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RESUMO

A energia de fratura é uma propriedade relacionada à tenacidade dos materiais, sendo, também, uma variável importante na previsão da resistência ao dano por choque térmico. Em cerâmicas refratárias, a energia de fratura pode ser determinada por ensaios laboratoriais como, por exemplo, o método da cunha. No presente trabalho, além da análise do valor da energia de fratura em si, verificou-se que a própria curva carga-deslocamento, utilizado para o cálculo do trabalho de fratura, fornece informações interessantes na previsão do comportamento termomecânico de concretos refratários. Um exemplo é o valor da tangente no ponto de inflexão dessa curva, na fase de propagação de trinca. Uma boa correlação qualitativa foi encontrada entre as previsões oferecidas pelas curvas de carga-deslocamento e a resistência ao dano por choque térmico, a qual foi determinada pelo percentual do módulo de ruptura retido dos concretos após a aplicação do choque térmico.
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INTRODUÇÃO
Materiais refratários são utilizados, frequentemente, em aplicações que requerem elevadas temperaturas. Com isso, o seu tempo de vida útil pode ser severamente comprometido pelo dano causado por choques térmicos. Por isso, o entendimento das variáveis que compõem esse tipo de solicitação termomecânica torna-se muito importante. Uma dessas variáveis, de acordo com Hasselman (
,
), é a energia de fratura, WOF, que pode ser definida como a energia necessária para a formação de duas novas superfícies por unidade de área projetada (
,
). Essa dependência pode ser constatada pelo parâmetro R””, que é igual a WOF multiplicado pelo módulo de Young do material, E, dividido pelo quadrado da sua
tensão à fratura, f. A equação, no caso, é R””=WOF∙E/f2. Quanto maior for o valor de R”” de um material, maior é a sua resistência ao dano por choque térmico.
A determinação de WOF pode ser feita pelo cálculo da integral de uma curva carga-deslocamento, obtida por um ensaio de propagação estável de trinca, dividida por duas vezes a área de secção transversal do corpo (área projetada). Na Figura 1, é mostrada uma curva típica de um ensaio desse tipo.
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Figura 1: Típica curva de carga versus deslocamento de propagação estável de trinca de um material cerâmico refratário, para a determinação da energia de fratura.
Na própria Figura 1, encontram-se indicados alguns pontos específicos da curva carga-deslocamento. Estes são o ponto de carga máxima, o ponto de inflexão na região de propagação de trinca e, o ponto de máximo deslocamento. Os presentes autores acreditam que tais pontos proporcionam informações importantes que revelam características do comportamento termomecânico dos materiais. Abaixo, uma descrição de cada ponto é apresentada e, também, uma sugestão de como se pode interpretá-los:
· Ponto de carga máxima (FMAX): Estágio em que a força necessária à abertura da boca de trinca atinge o valor máximo. A comparação do valor de FMAX entre diversos materiais pode ser um indicativo da resistência mecânica dos mesmos. Todavia, tal comparação seria válida, apenas, para corpos de prova de mesma geometria e dimensões.
· Ponto de inflexão: Nesse ponto, a curva carga-deslocamento, na região de propagação de trinca, atinge a sua máxima inclinação. Quanto maior for a inclinação da reta tangente à curva nesse ponto, maior é a tendência da trinca em se propagar instavelmente. O valor da derivada pode ser determinado calculando-se a tangente do ângulo de inclinação,  da reta tangente a esse ponto em relação à abscissa.
· Ponto de máximo deslocamento (cMAX): É uma medida indireta da “flexibilidade” do corpo. A flexibilidade, para este caso, pode ser compreendida como a tolerância oferecida pelo corpo à abertura de trinca. Quanto maior for o valor correspondente ao eixo da abscissa desse ponto, mais “flexível” ou “tolerante” é o material em relação à propagação de trinca.
Considerando-se todos esses aspectos, uma figura de mérito poderia ser sugerida, valendo-se da maximização ou minimização da tendência de um determinado comportamento. A expressão resultante foi chamada de RX e encontra-se a seguir. Esse parâmetro tem a unidade de m2 e, quanto maior for o valor de RX, mais resistente à propagação de trincas é o material. Com isso, melhores resistências ao dano por choque térmico poderiam ser esperadas.
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Para as investigações do presente trabalho, foram utilizados concretos refratários contendo agregados eutéticos eletrofundidos (
,
). Como base de comparação, foram utilizados concretos contendo agregados de alumina eletrofundida branca. A idéia principal foi averiguar as relações entre a resistência ao dano por choque térmico com os parâmetros obtidos pela curva carga-deslocamento, considerando-se, inclusive, os resultados de energia de fratura.
MATERIAIS E MÉTODOS
As formulações dos concretos refratários foram projetadas tendo-se como referência a curva de distribuição de partículas do modelo de Andreasen, sendo o coeficiente de empacotamento, q, igual a 0,31. Na Tabela I, são apresentados a composição mineralógica e o teor específico de agregados para cada material. 

Deve-se mencionar uma diferença entre os concretos que contém o maior tamanho de agregado igual a 8,0 mm (A8 e M8) em relação àqueles iguais a 2,3mm (A2, M2 e Z2). O concreto M8 foi obtido com base em A8, substituindo-se toda uma fração correspondente às partículas de maiores tamanhos (grossos), por agregados eletrofundidos eutéticos. No entanto, para os concretos M2 e Z2, os quais tiveram base em A2, a situação é um pouco distinta. A fração de grossos destes apresenta tanto agregados eutéticos como de alumina eletrofundida branca, de modo que estes compartilham uma mesma faixa de tamanhos (proporção: eutéticos 53% em volume, alumina 47% em volume).

Tabela I: Teor e tamanho máximo de agregados inseridos nos concretos refratários
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A8 8,0 Alumina + AC 0 73

M8 8,0 Alumina + mulita + zirconia + AC 35 73

A2 2,3 Alumina + AC 0 63

M2 2,3 Alumina + mulita + zircônia + AC 25 63

Z2 2,3 Alumina + zircônia + AC 25 63

Características

Descrição


Obs1: O agregado de mulita-zircônia contém 38% de ZrO2. Obs2: O agregado de alumina-zircônia contém 25% de ZrO2. Obs3: AC = aluminatos de cálcio

Um cimento de aluminato de cálcio (Elfusa-EL64), que compõe 4% da massa total do concreto, foi utilizado para a obtenção de resistência mecânica a “verde”. A mistura da massa foi realizada com a adição de 4,8% em peso de água, seguido de moldagem dos corpos de prova e cura em temperatura de 22ºC em ambiente saturado de umidade por 48 horas. Após a desmoldagem, os materiais foram secos à 120ºC por 48 horas e calcinados em 650ºC por 6 horas. Finalmente, os corpos de prova foram sinterizados à 1450ºC por 10 horas sob uma taxa de aquecimento de 3ºC/min.

Para a obtenção do módulo de ruptura, MOR, e do módulo de Young, E, os ensaios foram realizados conforme normas da ASTM(
,
). O formato dos corpos de prova utilizados foi de barra prismática, de dimensões iguais a 40mm x 40mm x 160mm. Para cada tipo diferente de concreto refratário, foram utilizadas 3 amostras. Para se verificar a resistência ao dano por choque térmico, essas amostras prismáticas foram submetidas a uma variação brusca de temperatura, T, igual a 800ºC. Estas foram inseridas em uma câmara de um forno, previamente aquecida a 825ºC, uma de cada vez e, após o intervalo de 1 hora, a amostra quente foi transferida para um balde metálico, contendo água circulante a 25ºC. O parâmetro MOR-retido foi calculado para se determinar a resistência ao dano por choque térmico, consistindo na razão entre o módulo de ruptura do material após e antes da aplicação do choque térmico, multiplicada por 100.
Para a realização dos ensaios de energia de fratura, foi utilizado o método da cunha(3,4), no qual a abertura da trinca da amostra foi controlado por extensometria. Os extensômetros utilizados foram do tipo CMOD (“crack mouth oppening displacement”) da marca MTS, modelo 632.02F-20, sendo a taxa de abertura escolhida igual a 10 m/min. Um total de 4 amostras para cada material foi ensaiado para se obter um valor médio de WOF. Por meio de um software de planilha eletrônica, os pontos de FMAX, │Tg()│ e cMAX, foram localizadas para as 4 amostras de cada material.
RESULTADOS
Na Figura 2, os resultados de MOR-retido são apresentados juntamente com aqueles de energia de fratura. É possível se observar que os concretos contendo agregados eutéticos (M8, M2 e Z2) são superiores aos concretos de referência (A8 e A2) nessas duas caracterizações. Uma observação importante é a de que não se pode afirmar com certeza que M8 é superior a Z2, devido à sobreposição das barras de erro. 
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Figura 2: a) MOR-retido dos concretos refratários após choque térmico de T=800ºC em água; b) Energia de fratura.

Os valores do inverso de │Tg()│ são mostrados na Figura 3, sendo que uma boa relação qualitativa com o MOR-retido da Figura 2 pode ser observada. Nota-se que todos os concretos contendo agregados eutéticos resultaram em menores valores de │Tg()│ (ou maiores valores de 1/│Tg()│). Isto quer dizer que a resistência ao dano por choque térmico, nas condições realizadas, é inversamente proporcional ao módulo da tangente no ponto de inflexão. Este resultado é inédito e um bom indicativo de que a inclinação dessa reta realmente representa a tendência de propagação instável de uma trinca em cada material.
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Figura 3: Inverso do módulo da tangente no ponto de inflexão das curvas de carga-deslocamento dos ensaios de energia de fratura dos concretos refratários.
Quanto à figura de mérito sugerida, destaca-se que uma boa correspondência entre RX e MOR-retido (Figura 2(a) e Figura 4, respectivamente) foi, também, encontrada. Na comparação entre, RX e R”” (Figura 4(a) e Figura 4(b)), se forem restringidos os grupos de materiais com mesmo projeto de formulação granulométrica (A8-M8 e A2-M2-Z2), percebe-se uma boa relação qualitativa, inclusive, com a resistência ao dano por choque térmico experimental (MOR-retido).
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Figura 4: Comparação entre RX (a) e R”” (b) determinados para os concretos refratários deste trabalho.
Acredita-se que a grande vantagem na utilização de RX em relação ao R”” seja a necessidade de se realizar apenas um único ensaio de caracterização, podendo-se ter boa noção da resistência mecânica do material, inclusive. Isto porque a determinação de R”” requer 3 ensaios distintos, que são o módulo de ruptura, o módulo de Young e o próprio ensaio de energia de fratura.

 Obviamente, não se quer dizer que um grande número de ensaios de caracterização seja desnecessário para se conhecer o comportamento do material numa determinada situação. Muito pelo contrário. Na realidade, a partir do presente trabalho, o intuito maior foi oferecer uma ferramenta com relativa praticidade para a determinação da tenacidade do material e da sua resistência ao dano por choque térmico. Espera-se que, em trabalhos futuros, seja possível se obter maiores esclarecimentos sobre a validade de RX e, com isso, melhorar o entendimento das propriedades mecânicas dos refratários.
CONCLUSÕES


A figura de mérito RX proposta pelos presentes autores, como parâmetro de resistência ao dano por choque térmico, demonstrou boa previsibilidade do comportamento de resistência ao dano por choque térmico dos concretos refratários investigados neste trabalho. Isto demonstra que as informações extraídas de uma curva carga-deslocamento são tão importantes quanto a própria energia de fratura. Adicionalmente, os resultados indicaram que │Tg()│ pode representar a tendência de propagação instável de uma trinca, uma vez que os concretos que apresentaram maiores valores desse parâmetro tiveram maior dano por choque térmico. Finalmente, considera-se que todas as investigações realizadas representam um avanço no desenvolvimento de técnicas de caracterização termomecânica de refratários, inclusive, para a redução do número de ensaios de caracterização.
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THE LOAD-DISPLACEMENT CURVE: A VALUABLE SOURCE OF INFORMATION FOR PREDICTING THE THERMAL SHOCK DAMAGE RESISTANCE  OF REFRACTORY CASTABLES





ABSTRACT





	Fracture energy is a property that is related to the toughness of a material and, also, is an important variable for predicting the thermal shock damage resistance. In refractory ceramics, the fracture energy can be obtained by laboratorial tests as the wedge splitting test, for example. In the present work, in addition to the analysis of the fracture energy values, it was verified that the load-displacement curve itself, which is applied to calculate the work of fracture, provides interesting information to predicting the thermo mechanical behavior of refractory castables. An example is the value of the tangent on the inflexion point in the load-displacement curve, during the crack propagation phase. Good qualitative correlation was found between the predictions given by the load-displacement curves and the experimental thermal shock damage resistance, which was determined by the ratio of the modulus of rupture of the castable after and before thermal shock.
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