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RESUMO

A resisténcia ao dano por choque térmico € uma propriedade muito importante dos
refratarios e depende da interacdo entre a sua matriz e os agregados. Essa
propriedade tem sido avaliada a partir da energia de fratura, ywor. O inconveniente de
se utilizar a energia de fratura é que ela, por si sO, ndo contém detalhes das regides
da propria curva carga-deslocamento que é utilizada para o seu calculo. No
entanto, a forma dessa curva traz informacdes sobre o comportamento da
resisténcia ao inicio da propagacéo de uma trinca, além da resisténcia a sua prépria
propagacdo. Nesse trabalho foram utilizados trés concretos refratarios comerciais
tratados termicamente em varias temperaturas, produzindo materiais com
caracteristicas microestruturais distintas. Mostra-se que a razdo entre o trabalho de
fratura e o trabalho elastico € bem significativa para a previsdo da resisténcia ao

dano por choque térmico.

Palavras chaves: energia de fratura, propagacao de trinca, refratarios.
INTRODUCAO

Concretos refratarios sdo materiais com estrutura heterogénea, contendo larga

variacdo de tamanho de particulas iniciais, que pode ir de alguns nanometros até
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milimetros. Em escala nanométricas e micrométrica estdo os constituintes da matriz
e em escala milimétrica estdo os agregados™?. As principais propriedades dos
concretos refratarios sdo: resisténcias a corrosdo, a erosdo, ao carregamento
mecanico e principalmente ao dano por choque térmico. Devido a essas
propriedades, os concretos refratarios podem ser usados em equipamentos que
trabalham em temperaturas elevadas, que sofrem carregamento mecanico e ciclos
de variacdo de temperatura®”.

A matriz de um concreto, ap0s queima, € constituida de fases mineralégicas e
composicdo quimica que dependem das matérias-primas iniciais e da temperatura
de queima. Os agregados podem ou ndo mudar de composicdo quimica ou
mineralégica. No caso de agregados de andaluzita, ha mudancas em ambas as
composicdes®?.

Em relacdo ao comportamento de uma trinca em propagacéao, a Figura 1 ilustra
um esquema de suas regides e varios mecanismos de tenacificacdo. Em termos de
resisténcia a propagacdo de trinca, a regido do rastro da trinca € de grande
importancia, pois essa resisténcia depende da interacdo entre as duas superficies
formadas da trinca que ainda n&o ficaram totalmente separadas®®'’. O rastro da
trinca é também conhecida por regido ou trinca coesiva, amplamente discutida na

literatura®®1>14).
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Figura 1 — Trinca em propagacao e os diversos mecanismos de tenacificagéo(ls).

A Figura 2 mostra 0 esquema do corpo de prova usado para o teste de
propagacdo estavel de trinca, utilizando o método da cunha®®, e uma curva tipica
carga-deslocamento obtida nesse teste para um concreto refratario

Na Figura 2(a) F, € a forga vertical, Fy é a forga horizontal, o nimero 1 é a

cunha, 2 sdo os roletes, 3 sdo 0s encostos, 4 o entalhe inicial, 5 é a ranhura e 6 é o
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suporte linear. Na Figura 2(b) tem-se que A é a area sob a curva carga-
deslocamento no seu regime elastico, B é a area sob o regime de transicdo e C

refere-se a area sob a curva na regido de propagacdo propriamente dita da trinca

.
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Figura 2 — (a) Representacdo esquematica do corpo de prova e do dispositivo para o
teste de propagacéo estavel de trinca pelo método da cunha®; e (b) curva carga-

deslocamento tipica para concretos refratarios

Para que uma trinca se propague estavelmente, produzindo uma curva carga-
deslocamento semelhante aquela da Figura 2(b), a taxa de liberacdo de energia
elastica armazenada na amostra e ha maquina do ensaio mecéanico deve ser menor
ou igual a taxa de consumo de energia pela formacdo da superficie da trinca, que
matematicamente se representa pela inequacao seguinte:

_d(UM +Us)sdwfs (A)
dc dc

em que dUy +Us) é a variacdo (no sentido de liberacdo) das energias elasticas
dc

armazenadas na maquina (Uy), incluindo assessorios, e na amostra (Us), por

unidade de propagacao de trinca (dc) e ™« ¢ a variagdo da energia consumida pela
dc

formag%o de superficie da trinca (dWss), também, por unidade de propagacao de
trinca*™".

Para se calcular a energia de fratura pelo método da cunha utilizando a forca

vertical e deslocamento vertical, a seguinte equacéo e utilizada™”:

1
Toot = 5 | Fulsy (B)

em que ot € a energia de fratura total, S é a area projetada da fratura no plano de
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fratura, Fy é a forca vertical aplicada pela maquina de ensaios e dsy é deslocamento
vertical do atuador.

Como mencionado anteriormente, os refratarios muitas vezes sdo submetidos a
variacfes de temperatura, produzindo tensdes capazes de danificar os mesmos.

O objetivo deste trabalho € mostrar resultados de energia de fratura de trés
concretos refratarios queimados em diferentes temperaturas e avaliar a relacao
entre o trabalho de fratura, regibes (B) e (C), e o trabalho elastico, regido (A)
mostradas na Figura 2(b). Quanto maior for essa relacéo, maior sera a resisténcia a
propagacédo da trinca, obviamente sugerindo maior resisténcia ao dano por choque

térmico de refratéarios.

MATERIAIS E METODOS

Foram usados trés concretos refratarios, sendo um com agregados de
andaluzita e dois com agregados de alumina. O concreto com andaluzita é o
Andicast da IBAR e os outros dois serdo chamados de concretos “A” e “B”, cujos
nomes comerciais e a empresa fornecedora ndo seréo revelados. Os trés concretos
tém como agente ligante o cimento de aluminato de célcio. Os tamanhos maximos
dos agregados foram para o Andicast, 4 mm, para o “A”, 4 mm e para o “B”, 20 mm.
Os agregados do material “A” € do tipo eletrofundido e do material “B”, sinterizado.

Os concretos Andicast e “A” tém como aplicacdo a siderurgia, e o concreto “B”,
a industria petroquimica.

As matérias-primas foram misturadas com agua e seus respectivos concretos
moldados em molde especifico para producédo de corpos de prova para o teste da
cunha, Figura 2(a). Ap6s moldagem os corpos de prova foram curados a 25°C por
48 horas.

As condicbes de tratamento térmico dos corpos de prova foram as seguintes:
para o Andicast, secagem a 110°C, por 24 horas, e queima a 1000°C e 1450°C, por
5 horas. Para os concretos “A” e “B” - secagem 110°C, por 48 horas; calcinagéao a
650°C, por 8 horas; queima a 1000°C e 1550°C, por 12 horas.

Os corpos de prova apoés tratamentos térmicos foram submetidos aos testes de
propagacao estavel de trinca, utilizando uma maquina de ensaios mecanicos servo-
hidraulica, marca MTS. A velocidade de deslocamento do atuador foi de 15 um por
minuto. Com os dados gerados pela maquina, foram elaboradas as curvas carga-

deslocamento, utilizando o programa OriginPro.
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A energia de fratura foi calculada utilizando a equacéo (B) integrada de zero até
o final da curva carga-deslocamento apresentada na Figura 2(b). O trabalho
elastico,We, foi calculado pela integral sob a regido A da curva carga-deslocamento,

e o trabalho de fraturamento, W; foi calculado pela integracéo das regides B e C.

RESULTADOS

Na seqiéncia serdo mostrados e discutidos os resultados obtidos para os

concretos Andicast, “A” e “B”.

Concreto Andicast

A Figura 3 mostra duas curvas carga-deslocamento representativas do concreto
Andicast sinterizados a 1000°C e a 1450°C, obtidas nos testes de propagacéo
estavel de trinca pelo método da cunha. Essas curvas foram escolhidas

aleatoriamente entre as cinco utilizadas no trabalho.
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Figura 3 - Curvas carga-deslocamento representativas do concreto Andicast

sinterizado a 1100°C (a) e a 1450°C (b) submetidos a propagacéo de trinca.

Tanto as curvas do Andicast sinterizado a 1000°C, quanto aquelas do material
sinterizado a 1450°C, revelaram propagacdo estavel da trinca, o que é muito
importante, uma vez que na determinacdo da energia de fratura esta condicdo é
obrigatdria, ou seja, a Equacéo (A) foi obedecida.

A Tabela 1 mostra os resultados de carga maxima, Fmax., €nergia de fratura,
Ywor, € da ralacdo entre o trabalho de fratura das regides (B) + (C) pelo trabalho
elastico (armazenamento de energia elastica) do concreto Andicast queimado a
1000°C e a 1450°C.

O Andicast sinterizado a 1450°C apresentou maior resisténcia ao inicio da
propagacéao da trinca, o que pode ser verificado pelos valores de carga maxima. Por

outro lado, 0 mesmo apresentou menor resisténcia a propagacao da trinca, uma vez
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gue as suas curvas carga-deslocamento apresentaram um decaimento mais rapido
apos o ponto de maximo. Esse comportamento pode ser avaliado pela energia de
fratura que para o concreto queimado a 1000°C é 31% superior ao queimado ao
1450°C.

Tabela 1 — Resultados de Pnax, ywor € relagédo Wi/ W, do concreto Andicast.

Parametros
Temperatura (°C -
P ( ) Pmax. (N) YWOF (J-m 2) Wf/We
1000°C 501,36 + 27,84 92,84 +7,78 3,70
1450°C 778,21 + 59,65 70,54 + 6,50 2,06

Assim, pode-se afirmar que o Andicast queimado a 1000°C é mais resistente a
propagacdo de trincas do que aquele queimado a 1450°C, porém é mais fraco sob o
ponto de vista de resisténcia mecanica. Esse comportamento pode ser resumido, de
maneira pratica, avaliando-se a relacdo wyw. que para o Andicast queimado a
1000°C foi de 3,70 e para aquele queimado 1450°C foi de 2,06.

Na Figura 4 sdo mostradas micrografias obtidas por MEV, no modo elétrons
retro espalhados, da superficie de fratura das amostras de Andicast queimada a
1000°C (a,b), e a 1450°C (c,d).

Figura 4 - Micrografias obtidas por MEV, no modo elétrons retroespalhados, da
superficie de fratura das amostras do Andicast queimadas a 1000°C (a,b), e a
1450°C (c,d).

Em (a) observa-se a regido de interface matriz-agregado daquele concreto
gueimado 1000°C, e em (b), uma ampliagéo da regido da sua matriz. Na Figura 4 (c)
nota-se o surgimento de agulhas na superficie do agregado do Andicast queimado a

1450°C. Na correspondente micrografia (d) tém-se uma ampliacéo da regido da sua
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matriz, em que se pode observar uma quantidade expressiva de agulhas de mulita,
além de fase vitrea que molha as particulas e agulhas da matriz. Essas agulhas de
mulita foram formadas durante o processo de mulitizacdo da andaluzita, indicando a
possibilidade da dissolucdo da mesma e a precipitacdo da mulita na forma de
agulhas.

Essa variagdo microestrutural, quando comparada nas duas temperaturas,
pode ser a responsavel pelas diferencas nos parametros medidos, ou seja, a
microestrutura influencia de maneira marcante a resisténcia ao inicio da propagacao
da trinca (resisténcia mecanica) e a resisténcia a propagacao da trinca. Um dos
fatores que determinaram essa diferenca microestrutural é a transformacdo da

andaluzita em mulita e quartzo, conforme ja descrita na literatura técnica®.

Concreto “A”

A Figura 5 ilustra algumas curvas carga-deslocamento, escolhidas

aleatoriamente entre aquelas utilizadas para determinacdo da energia de fratura do
refratario "A".
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Figura 5 — Curvas carga-deslocamento representativas do grupo de corpos de prova
do refratario "A" tratados a: (a) 110°C, (b), 650°C, (c) 1100°C, e (d) 1550°C.

A Tabela 2 mostra os resultados de Pmax, ywor € relacdo Wy/W, para do concreto
“A”. Foram usados cinco corpos de prova de cada condicdo de tratamento térmico,
exceto, para os sinterizados a 1100°C, que foram dez unidades.
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Tabela 2 — Resultados de Pnax, ywor € relacdo Wi/W, para do concreto “A”.

o Parametros
Temperatura (°C) Pra (N) rwor ( Jm?) WA/W.
110 397,754+99,44 41,59+7,54 2,07
650 286,80+107,44 | 41,61+7,14 2,99
1100 426,56+124,44 50,4048,41 1,80
1550 460,00£135,79 | 55,0746,33 1,32

Um fato interessante a ser observado é que os corpos de prova calcinados a
650°C mostraram-se menos resistentes a iniciacdo da propagacao da trinca (menor
resisténcia mecéanica) do que aqueles somente secos a 110°C. A justificativa para tal
fato é clara, pois na temperatura de calcinacdo as ligacdes hidraulicas do cimento
sdo destruidas, produzindo uma microestrutura mais fraca do que a do concreto
somente curado e seco. A resisténcia ao inicio da propagacdo da trinca aumentou
para os corpos de prova sinterizados nas temperaturas de 1100°C e 1550°C,
inclusive acima daquela do concreto "A" somente curado seco. Também aqui, pode-
se inferir esse aumento em ambas as temperaturas.

As mudancas microestruturais do concreto "A" podem ser vistas nas
micrografias da Figura 6. Na micrografia do concreto queimado a 1100°C
(micrografia c) percebe-se a formacdo de uma microestrutura mais coesa,
verificando-se inclusive a formacédo de pescocos interparticulares que confere ao
material maior resisténcia. A queima a 1550°C produziu um concreto com
microestrutura ainda mais resistente, tendo a valores de carga maxima de 460 N.

A energia de fratura dos concretos "A" seguiu 0 mesmo comportamento da
carga maxima.

Observando-se a Tabela 2, nota-se que, para o concreto calcinado, foi obtido o
maior valor de W¢/We, 2,99, em relagcdo aos demais. Isso significa que mesmo esse
concreto tendo menor valor de ywor €le ainda € mais resistente a propagacdo de
trinca, relativamente.

Esse € um dado muito interessante, pois a idéia de se avaliar somente a
energia de fratura total ndo é suficiente para dizer se o material € mais resistente ou
menos resistente a propagacéao estavel de trinca.

A Figura 6 mostra as superficies de fratura de amostras retiradas do concreto
"A" somente seco, calcinado e queimados. Para produzir as imagens mostradas

foram avaliadas somente as regides representativas da matriz daquele concreto.
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Figura 6 — Micrografias obtidas por microscopia eletrbnica de varredura das
superficies de fratura das amostras retiradas dos corpos de prova do concreto "A"
seco a 110°C (a), calcinado a 650°C (b), queimados a 1100°C (c) e a 1550°C (d).

Na micrografia da Figura 6(a) pode-se observar uma microestrutura contendo,
ou sugerindo, a presenca de aglomerados de hidratos, enquanto que na Figura 6(b)
se observa a estrutura dos hidratos ja destruidos, apresentando diminuicdo dos
tamanhos dos aglomerados e aspecto de particulas mais individuais. Nessa etapa
ocorre a desidratacado dos hidratos formados na cura do concreto. Na parte (c) da
Figura 6 vé-se uma microestrutura bem diferente de (a) e (b), em que se observa a
formacdo de pescogos entre as particulas da matriz do refratério, ou seja, comeca a
sinterizacdo da matriz. Na parte (d) observa-se a formacdo de uma microestrutura
completamente diferente das anteriores, com plaquetas bem definidas e arranjadas
de maneira uniforme e interconectadas, emprestando resisténcia mecanica mais

elevado ao material.

Concreto “B”

A Figura 7 ilustra as curvas carga-deslocamento representativas dos corpos de
prova usados para os testes de propagacao estavel de trinca para o concreto “B”.

As curvas da Figura 7 (b) e (d), mostram comportamentos distintos. Em (b) tem-
se uma regido de propagacdo ap0s a carga maxima bem superior a de inicio da
propagacdo da trinca, enquanto que em (d) tem-se o inverso. Isso pode ser
observado nas relagbes Wi/W, que para (b) € de 3,54 e (d) de 0,62, como mostra a
Tabela 3. Inclusive em (d) tem-se uma situagédo de instabilidade iminente na regido

do maximo da curva.
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Figura 7 — Curvas carga-deslocamento representativas do grupo de corpos de prova
do concreto "B" tratados a: 110°C (a), a 650°C (b), a 1100°C (c) e a 1550°C (d).

A Tabela 3 mostra os resultados de Pmnax, ywor € relagdo WiW,. para os
concretos "B" tratados a 110°C, 650°C, 1100°C e 1550°C e a Figura 8 mostra as
respectivas micrografias das superficies de fratura desse material. A mesma

discusséo ja feita para o concreto “A” aplica-se aqui também.

Tabela 3 — Resultados de Pnax, ywor € relagédo W¢W, para do concreto "B".

o Parametros
Temperatura (°C) Prae (N) Ywor (3.m7) WiW.
110 364,25+56,25 44,17+9,69 2,26
650 332,75+35,00 62,49+11,36 3,54
1100 635,00+54,17 101,33+7,37 2,63
1550 1022,50+98,04 | 116,89+23,38 0,62

CONCLUSOES

Concretos com menores resisténcias a iniciagdo da propagacdo de trinca,
podem ser mais resistentes a propria propagacdo da mesma e isso leva a prever
gue sao mais resistentes ao dano por choque térmico.

A temperatura que sao submetidos os concretos refratarios curados tem
grande influéncia na sua microestrutura e consequentemente nas propriedades de
propagacao de trinca desses materiais.

A relacdo Wi/W. como caracteristica das curvas carga-deslocamento de
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concretos refratarios parece ser adequada para se prever a resisténcia ao dano por
choque térmico, que oferece mais detalhes do que a energia de fratura.

Figura 8 - Micrografias obtidas por microscopia eletrbnica de varredura das
superficies de fratura de amostras do concreto “B” tratado termicamente nas
seguintes temperaturas: (a) 110°C, (b) 650°C, (c) 1100°C e (d) 1550°C.
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COMPARISON BETWEEN THE USE OF FRACTURE ENERGY AND WORK OF
FRACTURE AND ELASTIC WORK RATIO IN THE THERMAL SHOCK
RESISTANCE DAMAGE PREVISION OF REFRACTORIES.

ABSTRACT

The thermal shock resistance damage is a very important property of the castable
and depends on the interaction between its matrix and aggregate. This property have
been evaluated from fracture energy, xwr. The inconvenience to use the fracture
energy is that it is not inform the ratio of the regions of the load-displacement, whose
behaviour show influence in the initiation and propagation of the crack. In this work
were used three commercial castables using various temperatures to thermal
treatment, producing materials with distinct microstructure characteristic. It is show
that work of fracture and elastic work ratio is very significant to preview of the thermal

shock resistance damage.

Key-words: fracture energy, crack propagation, castable.
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