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RESUMO

O conhecimento das propriedades elasticas de ceramicas refratarias para fins
estruturais € de fundamental importancia para o entendimento da limitacdo da
vida util e para determinacdo de varias outras propriedades mecanicas desse
material. O concreto refratario utilizado € um aluminoso, 60%Al,03, com baixo
teor de cimento, contendo agregados de andaluzita em sua composigéo, sendo
utilizado na industria siderurgica e de vidro/ fritas devido as suas excelentes
propriedades mecanicas e a resisténcia ao choque térmico. Amostras desse
concreto foram sinterizadas a 1000 e 1450°C por 5 horas. Para determinacdo
do médulo de Young das amostras, foi aplicada a técnica de ressonancia
mecanica de barras, utilizando um equipamento automatico.

Efetuadas as medidas de mddulo de Young, observou-se que as amostras
sinterizadas a 1450°C apresentaram valores 50% superiores as sinterizadas a
1000°C. Essa diferenca tdo significativa deve-se a mudanca de fases e
microestrutura relativa nas duas temperaturas de sinterizacao.
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INTRODUCAO

A principal propriedade que torna o concreto refratario um material
largamente empregado nas industrias de ago, cimento e vidro é a elevada
resisténcia a altas temperaturas, bem como a resisténcia ao choque térmico‘").
Isso é conseguido devido a suas formulagdes complexas que requerem alta
qualidade das matérias primas, tamanhos precisos de agregados, aditivos
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modificadores e Iigantes( Basicamente, os concretos refratarios séao

produzidos pela mistura do cimento a base de aluminato de calcio, CAC,
determinadas matérias primas finas, agregados, aditivos e agua®®”.

A hidratagao é iniciada apds a adigdo de agua na mistura das matérias-
primas sélidas (cimento, agregados e finos), formando uma estrutura rigida no
concreto a verde e que influenciara, indiretamente, as propriedades finais apos
a queima. Na hidratagdo podem ser formadas varias fases, com composi¢des
quimicas e mineralogicas diferentes e com quantidades também diferentes.
Tudo isso depende de varios fatores, como temperatura de cura, relacéo
CaO/Al, O3 (C/A), quantidade de agua adicionada ou presenga de impurezas
tanto na solugdo de aluminato quanto na superficie do agregado®®.

Um concreto quando submetido a queima apds a cura, ou mesmo durante
a cura, dependendo da temperatura, sofre alteragdes das fases constituidas
e/ou variagdo da composi¢ao quimica, principalmente no tocante a agua, pois
durante o aquecimento o concreto se desidrata. Essas variagcbes promovem
uma mudanca microestrutural podendo levar a uma melhoria ou diminui¢gao da
resisténcia mecanica do refratario, inclusive a variagcbes de sua densidade, de
estrutural e de distribuicdo e tamanho de poros®.

A utilizacdo dos CACs deve ser controlada devido a reagcdo a alta
temperatura do CaO, oriundo do cimento, com o Al,O3 e 0 SiO,, normalmente
presentes nos concretos de alta alumina, pois esses 6xidos associados formam
compostos de baixo ponto de fusdo que comprometem o desempenho do
material a elevadas temperaturas. Porém as composi¢gdes sem cimento,
apresentam macro defeitos e poros, deteriorando as propriedades mecanicas
dos concretos®. A fim de sanar esses problemas agentes alternativos tém sido
utilizados como forma de substituir o cimento, mas promover a consolidagao

dos materiais, como as aluminas hidrataveis, que podem ser compostas por



uma variedade de fases de alumina, e a silica coloidal, constituida de uma
dispersao estavel de nanoparticulas discretas de silica amorfa®©®9).

A andaluzita, Al,03.SiO,, € um mineral classificado como aluminosilicato
de estrutura ortorrdmbica que contém cerca de 60% de alumina'"'?. Esse
mineral € de grande interesse na industria de materiais devido a suas
propriedades em elevadas temperaturas, como resisténcia mecéanica e
resisténcia ao choque térmico, além do que, acima de 1280°C comeca a
ocorrer a transformacdo de fase da andaluzita em mulita, 3Al,03.2Si0O,,
também ortorrébmbica. A mulitizacdo da andaluzita gera duas fases: uma maior
de mulita, cerca de 83%, e o restante de vidro silica. Se o agregado de
andaluzita apresentar inclusées de impurezas de quartzo e o tratamento
térmico ultrapassar 1500°C, havera formacéo de fase vitrea®'?.

A mulita € um material ceramico raro na natureza, por isso o interesse em
sua sintetizacdo. Devido as propriedades termomecanicas, suas aplicagdes
sao numerosas no campo das ceramicas avancgadas, estrutural e funcional,
apresentando baixa expansdo e condutividade térmica, alto ponto de fuséo,
maior que 1800°C, excelente resisténcia a fluéncia, boa estabilidade quimica e
resisténcia ao choque térmico(™.

As propriedades elasticas dos materiais como moédulo de Young, E,
modulo de cisalhamento, G, e razdo de Poisson, [, sédo indispensaveis na
determinagao de varias outras propriedades mecanicas dos materiais'*.

O médulo de elasticidade é uma medida de rigidez que avalia a
resisténcia do material a deformagéo elastica. Os materiais que deformam
muito elasticamente quando sujeitos a solicitagbes mecanicas possuem baixo
modulo, sdo indicados quando a deformagao € apenas transitdria. No entanto,
na maioria das aplicagdes nao se deseja a ocorréncia de deflexdes, ou seja, os
materiais devem apresentar alto médulo de elasticidade!"®.

Matematicamente, o moddulo de elasticidade ou modulo de Young,
representado por E, é definido pela Lei de Hooke, equagdo seguinte, que
descreve o comportamento experimental de determinados materiais, nos quais a
deformacéao (g) é praticamente proporcional a tensdo(o) quando as deformagdes
sao pequenas''”.

o=Ee Equacao A



Geralmente os métodos utilizados para tal medida podem ser divididos
em duas classes: métodos estaticos e métodos dindmicos. Os métodos
estaticos consistem em solicitar mecanicamente um corpo por meio de
aplicagao de tensao, podendo ser de tracdo, compressao, flexdo ou torcéo,
com baixas velocidades de aplicagao de carga. Os ensaios mais usuais em
ceramicas refratarias sdo os de compressao ou flexdo 1419,

Os métodos dindmicos consistem basicamente na determinagdo da
frequéncia natural de um corpo de prova pelo emprego da energia das ondas
elasticas e na medigdo da velocidade de propagagao de onda através de um
corpo. As tensdes aplicadas nesse método sdo muito menores que a no
primeiro, garantindo que o material estd no regime elastico . Dentre os
métodos dindmicos, para caracterizar materiais ceramicos a altas
temperaturas, destacam-se as técnicas ultra-sOnicas, a técnica de excitagao
por impulso e a técnica de ressonancia mecanica de barras('®?2.

O principio do método da ressonancia mecanica de barras consiste no
estimulo de um corpo de prova com frequéncia variavel, na busca das
frequéncias de ressonancia de vibragao desse corpo e por meio de relagdes
matematicas determinam-se os modulos elasticos. Essas relagbes sao
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especificas para cada geometria de corpo de prova®" 2 |da e Foster sdo

referenciados como proponentes da metodologia referida‘®.

Experimentalmente, um equipamento automatico, baseado no método da
ressonancia de barras, foi desenvolvido para medir as propriedades elasticas
do material (E, G, y). Este equipamento consiste na passagem de uma
vibragdo mecanica pela amostra através de um transdutor piezelétrico. A
vibragdo é sentida no outro transdutor e transformada em sinal elétrico,
transmitida para o programa computacional que registra os picos de
ressonancia, e de modo interativo calcula o médulo elastico e de cisalhamento,
assim como a razdo de Poisson (222 O sistema utilizado é da ATCP/ME-
C1198-91 obedecendo a norma ASTM C1198-91¢Y.

A rigor esse meétodo nao poderia ser aplicado a materiais nao
homogéneos, como o concreto. No entanto, bons resultados sdo obtidos desde
que o corpo de prova tenha dimensdes suficientemente grandes e seja feito um
numero adequado de medidas de modo a minimizar a influéncia da

heterogeneidade do material'”.



O objetivo desse trabalho foi avaliar o comportamento do médulo elastico
com a temperatura de sinterizagcdo de um concreto refratario contendo
agregados de andaluzita. O aperfeicoamento desta técnica € de grande
interesse, pois em trabalhos futuros ela sera aplicada em amostras que
sofrerao choque térmico, uma vez que conhecimento da resisténcia ao choque
térmico de materiais refratarios € uma das mais importantes caracteristicas
para determinar seu desempenho em muitas aplicacbes como: revestimento
para reatores para industria quimica e petroquimica, industrias siderurgica,

cimento e vidro®®

. Sem duvida alguma a caracterizagdo desse concreto
também ¢é de grande interesse, pois as propriedades dependem da
microestrutra. Sendo assim tentou-se conciliar a aplicagdo da técnica com o

conhecimento das propriedades do material em estudo.
MATERIAIS E METODOS

Para obtengcdo das amostras foram utilizados concreto refratario,
fornecido pela Industria Brasileira de Concretos Refratarios, IBAR, e agua
deionizada. A quantidade de agua utilizada foi de 5%m/m, sendo a mesma pré
estabelecida pela IBAR, uma vez que a finalidade foi agregar resultados a seus
produtos.

A Tabela 1 mostra a analise quimica do concreto em estudo fornecida

pela IBAR, sendo a relagao cimento/alumina de 2%.

Composto % Nominal
SiO, 35,0
Al,O3 62,0
Fe20s 0,5
CaO 1,2

O concreto, previamente pesado, foi colocado em uma argamassadeira
planetaria de laboratério com capacidade nominal de 5 litros, onde foi
homogeneizado por trés minutos a 60 rpm. Em seguida a agua foi adicionada
lentamente, com a argamassadeira trabalhando, ficando mais um minuto na

mesma rotagdo, e depois um minuto na rotacdo de 120 rpm. Enquanto a



mistura foi vertida em um molde de aco inoxidavel, Figural, o mesmo foi
viborado em uma mesa vibratéria. Em cada moldagem obteve-se 5 barras

prismaticas com dimensdes de 25x25x150 mm?, conforme mostrado na figura

~ 1450°C

Figura 1 — Fotografias do molde para confecgdo das barras prismaticas para
medidas de moddulo elastico (a), e das barras apds sinterizagdo a 1000 e
1450°C (b).

Apos 24 horas de cura a temperatura ambiente as amostras foram
desmoldadas, permanecendo por mais 24 horas na cura, quando entao foram
secas a 110° em estufa de laboratério por 24 horas. Apdés secagem as
amostras seguiram para etapa de sinterizacdo em forno elétrico sendo
adotadas duas temperaturas de sinterizagao: 1000 e 1450°C, com taxa de
aquecimento e resfriamento de 2°C/min e patamar de sinterizacdo de 5 horas
para ambas as temperaturas. As amostras sinterizadas tiveram suas bases
retificadas para perfeito alinhamento no equipamento de medida de médulo
elastico. As amostras foram pesadas para a realizagdo da medida de mddulo
elastico, sendo a faixa de frequéncia adotada na varredura das medidas de 1 a
3 kHz.

Para analise das fases presentes nas amostras, foi utilizado um
difratometro de raios X Siemens, utilizando a radiacdo Cu-Ka, com intervalo
angular de 10 a 80° e passo de 0,03°/min. As fotografias foram obtidas com
camera digital da Sony - 7.2 MegaPixel. Para analise de microestrutura, as
amostras foram recobertas com um filme fino de carbono e observadas em
microscopi eletrénico de varredura, MEV, da LEO, modelo 1450 VP, no modo

elétrons secundarios.



RESULTADOS E DISCUSSAO

A Tabela 2 mostra os resultados de Mdédulo de Young para as duas
temperaturas de sinterizagdo: 1000 e 1450°C. Para cada temperatura foram
moldadas varias amostras de bateladas diferentes, sendo assim os resultados

apresentados sdo médias com seus respectivos desvios.

Tabela 2: Medidas do mdédulo de Young das amostras sinterizadas a 1000 e
1450°C.

Temperatura de Moédulo de Young
Sinterizagao (°C) (Gpa)
1000 35,89 + 1,41
1450 55,36 + 1,84

A Figuras 2 mostra as fotomicrografias obtidas por microscopia eletrénica
de varredura no modo elétrons espalhados da superficie de fratura das

amostras de concreto sinterizadas a 1000 (a, b) e 1450°C (c, d).

Figura 2: Fotomicrografias obtidas por MEV, elétrons espalhados, da superficie

de fratura das amostras sinterizadas a 1000°C (a,b), e a 1450°C (c,d).



Em (a) observa-se a regiao de interface matriz-agregado do concreto
sinterizado 1000°C, e em (b), uma ampliagado da regido da matriz. Em (c) nota-
se o surgimento de agulhas na superficie do agregado do concreto sinterizado
a 1450°C. Em (d) tém-se uma ampliacdo da regidao da matriz, onde pode-se
observar uma quantidade expressiva de bastdes, que acredita-se, ser de
mulita"?.

Nas figuras 3 e 4 sdo apresentados, respectivamente, os difratogramas

de raio-X das amostras de concreto sinterizadas a 1000 e 1450°C.
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Figura 3: Difratograma do concreto sinterizado a 1000°C.
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Figura 4: Difratograma do concreto sinterizado a 1450°C.



Pela analise dos difratogramas €& possivel afirmar que houve tanto
desaparecimento como formagdo de novas fases no concreto sinterizado a
1450°C. Conforme descrito na literatura’"®, a andaluzita, a partir de 1280°C
comecga a transformar em mulita, logo os picos indexados a 1000°C que né&o
apareceram em 1450°C podem ser de andaluzita. Os picos que tiveram suas
intensidades aumentadas podem ser de mulita, uma vez que a composi¢ao do
concreto também apresentava agregados de mulita eletrofundida. Fases como
a-alumina e quartz também devem estar presentes. Como a relacéo
cimento/alumina é muita pequena, 2%, nao foi possivel observar a formagao de

CsA hexa-aluminato de calcio.
CONCLUSOES

A temperatura de sinterizagao interfere diretamente nas propriedades
elasticas do concreto refratario utilizado, uma vez que o aumento da
temperatura propiciou a formagcao de novas fases que aumentaram a
resisténcia a deformacéao elastica desse material.

Visto que esse € um trabalho preliminar, muito tera de ser estudado a
respeito da caracterizagdo desse concreto, incluindo a realizagao de outros
tipos de analises como EDS.

A técnica da ressonancia mecanica de barras utilizada para medidas
de mddulo de Young é bastante confidvel quanto a reprodutibilidade e preciséo

dos valores medidos.
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ELASTIC MODULUS MEASUREMENT OF THE REFRACTORIES
ANDALUSITE AGREGATES CONTENT SINTERED AT 1000 AND 1450°C

ABSTRACT

The knowlegement of the elastic properties of the refractories ceramic for
structural applications is very important to understand of the use life time and to
determine of the other mechanical properties of this material. The used
concrete is a aluminous concrete, with 60% Al,O3, with low cement content,
having andalusite aggregates in its composition, being used in the iron and
steel and glass industries because its excellent mechanical properties and high
thermal shock resistance. Samples of this concrete were sintered at 1000 and
1450° for 5 hours. To determine of the Young’s modulus of the samples, was
use the mechanical resonance of the bars, using automatic equipment. The
results of the Young’s modulus indicate that the refractory sintered at 1450°C is
50% superior that same refractory sintered at 1000°. This appreciate difference
may be due to the phases change and the macrostructure relative of the two

sintering temperature.

Key-words: Refractory, concrete, elastic modulus, Young’'s modulus, andalusite.



