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RESUMO

Os concretos refratários são aplicados numa infinidade de indústrias. No Brasil, o setor siderúrgico absorve 67% do consumo total destes materiais na indústria do ferro e do aço. Os concretos refratários são utilizados em altas temperaturas ficando expostos a tensões de natureza térmica que promovem danos por choque térmico e degradações originando trincas e redução da resistência mecânica. O objetivo deste trabalho foi confrontar diversos valores de energia de fratura obtidos através de diferentes técnicas para um concreto refratário aluminoso. As amostras foram sinterizadas a 1100ºC por 12 horas e caracterizadas a temperatura ambiente pelas técnicas de extensometria de CMOD, deslocamento do atuador e método da cunha Os métodos utilizados para a determinação da energia de fratura do concreto estudado quando confrontados entre si revelam que a extensometria de CMOD é mais confiável em detrimento aos demais devido ao ganho de tempo e as condições que o permeiam.
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1 INTRODUÇÃO


A aplicação de concretos refratários em revestimento de equipamentos nos diversos segmentos industriais tais como, siderurgia, fundição, petroquímica, cimento e vidros têm crescido substancialmente nos últimos anos em face dos grandes investimentos em tecnologia de ponta visando compreender melhor o comportamento destes materiais cerâmicos e estender à sua aplicação (1).
 
No Brasil a evolução tecnológica dos concretos refratários tem como precursor o setor siderúrgico que absorve cerca de 67% do consumo total de refratários na indústria do ferro e do aço. Os principais fatores que justificam a utilização dos refratários na siderurgia são facilidade de transporte, estocagem e aplicação, redução de infiltração de agentes corrosivos devido à inexistência de juntas no material aplicado, dispensa de conformação e queimas prévias e economia de 40% de energia em relação ao processo produtivo final1.


A fratura é um dos problemas mais preocupantes que limita o uso contínuo dos refratários. O desenvolvimento de fratura em decorrência das tensões térmicas verificadas durante as mudanças de temperatura que o revestimento fica sujeito é fortemente influenciado pela energia de fratura. Consequentemente danos por choque térmico e degradações são inevitáveis2.

A energia de fratura é extremamente importante para avaliar o comportamento termomecânico de um concreto refratário. Essa grandeza é um indicativo da capacidade de dissipação de energia durante a propagação de trincas interligadas à microestrutura do material3.


A determinação da energia de fratura exige que uma trinca se propague estavelmente de modo a permitir o registro detalhado da relação entre a força (N) e o deslocamento (mm) da máquina rígida de teste. Nakayama e Harmuth elaboraram critérios de estabilidade de trincas a partir do balanço de energia num sistema submetido a uma determinada força. Ao longo de seus estudos Nakayama utilizou corpos de prova em forma de barras. Já Harmuth lançou mão de um sistema de cunha4,5,6.

Para medir a energia de fratura em materiais cerâmicos, Nakayama utilizou uma máquina rígida de teste capaz de acompanhar a propagação da trinca durante os ensaios. Os corpos de prova preparados para testes de flexão a três pontos receberam entalhe chevron na metade de seu comprimento e desse modo originou uma curva força-deslocamento estável à medida que a trinca crescia5.


O método de flexão a três pontos é de grande relevância para a investigação da energia de fratura em refratários. A velocidade de deslocamento no atuador é mantida constante para garantir a propagação estável da trinca. Em geral os testes tradicionais para determinação da energia de fratura são lentos e dependendo de suas características intrínsecas e de suas dimensões podem demorar um longo período de tempo. A redução da duração do teste é possível através do monitoramento da propagação da curva força-deslocamento medida com auxílio de um extensômetro de abertura da boca da trinca, CMOD, conforme é ilustrado na Figura 17,8.
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Figura 1. Configuração de um corpo de prova preparado para medida da energia de fratura.


Um método bastante adequado foi proposto por Harmuth e Tschegg para avaliar a energia de fratura em refratários contendo microestrutura grosseira, como é o caso dos concretos. Eles patentearam uma nova metodologia capaz de efetuar a abertura da boca da trinca com a ajuda de uma cunha e controlar a propagação estável da trinca em corpos de prova considerados grandes. Em amostras pequenas o tamanho dos agregados pode ser semelhante ao tamanho da fratura e gerar medidas não confiáveis. Por outro lado, em amostras muito grandes poderá ocorrer instabilidade na propagação da trinca devido ao aumento de energia de deformação elástica no corpo de prova e na máquina rígida de teste. Estudos teóricos revelam que na utilização do método da cunha (wedge splitting test), o tamanho do agregado não interfere significativamente nas dimensões do corpo de prova, pois, as forças na máquina de teste são ampliadas pela cunha, reduzindo a energia armazenada para a deformação da máquina de teste e dessa forma permitir a propagação estável da trinca 6,9.

Os concretos refratários proporcionam redução de mão-de-obra e do tempo de parada dos equipamentos para manutenção, os processos se tornam mais eficientes e economicamente mais vantajosos1.

Este trabalho tem por objetivo interpretar, discutir e confrontar valores de energia de fratura para um concreto aluminoso obtidos por intermédio de diferentes métodos. 

2 MATERIAIS E MÉTODOS


Para este trabalho foi utilizado um concreto refratário comercial, de teor convencional de cimento e baixo tempo de pega hidráulica, denominado de CRA95, cuja composição química é a seguinte: Al2O3 (94-98%), CaO (3-4%), álcalis (0,40% máx.), SiO2 (0,30% máx.) e Fe2O3 (0,085 máx.).


Os corpos de prova foram processados num misturador VapTest adicionando-se 9,5% em peso de água à temperatura ambiente em relação à base seca do concreto refratário e homogeneizando-os durante cinco minutos. A moldagem foi realizada sob vibração em formas de corpos de prova prismático de seção quadrática com dimensões nominais de 25 mm x 25 mm x 150 mm e 75 mm x 100 mm x 100 mm respectivamente. Em seguida à moldagem os corpos de prova permaneceram em cura sob atmosfera saturada em água durante 48 horas, após a desmoldagem os corpos de prova foram secos em estufa a 110°C por mais 24 horas. Os corpos de prova também foram calcinados em um forno tipo mufla marca EDG com taxa de aquecimento de 2ºC/min nos patamares de 250ºC, 400ºC e 600ºC com taxa de resfriamento de 1ºC/min. Posteriormente foram submetidos ao tratamento térmico de 1100ºC (temperatura de referência) seguido de resfriamento lento numa taxa de 1ºC/min. O tratamento térmico foi realizado em um forno Lindberg BF 51664 PCMC Box Furnace por um período de 12 horas e finalmente retificados e entalhados com disco diamantado de 1 mm de espessura.

2.1 Caracterização física



Foram realizadas medidas de porosidade aparente (PA), porosidade total (Pt) e porosidade fechada (PF) através do método de imersão em água (método de Arquimedes). Inicialmente os corpos de prova prismático de seção quadrática foram pesados a seco. Em seguida foram imersos em um recipiente contendo água e submetidos a ação de vácuo na ordem de 10-1  a 10-2 Torr por duas horas. Concluído o tempo de vácuo as amostras foram pesada imersas em água e também a úmido. Finalmente foram calculados os parâmetros de interesse para esta etapa conforme recomenda a NBR 6525 da ABNT (10).
2.2 Caracterização termomecânica


Para a caracterização termomecânica foram realizadas medidas de energia de fratura pelo método de flexão a três pontos sob controle de deslocamento do atuador (método tradicional), pelo método de flexão a três pontos sob controle de deslocamento do extensômetro de CMOD (método de extensometria de CMOD) e pelo método da cunha sob controle de deslocamento do atuador (wedge splitting test). Em média foram realizadas dez repetições para cada método. Nesta etapa utilizou-se um equipamento de ensaios mecânicos, marca MTS, modelo 810 controlador TestStar Iis, com carga máxima de 50kN, sendo que a célula utilizada para este trabalho foi a de 5kN.

A determinação da energia de fratura pelos métodos tradicional e de extensometria de CMOD foi calculada pela seguinte equação:
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 , é a área sob a curva força-deslocamento e A é a área projetada da superfície de fratura resultante, x1 é o limite de integração. O fator 2 na equação ‘A’ representa as duas novas superfícies de fratura.


Os corpos de prova utilizados para a determinação da energia de fratura determinada pelo método da cunha tinham dimensões 100mm x 100mm x 75mm.  O método da cunha emprega um corpo de prova contendo entalhes e ranhuras, dois roletes, dois encostos e uma base trapezoidal para facilitar a propagação da trinca. O corpo de prova é carregado sob o modo de compressão, de maneira a forçar a cunha contra o entalhe obrigando-o a abrir e propagar uma trinca a partir de sua raiz  conforme ilustra a Figura 2.
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Figura 2. Corpo de prova típico para determinação da energia de fratura pelo método da cunha.

A determinação da energia de fratura, 
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, pelo método da cunha é calculada com auxílio da seguinte equação:
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onde, b e h são a largura e a altura do corpo de prova, 
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O valor da energia de fratura foi obtido a partir da integração da curva força-deslocamento e da área projetada de fratura. Tais curvas foram tratadas matematicamente pelo Programa Origin,  versão 7.0 conforme ilustra a Figura 3. O limite de integração foi de 90% da carga máxima de acordo com a proposta de Rodrigues no GEMM8.
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Figura 3. Curva força-deslocamento típica de um ensaio de propagação estável de trinca tratada adequadamente para a determinação da energia de fratura.


Para avaliar o comportamento do CRA-95 frente às tensões térmicas oriundas de um gradiente térmico entre sua superfície e seu interior foram calculados os parâmetros de resistência ao dano por choque térmico (R’’’’) utilizando-se a equação a seguir de acordo com a teoria unificada de  Hasselman para choque térmico11:

[image: image11.wmf]2

'

'

'

'

f

wof

E

R

s

g

=

       ....

onde 
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é a resistência ao dano por choque térmico cinético, 
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 é a energia de fratura e 
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 é a tensão de fratura.

3 RESULTADOS E DISCUSSÕES


A Figura 4 mostra as concentrações médias de poros e sólidos do CRA-95 através da porosidade total (Pt), da porosidade aparente (PA) e da porosidade fechada (PF) em função da temperatura de tratamento térmico.
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Figura 4. Características físicas do concreto em termos de porosidade.


A Figura 4 revelou que os parâmetros microestruturais, Pt, PA e PF apresentaram comportamento semelhante até 1000ºC. A partir dessa temperatura PF decresce e Pt e PA aumentaram com o aumento da temperatura. O comportamento ora apresentado é conseqüência dos processos de secagem e tratamentos térmicos. Tais processos são responsáveis pela perda de águas livre e combinada favorecendo o aumento de poros abertos, diminuição de poros fechados e conseqüente redução da densificação do material.


A Figura 5 mostra o efeito da temperatura de tratamento térmico na resistência ao dano por choque térmico, R’’’’, para o concreto estudado. Nela observa-se uma tendência de decréscimo a partir da temperatura de 1400ºC. Sendo assim, pode-se inferir que o CRA-95 é menos resistente ao dano por choque térmico numa faixa de alta temperatura favorecendo as etapas de secagem e de elevação na entrada de operação.
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Figura 5. Efeito da temperatura de tratamento térmico sobre o parâmetro de resistência ao dano por choque térmico, R’’’’.


A Tabela 1 mostra os valores médios de energia de fratura para o CRA-95 medidos em corpos de prova tratados termicamente a 1100ºC. Os corpos de prova analisados pelo método de flexão a três pontos sob controle de deslocamento do atuador e sob controle de deslocamento do CMOD foram processados com matérias primas de um segundo lote. Já os ensaios realizados pelo método da cunha, sob controle de deslocamento do atuador foram confeccionadas com matérias-primas de um terceiro lote.
Tabela 1. Valores médios de energia de fratura obtidos através de diferentes métodos

	Métodos
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	Velocidade empregada

	Flexão a três pontos sob controle do deslocamento do atuador
	73,50(
[image: image19.wmf]±

6,10) 
	1μm/min

	Flexão a três pontos com CMOD, sob controle do CMOD
	71,22(
[image: image20.wmf]±

7,22) 
	2μm/min

	Método da cunha, sob controle de deslocamento do atuador
	63,04(
[image: image21.wmf]±

4,20) 
	2μm/min



Visando facilitar a avaliação da eficiência dos diferentes métodos de determinação de energia de fratura plotou-se um gráfico na Figura 6 que inter-relaciona os três métodos utilizados.
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Figura 6. Valores da energia da energia de fratura para o concreto refratário estudado através de três diferentes procedimentos de medida.


A Figura 6 revela que não há diferença significante nos resultados encontrados de energia de fratura para CRA-95 pelos métodos tradicional e CMOD. Entretanto, quando comparados com o método da cunha há nítida diferença sendo menores os valores encontrados para a energia de fratura pelo método da cunha. Essa divergência pode está associada aos diferentes lotes de matérias-primas utilizados no decorrer deste trabalho.
4 CONCLUSÕES


Os parâmetros microestruturais Pt, PA e PF apresentaram comportamento semelhante até 1000ºC. A adição de 9,5% de água em relação á base seca do concreto estudado influenciou significativamente na densificação do material gerando elevada porosidade e conseqüente baixa resistência mecânica.

Os resultados obtidos para R’’’’ indicam que o CRA95 é mais resistente numa faixa de baixas temperaturas do que numa faixa de altas temperaturas. Em contra partida exerce vantagem na etapa de secagem e de elevada temperatura quando o CRA95 for mantido em trabalho no início de operação.


Quando confrontados os métodos de determinação da energia de fratura para o CRA95 verificou-se a ocorrência de uma nítida diferença em relação ao método da cunha possivelmente em face dos diferentes lotes de matérias-primas utilizadas durante o processamento do concreto estudado. Entretanto, devido ao ganho de tempo e às condições que permeiam, o método de extensometria de CMOD se torna mais confiável em detrimento aos demais.
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Carga com 90% da força máxima atingida no ensaio.
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