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Resumo

A resisténcia ao dano por choque térmico é uma das caracteristicas mais importantes na
previsdo de desempenho dos refratarios. Essa propriedade pode ser avaliada
experimentalmente por meio de ciclos de choque térmico, com a medida da queda do modulo
de elasticidade ap6s cada ciclo. Para prever e avaliar a resisténcia ao dano por choque
térmico, corpos de prova de um concreto refratario comercial foram moldados, curados, secos
e queimados a 1000°C, 1300°C e 1450°C por cinco horas e submetidos a 30 ciclos de choque
térmico com A7de 900°C. Os resultados mostraram queda no médulo de elasticidade em torno
de 70%, nas amostras queimadas a 1000°C, queda de 69%, nas amostras queimadas a 1300°C,
e queda de 73% nas amostras queimadas a 1400°C, logo, o concreto sinterizado a 1300°C
apresentou maior resisténcia ao dano por choque térmico. Também foram realizadas analises
de fases cristalinas e microestrutura.
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Abstract

Resistance to thermal shock damage is one of the most important features in predicting
refractory performance. This property can be evaluated experimentally by means of thermal
shock cycles, with the measure of the modulus of elasticity falling after each cycle. To predict
and evaluate the thermal shock damage, specimens of a commercial castable were molded,
cured, dried and burned at 1000°C, 1300°C and 1450°C for five hours and subjected to 30
cycles of thermal shock with A7"=900°C. The results showed a decrease in the modulus of
elasticity around 70%, in the samples burned at 1000°C, a 69% decrease in the samples burned
at 1300°C, and a 73% fall in the samples burned at 1400°C, so the sintered concrete at 1300°C
presented greater resistance to damage by thermal shock. Also, analyzes of crystalline phases
and microstructure were performed.

Keywords: castable, burning, thermal shock, modulus of elasticity.
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INTRODUCAO

Concretos refratarios sdo materiais com microestrutura complexa, resistentes a altas
temperaturas e usados predominantemente como revestimentos de fornos e equipamentos
industriais para processamento de materiais em elevadas temperaturas [1,2]. A Figura 1 ilustra

a estrutura desses materiais [1].

Matriz

Porosidade

Impurezas

Agregados

Figura 1: Estrutura tipica de concretos refratarios (Adaptado [1]).

Refratarios produzidos com mulita sdo de grande interesse, principalmente para aplicacéo
na industria siderdrgica, pois apresentam elevada refratariedade, excelente resisténcia ao
choque térmico, alta resisténcia a fluéncia e boa resisténcia a corrosdo. A mulita pode ser
adicionada a massa inicial dos refratarios ou gerada in situ durante a queima dos mesmos, com
microestrutura intrinsecamente diferente daquela formada pela mulita quando adicionada
inicialmente [3-6].

O interesse pela sintetizagdo da mulita deve-se ao fato de ela ser um material cerdmico
raro na natureza, e que devido as suas propriedades termomecénicas, suas aplicacdes sdo
numerosas no campo das ceramicas avancadas, estruturais e funcionais, ja que produz uma
microestrutura que garante propriedades com caracteristicas fisicas especificas para o refratario
[7-11].

Quando um refratario é submetido a diferencas bruscas de temperatura, ele pode
apresentar gradientes significativos de temperatura da superficie para o interior da peca,
provocando alteragcdes dimensionais e tensées ndo uniformes capazes de produzir trincas. Para
prever tal comportamento em refratarios e estimar a resisténcia ao dano por choque térmico,

Hasselman escreveu importantes equacoes, dentre as quais, destacam-se as seguintes [12-16]:
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em que R« é 0 pardmetro de estabilidade da trinca sob tensdo térmica (m*2.°C), R”>>* é o
parametro de resisténcia ao dano por choque térmico (m), ywor é a energia de fratura (-m2), E
¢ 0 mddulo de Young (N-m2), St é a tensdo de fratura sob tragdo (N-m2), a é o coeficiente de
expansdo térmica linear (°Ct) e v é o coeficiente de Poisson. Ainda na Equagéo 2, a tenséo de
ruptura a tracdo pode ser substituida pelo modulo de ruptura (sob flexdo a trés pontos, por
exemplo).

Alguns autores faziam distingdo para o uso de R’’’ e Ry, afirmando que quando o
comprimento inicial de trinca é pequeno, o parametro R*’>’ é o mais indicado, e que quando o
comprimento inicial de trinca é grande, Rst seria melhor aplicado. Porém esses parametros
podem ser usados indistintamente quando se compara 0 comportamento de materiais de mesma
classe [17].

Estudos mostram que quando os refratarios sdo submetidos a ciclos de choque térmico,
seus modulos de elasticidade e de ruptura sdo diminuidos a cada ciclo devido aos danos (trincas
e microtrincas) causados no material e que nos primeiros ciclos essa diminuicdo é mais
acentuada [18-20]. Sabe-se também que para que uma trinca cres¢ca, a energia elastica
armazenada deve ser transformada em energia de superficie. Quando ja se tem um material
trincado por choque térmico e ele é novamente submetido a variacdo de temperatura, a trinca
pre-existente sO ir4 crescer ou uma nova trinca serd formada se essa energia conseguir ser
liberada [21].

A Equacdo seguinte mostra a dependéncia do médulo de elasticidade em funcdo do

namero de ciclos de choque térmico para um refratario [22]:

E=E,-AL-e V)] 3)

em que Eq e E sdo, respectivamente, 0 médulo de elasticidade do material antes e depois de
sofrer choque térmico; A é o nivel de saturagdo do dano, que é a diferenca entre o valor do

maodulo de elasticidade antes do choque térmico e o valor do médulo de elasticidade residual
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constante; o ¢ uma constante relacionada a taxa de variagao do médulo de elasticidade, e N € o
numero de ciclos de choque térmico [22].

O objetivo desse trabalho foi prever e avaliar a resisténcia ao dano por choque térmico de
um concreto refratario comercial queimado a 1000°C, 1300°C e 1450°C por cinco horas e

submetidos a 30 ciclos de choque térmico com AT = 900°C.

MATERIAIS E METODOS

Materiais

Os materiais utilizados foram: concreto refratario SUPERCASTIBAR 560 SC e aditivo
109 fornecido pelas Industrias Brasileiras de Artigos Refratarios — IBAR; e agua potavel. A
analise quimica do concreto, obtida por fluorescéncia de raios X, mostrou a seguinte faixa
composicional: 31-39% de SiOz; 55-63% de Al>O3; menos que 1,7% de Fe20s. Essa analise foi

fornecida pelo fabricante.

Metodologia Experimental

Em uma argamassadeira planetaria com capacidade nominal de 5 litros, o refratario
previamente pesado, foi homogeneizado a seco. Em seguida, com adi¢do do aditivo 109 (12,2%
m/m), continuou a homogeneizagdo para obtencdo do concreto com propriedades reoldgicas
adequadas para a moldagem. O concreto foi vertido em molde, lubrificado com 6leo mineral,
especifico para producdo dos corpos de prova com dimensdes de 25 x 25 x 150 mm,
permanecendo 24 horas na cura em atmosfera saturada de agua. Os mesmos foram desmoldados
apos 24 horas, permanecendo mais 24 horas na cura, sendo posteriormente secos por 24 horas
a 110°C em estufa.

A queima ocorreu a 1000°C, 1300°C e 1400°C por 5 horas, com taxas de aquecimento de
2°C/min e resfriamento de 5°C/min, a fim de que observar a influéncia da temperatura nas
propriedades desse concreto. Apos a queima, 0s corpos de prova tiveram a superficie livre de
moldagem retificada em uma retificadora FERDIMAT, com rebolo diamantado (D126), a fim
de que os mesmos tivessem um perfeito alinhamento nos equipamentos de analise.

O mddulo de elasticidade foi determinado pelo método de ressonancia de barras em
corpos de prova prismaticos medindo 25 x 25 x 150 mm. O sistema utilizado foi da ATCP,
modelo ME-C1198-91, norma ASTM C1198-91 e a faixa de frequéncia adotada na varredura
foi de 1 a 32 kHz.
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Os corpos de prova também foram submetidos ao ensaio de flexdo em trés pontos,
segundo a norma ASTM C133-94. Esse ensaio foi realizado em uma Maquina de Ensaios
Universal, EMIC, modelo DL10000, com célula de carga de 5 kN, com velocidade de
carregamento do atuador de 0,5 mm/min.

Para determinacdo da resisténcia ao dano por choque térmico por ciclagem com
resfriamento rapido em &gua, seguiu-se a norma alema DIN: 51 068. Para esse teste foram
moldados cinco corpos de prova, idénticos aos utilizados na etapa anterior, para cada
temperatura de queima. Segundo a referida norma, os corpos de prova ja queimados foram
transferidos para o forno aquecido a 925°C, no qual permaneceram por 20 minutos. Apds esse
tempo, foram imediatamente imergidos em um reservatdrio com agua corrente, a 25°C,
permanecendo cinco minutos no mesmo, seguindo para secagem a 110°C até massa constante.
Estando devidamente secos e resfriados, os corpos de prova foram submetidos a novas medidas
de médulo de elasticidade. Apds essa analise, passaram por novo choque térmico, seguindo o
mesmo procedimento até 30 ciclos de choque térmico, j& que ndo se romperam durante a
ciclagem.

Para andlise das fases presentes, foi utilizado um difratbmetro de raios X modelo
Empyrean, da marca Panalytical e radiagio Ka de Cobre (A=1,5418 A) filtrada com filme de
Niquel, para identificacdo das fases de cada grupo. Foi adotado intervalo angular de 10 a 80° e
passo de 0,02°/min. A identificacdo foi feita utilizando o software High Score e conferido com
as microfichas JCPDS.

RESULTADOS

A Figura 2 mostra os difratogramas de raios X da matéria prima como recebida e do
concreto queimado a 1000°C, 1300°C e 1400°C.

As fases cristalinas que compde o concreto antes da queima sdo: corundum (Al203),
mulita (3Al203.2Si0>), cristobalita (SiO>) e silimanita (Al.SiOs). A silimanita, nesse caso, deve
ser oriunda de sua decomposi¢cdo incompleta quando utilizada para a formacdo de mulita
ainda no estégio de producao do concreto como matéria prima. Essas fases eram esperadas, pois
se trata de um concreto silico-aluminoso.

As fases cristalinas presentes no concreto queimado a 1000°C, 1300°C e a 1400°C, foram:
mulita (M), cristobalita (C) e corundum (A). A fase silimanita (S) ndo foi identificada, pois

elevadas temperaturas de sinterizacdo podem favorecer a decomposi¢do térmica do alumino-
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silicato em mulita e cristobalita, além de poder estar presente em pequena quantidade e ndo ser

detectada.
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Figura 2 — Difratograma de raios X do concreto Supercatibar: como recebido; queimado a
1000°C, queimado a 1300°C; e queimado a 1400°C.

A Tabela | exibe os resultados dos médulos de elasticidade, E, e de ruptura, MOR, para
0s corpos de prova queimados a 1000°C, 1300°C e 1400°C. Essas medidas também foram
realizadas nos corpos de prova submetidos aos 30 ciclos de choque térmico. Tanto o mddulo
de elasticidade quanto o de ruptura, para o concreto queimado a 1400°C, mostraram valores
superiores aos do queimado a 1000°C, indicando maior rigidez elastica e resisténcia a flexdo.
Para os corpos de prova queimados a 1000°C, apos os 30 ciclos de choque térmico, houve queda
em torno de 70% nos médulos de elasticidade e 60% no de ruptura. Nos queimados a 1300°C,
a queda no modulo de elasticidade foi de 69% e no modulo de ruptura foi em torno de 65%. Ja
nos queimados a 1400°C, a queda no médulo de elasticidade foi de 73% e no médulo de ruptura

foi em torno de 64%.
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Tabela | - Resultados do modulo de elasticidade (E) e do médulo de ruptura (MOR) medidos
antes e depois dos ciclos de choque térmico; e do nivel de saturacdo do dano (A).

Temperatura

de queima N E (GPa) MOR (MPa) A (GPa)

0 + +

1000°C 32,820 13,5+0,9 2.7
30 10,1+0,6 53+0,2
0 473x1 162+1

1300°C 8115 5, 0 32,6
30 14,7+0,3 56+0,3

1400°C 0 54,5+£2,0 179+1,0 40,0
30 145+0,2 6,5+0,1

A Figura 3 mostra essa diminui¢do do modulo de elasticidade em funcdo do nimero de

ciclos de choque térmico para 0s corpos de prova queimados nas duas temperaturas.
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Figura 3 — Comportamento do mddulo de elasticidade do concreto queimado a 1000°C (m),
1300°C (V) e a 1400°C (A ), em funcdo do nimero de ciclos de choque térmico realizado.
Pode-se dizer o material que mais resiste ao dano por choque térmico, é aquele que sofre
menor variacdo no modulo de elasticidade, isto €, quanto mais proximo do valor inicial (Eo -
antes do choque térmico) menos dano ocorreu no corpo de prova. Vé-se que o primeiro ciclo

de choque térmico é causador do primeiro e maior dano no material. Considerando a Equacéo
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3 e a Figura 3, pode-se avaliar o nivel de saturacdo do dano ao choque térmico (A). O concreto
queimado a 1400°C apresentou um maior nivel de saturacdo do dano, quase o dobro do valor
encontrado para o concreto queimado a 1000°C. Isso mostra que o concreto queimado a 1400°C
sofre maior dano por choque térmico quando comparado ao concreto queimado a 1000°C.

A Figura 4 mostra o concreto antes e depois do choque térmico: queimado a 1000°C antes
do choque térmico (a) e ap6s o choque térmico em (b); queimado a 1300°C antes do choque
térmico (c) e ap6s o choque térmico em (d); queimado a 1400°C antes do choque térmico (e) e

apos o choque térmico em (f).

FL D83 x40 EEL-USP FL D7.8 x40
1000 S CT a) 1000 CCT b)

EEL-USP FL D77 x40
1300 S CT C) 13008 CT d)

EEL-USP FL D71 x40 2 mm
14008 CT e) 1400 CCT f)

EEL-USP FL D79 x40 2mm

Figura 4 — micrografias do concreto antes e depois do choque térmico, respectivamente: a
1000°C (a) e (b); 1300°C (c) e (d); 1400°C (e) e (f).
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Para as trés temperaturas de queima estudadas, as medidas do médulo de elasticidade
mostraram uma saturacao a partir do terceiro ciclo de choque térmico. Isso pode ser explicado
pelo crescimento das trincas e microtrincas, observados na Figura 4, que tornam o material mais
resistente & propagacdo das mesmas. 1sso esta relacionado com o surgimento de novas trincas
que exigem energia adicional e com o desenvolvimento dos rastros (mecanismos de
tenacificacdo) daguelas que cresceram em tamanho.

Logo, os resultados experimentais apresentados mostram que, com as mesmas matérias
primas pode-se obter concretos com propriedades diferentes, dependendo das variaveis de

processamento, nesse caso, a temperatura de queima.

CONCLUSAO

A temperatura de queima influencia diretamente o0 modulo de elasticidade do concreto
refratario em estudo, uma vez que o0 aumento da mesma propiciou 0 aumento da resisténcia a
deformacéo elastica desse material.

Quando o concreto foi submetido aos primeiros ciclos de choque térmico, a resisténcia
mecanica avaliada foi reduzida em mais de 50% e, ap0s alguns ciclos térmicos, a resisténcia
permaneceu constante.

A resisténcia ao dano por choque térmico apresentou maior reducdo para concretos
gueimados em temperaturas mais elevadas, pois com a elevacdo da temperatura de queima, o

concreto apresentou-se mais rigido porém com maior fragilidade.
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