 10,8 £ 0,1
1300 39,5+0,9 10,7 +£0,1
1400 485+1,6 129+04
1450 55,4+1,8 13,7+1
1500 63,3+3,5 14,1 +0,7

Obviamente, esses resultados mostraram que conmeném da temperatura de
tratamento térmico, a microestrutura do refratémoda no sentido de melhorar essas
propriedades medias (Tabela 5). As mudancas micob@sis foram apresentadas nas
Figuras 36 a 39.



80

A fim de que se fosse confirmada a confiabilidade mhedidas de mddulo de Young
por ressonancia de barras [41-43], uma vez qualipangento utilizado era novo, apesar
de a técnica ja ser conhecida e normalizada, tanitém realizadas medidas de mddulo
de Young pela técnica do pulso ultra-sénico, ens thiies, com cinco amostras cada um,
sinterizados a 1000°C e 1450°C. A Tabela 6 mosteseresultados, em qugsEefere-se
ao resultado por ressonancia de barrasye gor pulso ultra-sonico. Esses resultados
mostraram coeréncia nas duas metodologias adotadas.

Tabela 6 - Resultado de modulo de Young, obtidorpssonancia de barrasg@E e por
pulso ultra-sénico (ks), em amostras sinterizadas a 1000°C e a 1450°C.

Temperatura
de Ers Eus
Sinterizacao (GPa) (GPa)
(°C)
1000 36+3 372
1450 61+2 58+3

6.4 Energia de Fratura

A curva carga-deslocamento, mostrada na Figuraéddipica para o teste de
propagacao estavel da trinca. As curvas dess@tigem ser divididas em duas regides: a
regido A, que representa a zona de comportamediiticel do material, e a regido B, que
representa o crescimento e a propagacdo estawehda. A razdo B/A corresponde ao
trabalho relativo de propagacao da trinca [63]akstacdo considera todo o trabalho na
propagacédo da trinca (incluindo a regido subcréits do ponto maximo) em relagéo ao
trabalho apenas elastico, portanto, quanto maier tesbalho relativo, mais resistente o
material seria a propagacéao estavel de trinca.

Conforme havia sido pré-determinado em reunifege emtgrupo de ceramica do
Departamento de Engenharia de Materiais da Eseokendenharia de Lorena (EEL-USP)
e a geréncia de pesquisas da IBAR, as temperatarageresse na determinagéo do dano
pelo choque térmico, foram para as amostras siattas a 1000°C e 1450°C, sendo assim

as amostras utilizadas nos testes de propagagiceleda trinca foram sinterizadas nessas
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duas temperaturas. Com a realizacdo desses tedésye-se as curvas carga-
deslocamento, as quais sdo utilizadas no calculergagia de fratura para posterior
calculo da resisténcia ao dano por choque térmico.

A Figura 45 mostra as curvas carga-deslocamentoadasstras sinterizadas a
1000°C (a, c, €, g, i, k) e 1450°C (b, d, f, H),jobtidas no ensaio de energia de fratura
pelo método da cunha.

500+
450
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350+
3004
250+
2004
150
w00} [ (A) (®)
50

0 T T T T T T T 1
00 05 10 15 20 25 30 35 40

Deslocamento (mm)

Carga, P(N)

Figura 44- Curva carga-deslocamento, tipica de ensaios qem@agao estavel da trinca,
indicando as regides A e B.

A tabela 7 mostra os resultados de energia derfatarga maxima, razédo B/A e

deslocamento do atuador para as amostras de aosoririazado a 1000°C e 1450°C.

Tabela 7- Resultados de energia de fratura, carga maximapr@/A) e deslocamento do
atuador (mm).

Temperatura Energia

Carga ~
de de . Razao
. A Maxima Deslocamento
Sinterizagao Fratura (N) B/A (mm)
(°C) ((3.m)
1000 94 +10 488 + 24 4,2 +0,6 3,6+0,3

1450 70+8 795 + 59 1,4+0,3 2,0+0,3
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Figura 45- Curvas carga-deslocamento das amostras sintesizad®00°C (a, c, e) e
1450°C (b, d, f), obtidas no ensaio de propagastvel da trinca pelo método da cunha.
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continuacao:Figura 45- Curvas carga-deslocamento das amostras sintesizad@00°C
(9, i, k) e 1450°C (h, j, I), obtidas no ensaigpdepagacao estavel da trinca pelo método da

cunha.

Tanto as curvas do refratario sinterizado a 10@@fhto as do sinterizado a 1450°C,

revelaram propagacéao estavel da trinca, o que @ nimportante, uma vez que o estudo da
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energia de fratura requer esta condicdo. Obsereaxseo material sinterizado a 1450°C
apresentou uma maior resisténcia a iniciacdo dpagexdo da trinca, 0 que pode ser
verificado pelos valores de carga maxima, porémesmo apresentou menor resisténcia a
propagacdo desta, uma vez que as curvas dos cdeppsova sinterizados a 1450°C
apresentaram um rdpido decaimento na carga, e manmbénores valores de deslocamento
guando comparadas as sinterizadas a 1000°C.

O concreto sinterizado a 1450°C apresentou caéyanm maior que o sinterizado a
1000°C, o que indica um material com maior resgséém iniciacdo de trinca. Esse
comportamento ja era esperado, pois 0s resultadom@dulo de Young ja haviam
indicado que o concreto sinterizado a 1450°C etia rfgido. Quanto a energia de fratura,
0 concreto sinterizado a 1000°C apresentou maiargen de fratura devido ao
prolongamento da regido B na curva caracterisesaal concreto, ou seja, maior trabalho
na propagacdo da trinca. Assim, pode-se afirmarogaencreto sinterizado a 1000°C é
mais resistente a propagacéao de trincas do quéarizado a 1450°C, porém é mais fraco

sobre o ponto de vista de carregamento maximo.

6.5 Expansao Térmica Linear

Com os ensaios de expansdo térmica linear foi yEsebter os resultados dos
coeficientes de expansédo térmica linear para oretmainterizado a 1000°C e 1450°C.
Esses ensaios foram realizados até 1000°C panacoeto sinterizado nesta temperatura, e
até 1400°C para o sinterizado a 1450°C. A Tabet&ra os resultados dos coeficientes
de expanséo térmica e as faixas de temperatueatieacao do teste.

Os resultados mostraram que, para o concreto igadera 1000°C, o crescimento da
variacdo linear foi proporcional ao aumento da temjura, sendo esse comportamento
mantido em todo o intervalo de temperatura testddopara o concreto sinterizado a
1450°C, esse comportamento mudou em 200°C, 600BQ0¥C, logo, apresentou trés
coeficientes angulares diferentes. A faixa de teatpea escolhida para essse concreto foi
de 800°C a 1400°C por ser a faixa de temperatuteadalho aproximada, uma vez que
remeter-se-ia a erros se fosse escolhida a fai2D@C a 1400°C porque é sabido que o
comportamento foi variavel, e de 200°C a 600°C ymrgssa ndo € a temperatura de
trabalho. Sendo assim, nesse teste, também fiaoa &ldiferenca de comportamento entre

essas duas condi¢cdes de sinterizagdo desse concreto
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Tabela 8- Resultados dos coeficientes de expansdo térmiearlipara o concreto
sinterizado a 1000°C e 1450°C.

Coeficiente de Faixa de
Temperatura de .
sinteriza(;éo (°C) expansao térmica temperatura de
linear, 1O °C™) validade, 0T
1000 6,09 x 16 200°C a 1006C
5,53 x 10° 200°C a 1406C
1450 4,50 x 1P 200°C a 606C
6,14 x 1¢ 80C°C a 1406C

Logo, os valores de coeficiente de expanséo téraiitzados no calculo de R, R™
e R foram de 6,09 x I0°C * para as amostras sinterizadas a 1000°C, e 6,04 CI*
para as amostras sinterizadas a 1450C°C.

Esses dados de coeficiente de expansdo térmeax 8o também importantes para
0 projeto de queima ou primeiro ciclo de traballessg concreto, uma vez que seu

coeficiente de expanséo térmica linear pode vdeanodos diferentes.

6.6 Calculo dos parametros R, R™ e Br

Com os resultados das analises energia de frakeimpdulo elastico e de ruptura, de
coeficiente de expansao térmica linear n, podeakrilar os parametros de Hasselman: R,
resisténcia ao choque térmico, R””, resisténc@ @no por choque térmico, ;R
estabilidade de trinca, a partir das equacdes 28 25. Os resultados desses parametros
para as duas temperaturas de sinterizacdo do t@iitH0°C e 1450°C) sdo mostrados na
Tabela 9.

O refratario sinterizado a 1000°C apresentou msisaores de resisténcia ao
choque térmico, R, de resisténcia ao dano por @aoéunico R e de estabilidade da
trinca sob choque térmico,sREsses resultados mostram que o concreto sirderiaa
1000°C, quando comparado ao sinterizado a 1450f©rta mais o choque térmico antes

da iniciacdo de trincas, é mais resistente ao adansado pelo choque térmico, como
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crescimento acelerado de trincas ou geracdo desridwaas, além de apresentar maior
estabilidade das trincas, ou seja, mesmo depoisaquiincas ja estdo grandes, esse
material apresenta comportamento mais estavelfussoquando verificado a temperatura

ambiente.

Tabela 9- Resultados de R, R™ e Rst para o concreto Antlisagerizado a 1000°C e
1450°C.

Temperatura
e R R™ Rst
de sinterizacao 1/2
(°C) (m) (m™=.°C)
(°C)
1000 43 3,1x10¢ 8,7
1450 37 2,0x 10 5,9

O valor de R para os dois concretos estdo deréa com os fundamentos teoricos,
pois para concretos com menor tensao de ruptuvegndepresentar maior resisténcia a
propagacdo de trincas, uma vez que R”” é inversa® proporcional ao quadrado da
tensao de ruptura, conforme pode ser verificadéquacao 24.

Comparando os resultados obtidos com os forneamoditeratura para alguns
refratarios especificos [79], vé-se que o maior midle Young € para menor R, ou
seja, 0 material mais rigido € menos resistentegagacao de trincas. Quando se compara
materiais da mesma classe composicional, o de mgidez também é menos resistente

ao dano por choque térmico.

6.7 Avaliacdo Experimental de Choque Térmico

Os testes de choque térmico foram realizados de ohameiras: a primeira foi por
meio de testes com diferentes variagbes de tenuparad fim de que fosse possivel
analisar o comportamento dos concretos com difesegtaus de severidade de choque
térmico; a segunda maneira foi por ciclagem @oimde 1000°C, conforme procedimento

adotado pela IBAR e obedecendo as normas dessedpranto. Os resultados desses
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procedimentos de choque-térmico serdo mostrados topiEos seguintes e serdo
comparados com os resultados de R, R”’¢ R

6.7.1 Ensaios de Choque Térmico em Diferentesa¢@eis de Temperatural()

Foram realizados ensaios de choque térmico parfiadias temperaturas de 75°C,
125°C, 225°C, 475°C, 675°C, 825°C, 925°C, 10283P126°C, com resfriamento rapido em
agua circulante a 25°C. Com os resultados de maodeldoung e de ruptura foram
elaborados graficos do modulo de Young retido eedasténcia (MOR) retida em funcéo
da variagdo da temperatura sofrida no choque térmeonforme pode ser visto,
respectivamente, nas Figuras 46 e 47.

Com o aumento da variagdo da temperatura de chiggoeeco, o dano também
aumentou progressivamente, houve diminuicdo no fode Young e no moédulo de
ruptura para os dois concretos, sendo que para@eto sinterizado a 1450°C o dano foi
mais intenso, confirmando mais uma vez, que esterrabé menos resistente ao choque
térmico que o concreto sinterizado a 1000°C, coméamostrado na Tabela 9.

Na figura 48 sao apresentadas, respectivamentei@sgrafias com a mesma
ampliacdo para melhor visualizacdo do comportamamichoque térmico, das amostras de
concreto sinterizadas a 1000°C que sofreram chiggoeco com variacao de temperatura
(AT) de 800 (a), 900 (b), 1000 (c), e 1100°C (d).«Dms-se que o aumento da variacdo da
temperatura de choque térmico elevou o dano causaadoncreto sinterizado a 1000°C,
uma vez que pode-se observar o surgimento de srqueacircundam o agregado.

Na figura 49 sdo apresentadas, respectivamentei@sgrafias com a mesma
ampliacdo, das amostras de concreto sinterizadd$@C° que sofreram choque térmico
com variagao de temperatura de 800 (a), 900 (90 1{€), e 1100°C (d). O aumento da
variacdo da temperatura de choque térmico tambéwowelo dano causado no concreto
sinterizado a 1450°C, pois € possivel observargirsanto de trincas na superficie deste
material, uma vez que este concreto apresentou ifina@glidade, que deve estar ligada a
presenca da fase vitrea.
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Figura 46- Variacdo do modulo de Young retido em funcdo déagéo da temperatura de
choque térmico do concreto Andicast sinterizad6G01C e 1450°C.
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6.7.2 Ensaios de choque térmico por ciclagem

Conforme prescrito na norma seguida para ensaioshdgue térmico [87], se a
amostra ndo rompesse antes de atingidos 30 cadosnsaios seriam interrompidos apés
concluidos 30 ciclos. Dessa maneira como as amnsasli@aromperam, foram realizados 30
ciclos de choque térmico na temperatura de 10080YG-(975°C).

A Figura 50 mostra a variagdo do modulo de Youtigoeem funcdo do numero de
ciclos de choque térmico com para o concreto saatego a 1000°C e 1450°C.

O primeiro ciclo de choque térmico é causador dmgiro e maior dano no material.
Esse comportamento esta de acordo com o previdiierrsdura [83-86].

Conforme era de se esperar pelos resultados dgi®derfratura (Tab.5), o concreto
sinterizado a 1000°C apresentou uma maior resiata@ngropagacao de trincas. Conforme
sdo realizados os ciclos de choque-térmico, o ohexdad da resisténcia tende a um
atenuamento, uma vez que as trincas crescem, tdomsenmais resistentes a propagacao

das mesmas.

100+
S o] —=— 1000
> . —e— 1450
o 804
-9 -
"G—J' 70-.
X oA
g) J
S 50
S 40]
% 30 - ‘E'E'E"E'E\E—E\E n .\E &
O 0] ****teads - ; .
3 ol e
S 104
z 0 T T T T T T T T T T v T

0 5 10 15 20 25 30

NuUmero de ciclos

Figura 50 - Variacdo do moédulo de Young retido emcéio do nimero de ciclos de
choque térmico realizado por ciclagem cam=1000°C para o concreto sinterizado a
1000°C e 1450°C.
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A Tabela 10 mostra os resultados dos médulos deyeude ruptura em amostras
sinterizadas a 1000°C e 1450°C. Essas medidas rrafiobgém realizadas apos submisséo

das amostras aos 30 ciclos de choque térmico.

Tabela 10- Resultados de modulo de Young e de ruptura medidtes e depois dos 30
ciclos de choque térmico.

Temperatura de E MOR
sinterizacao (°C) (GPa) (MPa)
Antes
359+14 10,1+£1,3
C.T.
1000 :
Depois
9,8+0,6 29+0,9
C.T.
Antes
55,4+1,8 13,7+1,0
C.T.
1450 :
Depois
10,8+1,0 24+04
C.T

Nas amostras sinterizadas a 1000°C houve quedareonde 72% no moédulo Young
e no moédulo de ruptura. Nas amostras sinterizadd$@C a queda no modulo Young, no
modulo de ruptura foi em torno de 82%.

As Figuras 51(a) e 51(b) mostram as micrografiaidas em MEV, da superficie
polida, de uma amostra de concreto sinterizadda®@apos 30 ciclos de choque térmico,
em que a Figura 51(b) € uma ampliacdo da regidmitida pelo retangulo central na
Figura 51 (a).
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Figura 51 - Micrografias, obtidas em MEV, da sujpéef polida, de uma amostra de
concreto sinterizado a 1000°C apds 30 ciclos dgushtermico (a), e (b) € a ampliagdo da
regido delimitada pelo retangulo central em (a).

As Figuras 52(a) e 52(b) mostram as micrografiaidas em MEV, da superficie
polida, de uma amostra de concreto sinterizadd°Clapds 30 ciclos de choque térmico,

em que a Figura 52(b) é uma ampliacdo da regidmitkeda pelo retdngulo na Figura 52

(@).
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Figura 52 - Micrografias, obtidas em MEV, da sujpéf polida, de uma amostra de
concreto sinterizado a 1450°C ap6s 30 ciclos dgushtérmico (a), e (b) é a ampliagdo da
regido delimitada pelo retangulo em (a).

Comparando as micrografias do concreto sinterizadl600°C (Figura 51) com as
do concreto sinterizado a 1450°C (Figura 52), setgue as trincas geradas pelo choque
térmico no concreto sinterizado a 1000°C, tendeper@orrer os contornos de gréo,
enquanto que para o concreto sinterizado a 145@° @snportamento ndo é nitido, uma
vez que as trincas geradas parecem percorrer testaudura do concreto, principalmente a

a matriz.
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De posse de todas as andlises quanto ao choguiedépode-se dizer que o melhor
desempenho do concreto sinterizado a 1000°C, mvdatribuido a ndo existéncia da fase
vitrea formada no concreto sinterizado a 1450°@natla probabilidade de haver um
namero maior de microtrincas que favoreceram asté&siia ao choque térmico do
sinterizado a 1000°C. O concreto sinterizado a Ad5@pesar de apresentar uma
microestrutura com agulhas de elevada razdo dectaspe que favoreceria uma forte
tenacificacdo do material, a fase vitrea pode tejugicado, por meio de trincamento
excessivo, a coalescéncia das mesmas, formandadrimaiores em menor quantidade,

levando a degradacédo do desempenho do concreto.
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7 - CONCLUSOES

A temperatura de sinterizacdo interfere diretamewie propriedades elasticas do
concreto refratario utilizado, uma vez que o aumelat temperatura propiciou a formacgéo
de novas fases que aumentaram a resisténcia dandefiv elastica desse material.

O concreto sinterizado a 1450°C apresentou mai@leses de modulo de ruptura e
de moédulos de elasticidade, poréem menores val@esndrgia de fratura e de razao de
flexibilidade quando comparados ao sinterizado @090, fendbmeno esse que pode ser
atribuido a formacgéo da fase vitrea formada natimagifio da andaluzita quando tratada a
1450°C.

Com relacdo ao choque térmico concluiu-se quepay@metros R, R e R
prospostos por Hasselman estimaram que o concragiErizado a 1000°C seria mais
resistente ao choque térmico, o que foi confirmadmerimentalmente.

Tanto nos testes de choque térmico por ciclagemocoos de diferenteaT, o
concreto sinterizado a 1000°C mostrou-se maisteesésao dano por choque térmico.

Mesmo o concreto sinterizado a 1450°C sendo masistente ao dano por choque
térmico, quando comparado ao sinterizado a 1008ik&Cpode ser considerado como de
boa resisténcia ao dano por choque térmico quaadgparado a outros refratarios que
também sdo submetidos em situacdes de choque ¢érmic

Os resultados experimentais confirmaram que asighesl de sinterizacdo e o tipo
de concreto refratario para cada aplicacdo, devenescolhidos com cuidado, uma vez
gue a energia de fratura e a razdo B/A diminuemmdma carga maxima e o médulo
elastico aumentam simultaneamente.

Portanto, no caso de um revestimento feito comassareto em estudo, uma grande
espessura e alta temperatura de face quente raseilta diferentes comportamentos
termomecanicos ao longo de seu gradiente de tetuperm toda a espessura do forno,
logo o conhecimento das propriedades termomecadesse material € de fundamental

importancia.
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Refratirios IBAR Ltda.
FOLHA DE DADOS TECNICOS

CODIGO PRODUTO / REVISAO 1448 - 09

NOME PRODUTO ANDICAST 660

INICIO Vl.GﬁNCIA 06/11/09 .

DESCRICAO DO PRODUTO Concreto Refratério Aluminoso Vibrado, Baixo Teor de Cimento a
Base de Andalusita.

PRINCIPAL APLICACAO Locais sujeitos a choque térmico.

EMBALAGEM Saco de papel multifolhado contendo 25 Kg.

IDENTIFICACAO Rétulo Contendo: nome do produto/cliente, quantidade, peso
(bruto/liquido), n° do lote, data de fabricag#o e prazo de
estocagem.

ARMAZENAMENTO Manter em local coberto, arejado e protegido da umidade.

PRAZO DE ESTOCAGEM 6 meses (armazenado em condi¢3es adequadas).

TEMPERATURA MAXIMA DE USO 1550 °C. .
COMPOSICAO QUIMICA Un. Med. Nominal
Si02 (% ) 35,0
Al203 (%) 62,0
Fe203 (%) 0,5

Ca0 (%) 1,2
PROPRIEDADES Un. Med. Nominal
Qde. de Agua p/ Mistura (%) 5,5
Tempo de Pega (min.) 165
Massa Especifica Aparente (110°Cx24h) (g/cm?) 2,60
Massa Especifica Aparente (1000°Cx5h) (g/cm®) 2,60
Massa Especifica Aparente(1400°Cx5h) (g/cm?) 2,58
Variacho Linear Dimensional (110°Cx24h) (%) 0,0
Variag#o Linear Dimensional (1000°Cx5h) (%) -0,5
Variag#o Linear Dimensional (1400°Cx5h) (%) 0,1
Resistencia a Compressdo (110°C x 24h) (MPa) 75,0
Resisténcia a Compressdo (1000°Cx5h) (MPa) 80,0
Resisténcia a Compressgo (1400°Cx5h) (MPa) 80,0
Quantidade de Material Requerido (Kg/m?®) 2540
Notas

1. Os ensaios sdo executados conforme Método Interno da Ibar, &ue s#o baseados nas normas ABNT, ASTM,DIN e/ou Normas «

2. Para aplicagio e manuseio, consultar a fotha de aplicagfo e
de Dados Técnicos apresentam valores nominais (Mioiz% de pmdwio,ﬁponanto ndo devem ser utilizados como es
Caso Necessario, para controle do produto, deverd ser solicitado a folha cacdio

3. As Fo

seguranga do produto.

de especi com valores garantidos.

4. Na confirmagdo da proposta e/ou pedido, deve ser verificado com a nossa drea comercial se esta FDT encontra-se na sua Gltin
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