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RESUMO

Neste trabalho, o objetivo principal foi determinar a energia de fratura em
materiais ceramicos, em particular refratarios, em temperaturas elevadas e
averiguar a interferéncia da fluéncia sobre esta medida. Para tanto, foram
projetados e preparados compdsitos contendo aluminas eletrofundidas e
calcinadas, alumina hidratavel como ligante e, com e sem, fibras moidas de um
vidro de Si0O,-Ca0-Al,03-B,03-MgO. Com este material, colocando teores
conhecidos de vidro, foi simulado um concreto refratario a base de alumina
contendo fase vitrea que na pratica sdo formulagbes contendo cimento de
aluminato de calcio, microssilica e impurezas tipicas dessas matérias-primas.
Além destes compdsitos foram avaliados dois refratarios comerciais. Foram
realizadas caracterizagdes fisicas e mecanicas, a saber, refratariedade-sob-
carga, modulo de ruptura, modulo de Young e coeficiente de dilatagdo térmica
linear. A energia de fratura foi obtida através de ensaios de flexdo a trés pontos
com propagacao estavel de trinca. As curvas de fluéncia foram obtidas sob
carregamento de compressao e de flexao a trés pontos. Foi utilizado o conceito
de taxa de energia de deformagdo de fluéncia tanto para avaliar semi-
quantitativamente a fluéncia quanto para propor uma descricdo analitica para a
energia de fratura em temperaturas elevadas. Os resultados indicam que a
energia de fratura passa por um maximo na faixa de temperatura em que
ocorre uma transicdo de comportamento mecanico fragil-ductil de materiais
ceramicos que contém fase vitrea na microestrutura. Nesta transicao pontes de
fase vitrea contribuem para o aumento da energia média dissipada para a
propagacado de uma trinca e a geragdo de duas superficies de fratura. Por
consequéncia, estes resultados influenciam fortemente os paréametros de

resisténcia ao dano por choque térmico.
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EVALUATION OFTHE ENERGY OF FRACTURE IN CERAMIC MATERIALS
AT HIGH TEMPERATURES

ABSTRACT

In this work, the main objective was to determine the energy of fracture in
ceramic materials, focused on refractories, at high temperatures and to inquire
the interference of the creep on this measurement. Therefore, castable
containing white fused and calcined aluminas, hydrated alumina as a binder,
with and without, a glass of SiO,-Ca0O-Al,03-B,03-MgO was designed. This
material can simulate the real situation of refractory castables that present
possible glassy phase formation due to the presence of cement, silica fume and
impurities of raw materials. In addition to this material two commercial
refractories were also characterized. Physical characterizations, refractoriness
under load, modulus of rupture, Young's modulus and coefficient of linear
thermal expansion were evaluated. The energy of fracture was measured
through stable crack propagation in three-point bending tests. The creep curves
were obtained in three-point bending and compression tests. The concept of
rate of energy of creep deformation was used to evaluate creep semi-
quantitatively as well as to consider a description for the energy of fracture at
high temperatures. The results indicate that a maximum in the energy of
fracture measured through stable crack propagation under three-point bending
tests occurs as a function of temperature. For this case it will exist a range of
temperature at which the material will suffer a transition from brittle to ductile
behaviour due to the presence of glassy phase in the microstructure. In the
transition, bridges of glassy phase contribute for the increase of the average
energy for crack propagation. Consequently, these results have strong influence

on the thermal shock damage resistance parameters.
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1 INTRODUGCAO

Os materiais refratarios sao estratégicos para a sociedade, visto que
sem eles n&o seriam possiveis processos de alta temperatura responsaveis
pelo grau de desenvolvimento tecnoldgico da civilizagdo. Posto isto, do ponto
de vista econbmico estes materiais sdo geradores de riquezas.

Normalmente, refratarios sao utilizados em revestimentos de
equipamentos e em estruturas, principalmente em industrias siderurgicas, em
altas temperaturas e por longos periodos, nos quais estao sujeitos a tensdes
pelo préprio peso (0,2 a 1,4 MPa). Esses materiais também estdo sujeitos a
altas tensdes temporarias causadas pela variacdo térmica das suas dimensdes
durante o aquecimento ou resfriamento (4 a 22 MPa) [1]. Devido as
caracteristicas microestruturais desses materiais as tensbes de natureza
térmica promovem danos por choque térmico que podem causar trincas e
diminuir a resisténcia mecanica. Como consequéncia, o material fica submetido
a um maior desgaste por corrosdo. Sob estas condi¢cdes térmicas severas
torna-se complexa a tarefa de atender a todos os requisitos desejaveis para
que nao ocorra dano por choque térmico.

Dependendo da temperatura e do tempo de residéncia na mesma, da
taxa de carregamento, da microestrutura e da composicdo quimica do
refratario, este material pode apresentar um comportamento mecanico fragil ou
ductil. Destaca-se, a mudanga de comportamento de fragil para ductil dos
refratarios porque esta mudanca pode interferir fortemente na avaliagao dos
parametros de resisténcia ao dano por choque térmico como discutem alguns
pesquisadores [2]-[3].

Em temperaturas acima da transicéo vitrea de uma fase amorfa presente
em um refratario pode-se observar um comportamento ductil, ou seja, a
ocorréncia de deformacado plastica antes da fratura do material. Essa
deformagéo plastica ocorrera devido a mecanismos de fluéncia, dentre os
quais, o principal sera o de fluxo viscoso devido ao amolecimento da fase vitrea

e/ou pelo aparecimento de uma fase liquida devido a uma reacao eutética.



A avaliacdo mecénica de refratarios é realizada, usualmente, através do
modulo de ruptura a quente, da refratariedade-sob-carga e da energia de
fratura em temperatura ambiente, devido a dificuldades experimentais e custos
elevados. Os resultados desses ensaios sao suficientes para que se fagcam
comparacgdes entre diferentes materiais, porém a medida da energia de fratura
em altas temperaturas € necessaria para se avaliar os mecanismos da
transicdo fragil-ductil e resisténcia ao dano por choque térmico, em
temperaturas tipicas de trabalho.

A energia de fratura, ywor, medida em temperatura ambiente nao prevé a
variagdo de comportamento mecénico do refratario durante a transferéncia de
calor, no aquecimento ou resfriamento abrupto, e tampouco prevé os
fendbmenos que ocorrem no material quando este esta sujeito a uma alta
temperatura, tal como a fluéncia e/ou eventuais transformacdes de fase.

O objetivo principal deste trabalho foi medir a energia de fratura em
temperaturas elevadas, uma vez que €& um importante parametro para a
resisténcia ao dano por choque térmico, e verificar a interferéncia da fluéncia
sobre esta medida.

No capitulo seguinte é feita uma revisao bibliografica visando apresentar
o conceito e medida da energia de fratura, os trabalhos que tratam esta
propriedade em altas temperaturas, conceito e medida de fluéncia e os seus
mecanismos, bem como a influéncia da fluéncia sobre os parametros de

resisténcia ao dano por choque térmico.



2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Conceito e medida da energia de fratura

Conceitualmente, o trabalho de fratura médio por unidade de area,
denominado como energia de fratura, ywor, pode ser definido pela expresséo

abaixo:
Ywor =Yo T¥p TYr T Vi, (2.1)

onde Yo € a energia de superficie intrinseca (resultante da quebra de ligacdes
quimicas), Y, € energia proveniente de microdeformacdes plasticas na ponta da

trinca e yr € a energia media resultante da interagdo da trinca com a
microestrutura do material, principalmente no rastro da trinca. No caso de
refratarios e de compdsitos, 7 representa processos particulares que
consomem energia, tais como atuagdes de pontes de graos e/ou de agregados
e outros processos irreversiveis[4]-[7]. Deste modo, Ywor se apresenta como a

medida mais adequada para se avaliar materiais com microestrutura complexa,

como os refratarios.
Para se obter experimentalmente ywor, necessita-se que a trinca se

propague quasi-estaticamente durante o processo de fratura. Para isto, &
necessario satisfazer duas condicdes fundamentais: a primeira é que a taxa de
liberagdo de energia elastica armazenada ou forga motriz por unidade de
comprimento, G(a), seja igual a resisténcia a propagacéo da trinca, R(a), dada

pela seguinte equacao[8]:

G(a) =KE' R(), (2.2)



onde, a é o comprimento da trinca, K, é o fator de intensidade de tensdo na
ponta da trinca e E é o mdédulo de Young. A segunda condi¢céo é que a taxa de
variagdo de G(a) em relagdo ao tamanho da trinca, deve ser menor ou igual a

taxa de variacado de R(a), conforme a expressao 2.3 [8]:

0G(a) _ aR(a)
da  oa

(2.3)

As condigbes apresentadas pelas equagbes 2.2 e 2.3 garantem a
propagacao estavel somente quando a < a;, onde a; € o tamanho da trinca
critico. Para a >a. a condicdo da equacéao 2.3 nao € obedecida, assim, para se
ter propagacado estavel de trinca também ¢é necessario controle do
deslocamento do atuador dentre outros parametros de ensaio.

Baseando-se na configuragdo do ensaio de flexdo a trés pontos,
Nakayama [9] propds e, paralelamente, Tattersal e Taupin [10] propuseram, um
ensaio de flexdo a trés pontos para propagacéao estavel de trinca em um corpo
de prova prismatico com entalhe tipo Chevron, como mostra a Figura 2.1. Este
entalhe foi proposto porque com uma pequena carga aplicada sobre o corpo-
de-prova atinge-se um fator de intensidade de tensdo na ponta da trinca
suficiente para propaga-la. Dessa forma, pode-se conseguir maior estabilidade
de propagacao da trinca, evitando-se um armazenamento excessivo de energia
elastica no sistema.

O esquema da Figura 2.1 ilustra, adicionalmente, os principais parametros
que devem ser observados para se obter a estabilidade do sistema maquina e
corpo-de-prova: flexibilidade da maquina, Cy, e velocidade de deslocamento do
atuador, vy, dimensdes do corpo de prova e sua flexibilidade, Cs(a), bem como
a profundidade do entalhe [11]-[12]. Para outras configuragdes de ensaios, tais
como dupla tor¢gdo e método da cunha para propagacéo estavel de trinca

(wedge splitting test), outros parametros devem ser conhecidos.



Figura 2.1 Esquema de um sistema de flexdo a trés pontos com um corpo de
prova com entalhe Chevron. Cy e Cs(a’) sdo as flexibilidades da maquina de
ensaio e do corpo de prova, respectivamente. o’ € arazdoentrea’ede Vy € a

velocidade de deslocamento do atuador da maquina.

Nakayama [9] também propds que a energia de fratura, ywor, fosse
calculada a partir do trabalho total realizado pela maquina para fraturar
completamente o corpo de prova, sob condicdo de propagacgao estavel,
integrando a area sob a curva do grafico da carga, P, em fungdo do
deslocamento do ponto de aplicagdo de carga, A, e dividido-a pela area
projetada da superficie de fratura, A, multiplicada por dois, conforme a seguinte

expressao:
0 2 .[ f PdA (2 4)
w A 0 ’ "

onde A é o deslocamento final, quando o corpo é fraturado em duas partes.
Outra metodologia utilizada para se medir a energia de fratura denomina-
se método da cunha para propagacao estavel da trinca, desenvolvido por
Tschegg, conforme descrevem Harmuth e Tschegg [13]. Este método consiste
em montar em uma maquina universal de ensaios mecanicos um conjunto
mecanico composto de uma cunha, dois encostos, dois roletes, uma base

prismatica e um corpo-de-prova (100 mm x 100 mm x 75 mm) com entalhe e



ranhuras para direcionar a propagacgao da trinca, conforme ilustra a Figura 2.2.
As vantagens deste método sdo a estabilidade e a grande velocidade de

deslocamento do atuador, em torno de 500 um/min [13]-[14].

\Ranhura

LV~ Base prismatica
Figura 2.2 Esquema de um ensaio de propagagao estavel de trinca pelo

método da cunha. Adaptada da referéncia [13].

O atuador da maquina de ensaio aplica uma forca, Fy, sobre a cunha, que
desliza verticalmente guiada pelos roletes gerando, assim, nos encostos, uma

forca horizontal, Fy, calculada a partir da expressao abaixo:

Fo— v, (2.5)

onde B é o angulo da cunha, em torno de 10°. Com a aplicagdo da forga surge
uma componente de forca horizontal, Fy, tem-se, assim, a abertura e
propagacao estavel da trinca e, por consequéncia, geram-se duas superficies
de fratura.

O caélculo da energia de fratura pelo método da cunha, Gf, € dado pela

seguinte equacéo:



1 dmax

Ge =i - ! F,-dd (2.6)

onde b e h séo, respectivamente, a largura e a altura da area de ligagdo do
corpo-de-prova, como mostra a Figura 2.3, dmax € 0 deslocamento horizontal
maximo e a integragcao esta relacionada com a area sob a curva forga

horizontal em funcdo do deslocamento horizontal, 8.

R

Figura 2.3 Vista frontal e lateral de um corpo-de-prova para o ensaio de

propagacao estavel de trinca pelo método da cunha, com destaque para a area

de ligagao que é definida pela largura b e altura h.

Comumente, a energia de fratura é determinada em temperatura
ambiente, devido a custos e dificuldades experimentais para a sua obtencao a
altas temperaturas. Porém, inumeros esforcos estdo sendo realizados para
medir essa grandeza em altas temperaturas, em condi¢des reais que o0s
refratarios sédo requisitados para atuar.

Na proxima secgao serao discutidos alguns exemplos, obtidos da literatura
técnica, de medida de energia de fratura em temperaturas elevadas, com a
finalidade de mostrar que quando se mede a energia de fratura em
temperaturas elevadas a interpretacao dessa propriedade como caracteristica
intrinseca do material se torna mais complexa, ja que nessas temperaturas
ocorrem fendmenos, tais como fluéncia e modificagcbes nas caracteristicas

fisicas e quimicas em materiais com microestruturas fora de equilibrio.



2.2 Energia de fratura em altas temperaturas

Na literatura fica evidente a intensa busca pela compreensdo do
comportamento mecénico em altas temperaturas dos materiais ceramicos,
particularmente dos refratarios, visto que esses materiais sdo aplicados em
situacdes extremas de temperatura e de variacdes dela. Nota-se que tal busca
tem como objetivo desenvolver projetos de microestrutura que atendam as
condicbes reais de operacdo a fim de se aumentar o desempenho
termomecanico desses materiais.

Neste contexto, para concretos e tijolos refratarios, que sdo submetidos a
severas solicitagdes térmicas, busca-se o desenvolvimento de avaliagdes mais
apropriadas para se fazer uma correlagdo entre propriedades mecéanicas em
temperaturas elevadas e microestrutura. Dentre essas propriedades, a energia
de fratura destaca-se cada vez mais, frente as outras propriedades
termomecanicas por ser um parametro importante para se avaliar a resisténcia
média a propagacao da trinca.

A medida de energia de fratura em temperaturas elevadas depende da
microestrutura que, por sua vez, depende da matéria-prima, da temperatura e
do tempo de sinterizagdao do material. Ha diversos trabalhos com ceramicas
técnicas que mostram que os processos de dissipacdo de energia durante a
fratura podem mudar com a temperatura, principalmente, na transicdao de
regime fragil-ductil [15]-[19]. Esta transicdo fragil-ductil foi observada em
materiais refratarios em geral. Ainsworth e Herron [20] mediram a energia de
fratura em altas temperaturas de trés classes de refratarios comerciais,
utiizados na industria siderurgica: 60%-MgO/40%-Cr,0O3, (direta e
quimicamente ligado), 95% de teor de MgO e silico-aluminoso, como parte de
um estudo para averiguar o desempenho termomecanico desses materiais. A
Figura 2.4 mostra a dependéncia da energia de fratura com a temperatura de
duas classes de materiais. Complementarmente, apresenta a diferenga de
comportamento mecanico entre os refratarios da mesma classe, porém com

composicao quimica diferentes.



A Figura 2.4(a) mostra que ha diferenca significativa entre os refratarios
diretamente ligado somente a 2700 °F. Segundo Ainsworth e Herron [20], isto
pode ser atribuido a quantidade de ligacao direta preservada da microestrutura
do refratario B que foi suficiente para manter o material coeso mesmo depois
da formacdo de uma fase liquida. Quanto aos refratarios de MgO-Cry0s.
quimicamente ligados, com ligagdo fosférica, o composto H apresentou um
maior valor de energia de fratura em toda extensao de temperatura de ensaio,
como apresenta a Figura 2.4(b), frente ao composto |I. No entanto, estes
pesquisadores n&o discutem o motivo desta diferenga no desempenho
termomecanico.

A Figura 2.5 mostra a energia de fratura, em fungdo da temperatura, dos
refratario com 95% de teor de MgO. Ainsworth e Herron [20] sugerem que o
comportamento mostrado na Figura 2.5 se deve a razdo de CaO/SiO; e o teor
de boro. O composto J apresenta uma maior razdo do que o composto N.
Adicionalmente, o composto N contém um teor de boro maior do que o
composto J. Segundo estes pesquisadores, o efeito combinado da baixa razao
de CaO/SiO; e do alto teor de boro do composto N facilita a formagédo de um
liquido de baixa viscosidade que penetra e molha a interface entre os graos de
MgO. Por conseguinte, este liquido enfraquece as ligagdes dos contornos de
graos do composto N. O composto J com baixo teor de boro e com alta razédo
de CaO/SiO, contribui para a formacéo de liquido de alta viscosidade que nao
consegue molhar os contornos de grdo. Com isso, a combinacdo da
preservacao da ligagao entre os graos de MgO e a alta viscosidade do liquido
contribui para aumentar o valor da energia de fratura, em funcdo da

temperatura, do composto J.
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Figura 2.4 Dependéncia da energia de fratura com a temperatura para
refratarios comerciais. Dentro da mesma classe os materiais apresentam

diferentes composi¢des quimicas. (a) e (b) adaptadas da referéncia [20].

A Figura 2.6 mostra a energia de fratura em fungdo da temperatura de
refratarios silico-aluminosos. Nota-se que a energia de fratura dos compostos P
e S passa por um maximo a 2100 °F (21175 °C). Destaca-se ainda os altos
valores da energia de fratura, a 2100 °F e a 2400 °F, do composto P em
relacdo ao composto S. Todavia, Ainsworth e Herron [20] ndo investigaram as
causas para este comportamento termomecanico dos refratarios silico-

aluminosos.
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Figura 2.5 Dependéncia da energia de fratura com a temperatura para
refratarios com 95% de teor de MgO. Os compostos J e N contém diferentes

composicdes quimicas. Adaptada da referéncia [20].
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Figura 2.6 Dependéncia da energia de fratura com a temperatura para
refratarios silico-aluminosos. Cada composto contém diferentes composicées

quimicas. Adaptada da referéncia [20].

Chien e Ko [2], mediram a energia de fratura em altas temperaturas,
com o objetivo de avaliar os parametros de resisténcia ao dano por choque
térmico, R~ e Ry, em fungdo da temperatura, de refratarios contendo 78% de

Al,O3 com e sem 3% de Cr;03, respectivamente denominados como, C80CR e
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C80. Os resultados podem ser visto na Figura 2.7. De acordo com esses
pesquisadores, a presenca de fase vitrea na microestrutura destes materiais
deve ter influenciado no valor da energia de fratura em altas temperaturas,
visto que ambos C80 e C80CR continham uma grande quantidade de SiO,, em
torno de 16,9% e 13,4%, respectivamente.

Sabe-se que o Oxido de cromo e a alumina tém a mesma estrutura
cristalina e ambos sdo modificadores ou formadores de fase vitrea. Além disso,
sabe-se ainda que a viscosidade da fase vitrea pode aumentar com a presenca
de Cry03. Posto isto, Chien e Ko [2] sugerem que a presenga de Cr,Os3 no
refratario CB0CR aumentou a viscosidade da fase vitrea, que por sua vez,
contribuiu para aumentar a energia de fratura em torno de 1200 °C em relagéo
ao C80, conforme mostra a Figura 2.7. Adiciona-se também o fato que a
energia de fratura de ambos os refratarios passa por um maximo, porém em

temperaturas diferentes, na faixa de 800 °C a 1200 °C.
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Figura 2.7 Comportamento do trabalho de fratura em funcdo da temperatura
para materiais contendo 78% de AlLO3; com e sem 3% de Cry0Os,

respectivamente, C80CR e C80. Adaptada da referéncia [2].

Observa-se, na literatura que o tipo de matéria-prima influencia
fortemente as caracteristicas finais da microestrutura e, consequentemente, o

desempenho termomecanico, assim como na medida da energia de fratura em
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altas temperaturas. O fato de a matéria-prima ser natural ou sintética interfere
em varios aspectos da microestrutura, tais como refratariedade, dureza,
coeficiente de expansdo térmica linear, condutividade térmica e reacgdes
quimicas. E importante ressaltar que as matérias-primas naturais,
normalmente, contém mais impurezas do que as sintéticas.

A Figura 2.8 mostra a dependéncia do trabalho de fratura com a
temperatura e a diferenca relativa de valores dessa propriedade entre aqueles
refratarios formulados com matérias-primas naturais e sintéticas, preparados
sob as mesmas condi¢des [3]. O refratario D70 foi formulado com andalusita e
silimanita, naturais, sendo que o0s principais componentes quimicos deste
refratario sdo: 70% de Al,O3; e 24,8% de SiO,. O refratario K80 foi formulado
com alumina sintética e seus principais componentes quimicos sao: 78% de
AlbO3 e 19,6% de SiO,. Estes refratarios sao utilizados em revestimento de
carros-torpedos.

Chou e colaboradores [3], observaram que em ambos os refratarios,
D70 e K80, na faixa de temperatura de ambiente até 600 °C, os mecanismos
de dissipacédo de energia foram, predominantemente, o microtrincamento e a
deflexdo de trincas. Notaram ainda que o refratario D70, por ter grdos em forma
de agulhas, apresentou uma fratura mais transgranular do que a fratura do
refratario K80. Acima de 600 °C o aumento acentuado do trabalho de fratura,
para ambos os refratarios, esses pesquisadores atribuem aos efeitos da fase
vitrea, sobretudo no refratario D70.

Um ponto importante que deve ser observado é que a dependéncia da
medida de energia de fratura em fungao da temperatura depende sobremaneira
da temperatura de sinterizagdo na qual o material foi submetido. Isto porque,
uma microestrutura fora de equilibrio pode se modificar ao longo de um ensaio
na mesma temperatura de tratamento térmico do material ensaiado. Nesse
caso, a medida estara afetada por todas as alteragdes microestruturais que

ocorrem a medida que o material € ensaiado.
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Figura 2.8 Dependéncia do trabalho de fratura com a temperatura para

refratarios formulados com matérias-primas naturais e sintéticas, D70 e K80,

respectivamente [3].

Skrovanek e Herron [21] trataram termicamente por 5 horas quatro tipos

de refratarios comerciais, para alto forno, na respectiva temperatura de ensaio.

A composigao quimica destes refratarios pode ser vista na

Tabela 2.1. De acordo com estes pesquisadores, os resultados apresentados

na Figura 2.9 se devem ao amolecimento de uma fase vitrea nos contornos de

graos.

Tabela 2.1 Composicdo quimica dos refratarios comerciais para alto forno, em

%-peso [21].

Refratarios Componentes (%-peso)
AlLO; | SiO, Ca0 | Fe;,0; | TiO; MgO | Alcalis
A 51,3 38,7 4,42 0,83 1,73 0,25 0,46
B 53,2 37,4 4,13 1,15 1,24 0,23 0,58
C 53,1 37,2 3,64 0,71 1,39 0,09 0,27
D 53,8 43,4 2,70 1,03 1,41 0,08 <0,10
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Figura 2.9 Dependéncia do trabalho de fratura com a temperatura para varios
tipos de refratarios. Os ensaios foram realizados nas mesmas temperaturas de

sinterizacdo dos materiais. Adaptada da referéncia [21].

Alapin e colaboradores [14], utilizando o método da cunha para a
propagacao estavel de trinca (wedge splitting test), também mediram a energia
de fratura em altas temperaturas de refratarios comerciais. A Figura 2.10
mostra algumas curvas, forga horizontal (carga) em fungdo do deslocamento
horizontal. Nota-se que as areas sob as curvas Fy x & aumentam com o
aumento da temperatura, mas quando a temperatura se torna muito elevada
decrescem abruptamente. Esse fendmeno ocorreu com todos os refratarios
ensaiados, de acordo com esses pesquisadores. Adicionalmente, eles
determinaram as tensdes maximas atingidas em funcao da temperatura, para
todos os refratarios ensaiados, como mostra a Figura 2.11. Como visto, este
resultado corroborou as observacdes desses pesquisadores mencionadas

anteriormente em relacio as areas sob as curvas.
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Figura 2.10 Curvas, carga em fungdo do deslocamento, obtidas em varias
temperaturas de ensaio de propagagao estavel de trinca pelo método da
cunha. Adaptada da referéncia [14].

Desse modo, Alapin e colaboradores [14] observaram que o valor da
energia de fratura passa por um maximo a 1000 °C, conforme mostra a
Figura 2.12. Estes resultados, conforme estes pesquisadores, indicam a
presenca de pequenas quantidades de fase vitrea de alta viscosidade, ja que
todos refratarios contém SiO,, como mostra a
Tabela 2.2.
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Figura 2.11 Dependéncia da tensdo maxima com a temperatura para todos os

refratarios ensaiados pelo método da cunha. Adaptada da referéncia [14].
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Figura 2.12 Dependéncia do valor da energia de fratura com a temperatura,

obtido pelo método da cunha. Adaptada da referéncia [14].

Tabela 2.2 Composicao quimica dos refratarios comerciais empregados no

trabalho de Alapin et al., em %-peso, e as suas respectivas fases [14].

Componentes Refratarios
(%-peso) S60c B85z CT8510c JM30 BRF-FI 30
Al,O3 62,75 83,87 85,77 73,62 77,43
SiO, 33,83 10,54 4,39 24,47 20,80
Fe,O3 0,87 1,72 0,15 0,45 0,50
TiO, 0,46 2,90 0,23 0,51 0,66
CaO 0,18 0,22 0,02 0,13 0,13
MgO 0,05 0,14 <0,01 0,07 0,03
K>,O 0,37 0,29 0,05 0,59 0,25
Na,O 0,04 0,10 0,29 0,12 0,15
Mn3O4 <0,01 <0,01 0,02 <0,01 <0,01
Cry03 0,02 <0,01 7,43 <0,01 0,01
P>Os 1,40 0,18 1,65 0,02 0,01
ZrO, 0,03 <0,01 <0,01 0,03 0,03
Fases Mulita, Corindon, | Corindon | Corindon, | Corindon,
principais Andalusita Mulita Mulita Mulita
Fases Corindon Cr,03- Cristobalita
secundarias Al,O3-SS
Tragos Quartzo, Andalusita | Quartzo




18

| Cristobalita | | | |

Os refratarios JM30 e BRF-FI 30 sao isolantes, contém alta porosidade
aparente, em torno de 67,1% e de 64%, respectivamente, por conseguinte,
apresentaram um baixo valor de energia de fratura. O refratario CT8510c foi
aquele que relativamente apresentou o melhor desempenho, em relacdo a
energia de fratura, entre os refratarios testados. Vale a pena ressaltar que esse
material contém uma grande quantidade de 6xido de cromo, conforme mostra a
Tabela 2.2, que por sua vez, contribuiu para o aumentar a viscosidade da fase
vitrea deste material em altas temperaturas.

Frente as inumeras variaveis que influenciam a medida da energia de
fratura em temperaturas elevadas, destacadas nesta revisdo bibliografica,
ressalta-se a necessidade de um estudo mais detalhado sobre os processos
irreversiveis em altas temperaturas que ocorrem durante a fratura,
especialmente a fluéncia, visto que a maioria dos pesquisadores atribui ao
amolecimento de uma fase vitrea a interferéncia na medida desta grandeza.
Como a medida da energia de fratura esta relacionada diretamente com os
parametros de resisténcia ao dano por choque térmico, na proxima secao
serdo discutidos quais as influéncias das propriedades mecanicas em

temperaturas elevadas sobre R e Rg;.

2.3 Parametros de resisténcia ao dano por choque térmico

O parametro de resisténcia ao dano por choque térmico R” é utilizado
para materiais refratarios com alta resisténcia mecéanica e indica o grau de
dificuldade que as trincas tém para se propagar apés o choque térmico. Ja o
parametro de estabilidade da trinca, R, esta relacionado com materiais com
baixa resisténcia mecanica. Esse parametro representa o grau de estabilidade
das trincas longas sob severas condi¢gdoes de tensao térmica [22]. Esses dois

parametros podem ser calculados conforme as equacgdes abaixo:
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R" = E¥wer (2.7)
O
e
¥ woF
Ry = 4| Wer 2.8
R e (2.8)

onde o € 0 mddulo de ruptura e o é o coeficiente de dilatagdo térmica linear. E
oportuno ressaltar que originalmente as equacdes levavam em consideragéo
apenas a energia necessaria para o inicio da propagagdo da trinca e as
propriedades mecanicas medidas em temperatura ambiente [22].

Os parametros R~ e Ry, obtidos a partir de propriedades mecanicas em
temperatura ambiente ndo podem descrever, com precisdo, 0 comportamento
termomecanico do material em altas temperaturas. Esse fato reforca a tese de
que a medida das propriedades mecanicas em temperaturas elevadas sao
mais conveniente para se inferir sobre um refratario sob severo choque térmico
em condigbes reais de operagcdo. Rodrigues et. al. [23] e Rodrigues e
Pandolfelli [24] discutem os efeitos da temperatura sobre a energia de fratura
de refratarios e de concretos refratarios com alto teor de alumina e,
complementarmente, sobre os parametros de resisténcia ao dano por choque
térmico. Esses pesquisadores, também, conferem a presenca de fase vitrea a
passagem do valor da energia de fratura por um maximo numa determinada

LRER]

faixa de temperatura, que por sua vez, interfere fortemente nos parametros R

e Rst. Com isso, eles concluem que se os valores de R”” e de Ryt aumentam
em fungdo da temperatura para um determinado refratario, entdo, nesse caso,
pode ser mais econbmico avaliar as suas propriedades mecanicas em
temperatura ambiente.

Chou et. al. [3] investigaram os efeitos combinados das propriedades
mecanicas em altas temperaturas sobre o parametro de resisténcia ao dano
por choque térmico dos refratarios D70 e K80, como mostra a Figura 2.13.
Como mencionado na secéao anterior, estes pesquisadores atribuem o aumento

de Rst a 800 °C ao amolecimento de fase vitrea da microestrutura de ambos os
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refratarios. Observa-se que o refratario D70 apresenta valores superiores em

relacdo ao K80.
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Figura 2.13 Parametro de resisténcia ao dano por choque térmico, Rs, em

funcao da temperatura dos refratarios D70 e K80. Adaptada da referéncia [3].

Chien e Ko [2], averiguaram que os parametros de resisténcia ao dano
por choque térmico sao resultantes da combinagao de propriedades mecanicas
em funcdo da temperatura, médulo de Young, E, mdédulo de ruptura a quente e
coeficiente de dilatagdo térmica linear, além da energia de fratura, conforme
mostram as Figura 2.14 e Figura 2.15. Este resultado sugere que estas
propriedades foram afetadas pela presenca de fase vitrea da microestrutura
dos refratarios. No entanto, segundo estes pesquisadores, o refratario CBOCR
apresenta um melhor desempenho termomecanico a partir de 1100 °C devido a
presenca de Cr,03.

Em situacdes onde o inicio de fratura ndo pode ser evitado por causa da
severa solicitacdo térmica, os parametros de resisténcia ao dano por choque
térmico devem ser direcionados para minimizar a extensdo da propagacao de
trincas, reduzindo, assim, a degradacdao das propriedades fisicas e
termomecanicas do material [25]. Para isto, Hasselman [26] e Soboyejo et. al.
[27] sugerem a utilizagdo de uma fase vitrea de alta viscosidade que alivie as
tensdes térmicas internas a altas temperaturas, reduzindo o dano por choque

térmico. Esta fase viscoelastica diminuiria a extensao do dano quando estas
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ceramicas fossem submetidas a variagcbes de temperatura acima da

temperatura de transigao vitrea.
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Figura 2.14 Parametro de resisténcia ao dano por choque térmico, Rs, em
funcdo da temperatura dos refratarios C80 e C80CR. Adaptada da referéncia
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Figura 2.15 Parametro de resisténcia ao dano por choque térmico, R, em
funcdo da temperatura dos refratarios C80 e C80CR. Adaptada da referéncia
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As consideragdes referentes a interferéncia do amolecimento da fase
vitrea na medida das propriedades mecanicas em temperaturas elevadas,
sobretudo na medida da energia de fratura, realizadas por diversos
pesquisadores, indicam a importancia de se estudar os efeitos da fluéncia
sobre estas propriedades. Assim, na proxima se¢ao sera discutida a fluéncia

em materiais ceramicos em geral.

2.4 Conceito e medida da fluéncia

Sob condigbes de tensdo abaixo da tensdao de escoamento ou de
fratura, ou ainda, sob carga constante, principalmente, em temperaturas acima
da de transicao vitrea e/ou de temperaturas eutéticas, os materiais ceramicos
sofrem deformagao progressiva com o tempo que pode levar eventualmente o
material a fratura. Essa deformacdao dependente do tempo, chamada de
fluéncia, ocorre em todas as ceramicas, sobretudo naquelas que contém
alguma fase vitrea, dai a importancia de se conhecer esse comportamento
quando estes materiais sao solicitados a altas temperaturas [28].

Sabe-se ainda que a tensao e a temperatura sdo variaveis importantes
no comportamento de fluéncia, conforme ilustra o esquema da Figura 2.16 [28].

As inumeras pesquisas sobre o comportamento de fluéncia em materiais
ceramicos policristalinos indicam que depende muito das caracteristicas da
microestrutura, tais como densidade e porosidade aparentes, quantidade
relativa, composicéo e distribuicdo de fase vitrea, distribuicdo de tamanho de
poros, tamanho e razdo de aspecto dos graos, dentre outras. Assim, existem
muitos fatores contribuindo para que o comportamento de fluéncia em materiais
ceramicos seja complexo [29]-[30].

Normalmente, na engenharia, o fenbmeno de fluéncia é estudado pelas
curvas que consistem de um grafico de deformagdo em fungdo do tempo
compostas tipicamente por trés estagios distintos depois de uma deformacéao

elastica instantanea devido ao carregamento [28]-[29]:
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Deformagao

Tempo

Figura 2.16 Diagrama da deformacdo em funcdo do tempo mostrando a
variagdo do comportamento de fluéncia em fungédo da temperatura e da tenséo
[28].

(a) estagio primario: consiste no primeiro estagio ou periodo transiente,
apos a deformacao inicial, que pode ser totalmente elastica ou ja incluir uma
componente plastica, e se caracteriza pelo decréscimo continuo da taxa de
deformacao;

(b) estagio secundario: nesse estagio, conhecido como estagio
estacionario de fluéncia, a taxa de deformagdo se mantém aproximadamente
constante devido ao balanceamento dos processos simultdneos de deformacéao
e de recuperagao do material. Muitas situagdes de interesse da engenharia
estado inseridas nesta regiao;

(c) estagio terciario: esse estagio se caracteriza pelo aumento continuo
e progressivo da taxa de deformacgao até a ruptura do material.

Algumas vezes, dependendo das condigbes de ensaio e das
propriedades do material, ndo €& observada a deformacdo no estado
estacionario. Pode ainda acontecer de n&o ser observado o primeiro estagio
[31].

Para uma determinada especificacdo de tensdo e temperatura

constantes pode-se estimar o principal mecanismo de fluéncia calculando-se a
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taxa de fluéncia no estado estacionario, previsto por um equacionamento

tedrico apropriado. Muitos modelos de fluéncia foram desenvolvidos para o
estagio secundario, nos quais sdo utilizados taxa de fluéncia uniaxial, €, ou

seja, com os modos basicos de carregamento de tragcdo ou de compresséo
uniaxiais.

Experimentalmente, pode-se estimar também o mecanismo de fluéncia
do material determinando-se a energia experimental de ativagédo de fluéncia, Q,
e o expoente da tensdo, n, usando-se a seguinte equagdo no estagio

secundario[29]:

¢, =C- di -cs”-exp(——], (2.9)

onde o € a tensdo normal aplicada, C € uma constante que depende da
microestrutura, R €& a constante universal dos gases, T € a temperatura
absoluta, dq € o tamanho de grdo e p € o expoente do inverso do tamanho de
grao, ressaltando-se que os expoentes, p e n, sdo teoricamente inteiros, mas
experimentalmente s&o fracionarios.

Para se determinar Q, varios ensaios sao realizados, cada um com uma
isoterma diferente, mantendo-se o0 mesmo valor de tensao constante, com o

modo de carregamento sob tragcdo ou compressido. Desses ensaios retira-se

uma taxa de fluéncia do estagio secundario, ¢, para cada isoterma. A partir

da inclinagado do grafico logaritmo da taxa de fluéncia no estado estacionario
em fungado do reciproco da temperatura, 1/T, estima-se Q. Essa energia pode
ser a soma de varias energias de ativacdo de cada mecanismo que estiver
agindo naquela faixa de temperatura e para aquela tensao.

Para a determinacdo do expoente de tensao, n, realizam-se ensaios
com mudangas abruptas de tensdo, mantendo a temperatura fixa. Com o
coeficiente angular do grafico logaritmo da taxa de fluéncia do estagio

secundario em funcéo do logaritmo da tensdo, determina-se o valor de n.
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A identificacdo do mecanismo de fluéncia, portanto, pode ser feita pela
comparacgao direta das taxas de fluéncia experimental e tedrica, comparando
os parametros Q, n e p obtidos experimentalmente com aqueles obtidos por
modelos tedricos e examinando-se a microestrutura do corpo-de-prova apés o
ensaio de fluéncia. Ainda que o exame da microestrutura n&o indique
diretamente os aspectos cinéticos do mecanismo este € o uUnico meio que
proporciona evidéncias diretas sobre o mecanismo predominante que operou
durante a fluéncia.

Para a engenharia, determina-se também o comportamento de fluéncia
de um material ceramico sem buscar a identificacdo de mecanismos, com o
intuito de se determinar apenas a deformacao em funcédo do tempo. Para isto,
obtém-se curvas de fluéncia em equipamentos desenvolvidos especialmente
para aplicagado de temperatura combinada com carga constante, definindo-se a
configuragéo de ensaio (tracdo, compressao ou flexdo a trés ou quatro pontos).
A escolha das condi¢gdes de ensaio esta vinculada a aplicagcdo do material
ceramico. O modo de carregamento do ensaio influencia sobremaneira a taxa
de fluéncia, pois para cada tipo de configuragao se estabelece uma distribuicdo
de tensao ao longo do corpo de prova. A taxa é maior nos ensaios de tragdo do
que nos de compressao. Especificamente nos ensaios de fluéncia sob flexao, a
interpretacédo dos resultados torna-se complexa, porque n&o existe uma
simetria na composicdo das distribuicdes de tensdes de tragdo e de
compressao no corpo-de-prova, devido ao deslocamento da linha neutra em
funcado do tempo [32]-[40]. Por isso observa-se, pela literatura, que os ensaios
de fluéncia em materiais ceramicos, especialmente refratarios, séo,
usualmente, sob compressio, eventualmente, sob tragcdo e, raramente sob

flexdo a trés ou a quatro pontos.

2.4.1 Mecanismos de fluéncia em ceramicas

Um grande numero de modelos tem sido desenvolvido para explicar o

comportamento de fluéncia e podem ser divididos em dois grupos. O primeiro
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grupo € dos modelos micro-mecénicos e o segundo grupo € dos modelos
fenomenolodgicos [31].

Os modelos do primeiro grupo tentam calcular e interpretar toda a
cinética da fluéncia levando em conta os detalhes microscopicos e
propriedades fundamentais do material. Além disso, esses modelos sao
desenvolvidos usando um procedimento comum, que consiste em enfocar uma
pequena unidade da microestrutura, tais como um monocristal ou arranjo de
graos e, entado, estende-se o estudo para todo o material policristalino. Nos
modelos micro-mecéanicos as microestruturas sao idealizadas para possibilitar
uma geometria simples de modelar, usando-se arranjos de quadrados, circulos,
retdngulos e hexagonos. Adicionalmente, para materiais policristalinos, devido
a complexidade da sua microestrutura, a maioria dos modelos € bidimensional
[31].

O segundo grupo € dos modelos fenomenologicos que sé&o
especialmente uteis para descrever sistemas complexos cujo comportamento
de fluéncia, na engenharia, precisa ser prontamente previsto.
Convenientemente, esses modelos nao necessariamente requerem dados
sobre caracteristicas fundamentais do material, as quais podem n&o estar
disponiveis ou ndo se conhecé-las bem. Modelos fenomenolégicos sao criados
pelo desenvolvimento de equacbes que descrevem a curva de fluéncia,
observando apenas o comportamento macroscopico. No entanto, esses
modelos ndo s&o abrangentes, por causa da falta de generalidade, assim,
normalmente, um modelo fenomenolégico desenvolvido para um sistema
normalmente ndo atende a um outro [31].

Historicamente, a maioria dos modelos de mecanismos de fluéncia
desenvolvidos pelos ceramistas tem sido o micro-mecanico [31]. Por isso,
serao tratados os mais importantes destes modelos neste trabalho.

Os modelos micro-mecanicos podem ser subdivididos em dois sub-
grupos. O primeiro sub-grupo contém modelos desenvolvidos sem a
dependéncia do tamanho de grdo e sdo conhecidos como modelos de rede.
Esses modelos baseiam-se nos deslizamentos de discordancias que ocorrem

dentro do grao e sao aqueles que por definicdo o expoente p da equagao 2.9 é
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igual a zero. Nesses modelos o expoente de tens&o, n, esta normalmente entre
3 e 6. Entretanto, uma pequena fracdo das ceramicas policristalinas se
apresenta com n dessa magnitude. Por consequéncia, esses modelos sio
pouco aplicados para a interpretagcdo do comportamento de fluéncia desses
materiais. Mas existem excec¢des: o modelo de Harper-Dorn e de Nabarro-
Herring [29]-[31].

O modelo de Harper-Dorn é intragranular com p = 0 e n = 1. Este
modelo é importante quando o tamanho do grao € maior que 400 um, por
exemplo, agregados em materiais refratarios. Nesse modelo, a deformacao
pode ocorrer quando a tensado € suficiente para provocar o deslizamento de
discordancias. Além disso, prevé a difusdo de vacancias geradas e absorvidas
no interior dos graos sendo mais verificadas em altas temperaturas e baixas
tensoes.

O modelo Nabarro-Herring [41] prop&e o processo de deformagdo como
o transporte de matéria por difusdo através da rede; a acomodacéo é realizada
por deslizamento dos contornos de graos. Assume-se que o fluxo difusional
seja constante com o tempo. A difusdo na rede € também o processo que
controla a taxa de deformagédo no regime secundario, devido a sua relativa
lentid&o.

No segundo sub-grupo estéo inseridos os modelos nos quais a taxa de
fluéncia depende do tamanho de grdo e sdo conhecidos como modelos de
contorno e tém o expoente p diferente de zero. Assume-se, também, que a
taxa de deformagao no regime secundario € controlada, principalmente, pela
difusdo nos contornos de graos. Esses modelos apresentam-se com p entre 1
e 3enentre 1 e 5 com os processos de deformacgao associados a presencga do
contorno de grédo. Por sua vez, esses também sao sub-classificados como: (1)
modelos de Lifshitz, nos quais os graos sao alongados na direcéo da aplicagao
de tensdo, enquanto ocorre o deslizamento do grdao e (2) modelos de
Rachinger, nos quais os graos retém as suas formas durante o deslizamento.
Neste segundo sub-grupo destacam-se o modelo de Coble, modelo baseado
na dissolucdo e precipitacdo, modelo de fluxo viscoso e o0 modelo de

deslizamento de contorno de grao [29]
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Coble [42] propds um modelo em que o processo de deformagao
consiste no transporte de matéria por difusdo em contornos de grédos e a
acomodacdo acontece com o deslizamento dos contornos. Assume-se,
também, que o fluxo difusional & constante com relagao ao tempo.

Fluéncia por dissolugdo e precipitagdo segundo o modelo de Raj e
Chyung [43] consiste na dissolu¢ao de parte da fase vitrea na interface do gréo
que por sua vez € transportada ao longo dos contornos e se precipita em outra
interface perpendicular a diregao de aplicacdo da tensao normal (Figura 2.17).
Observa-se que o processo dissolugao-precipitacdo é em série, como sera
discutido posteriormente. Neste mecanismo existe uma dependéncia da
espessura da camada da fase vitrea e da fracdo de area dessa fase. O
mecanismo de controle pode ser pela precipitacdo nas interfaces ou pelo
transporte do soluto da fase vitrea.

Os modelos para a deformacgao por fluxo viscoso também fazem parte
dos modelos de contorno. Eles assumem a hipétese de um sistema com graos
rigidos em uma matriz viscosa continua newtoniana. Especificamente, o
modelo de Dryden [44] baseia-se num arranjo periodico bidimensional de
hexagonos, lubrificados, com lado, |, (Figura 2.18). Nesse modelo prevé que o
processo encerra-se quando as interfaces (matriz e graos) sao tao
comprimidas que os graos se travam.

Os deslizamentos dos contornos de gréo constituem um mecanismo no
qual a deformagéo ocorre com o movimento relativo entre os grdos em solidos
policristalinos por efeito combinado dos mecanismos associados ao modelo de
contorno, apresentados acima. Este mecanismo depende, sobremaneira, da
razdo de aspecto do grdo. Este processo pode gerar duas consequéncias
sobre a microestrutura do material. A primeira € que em altas temperaturas um
contorno de grao pode deslizar em relacdo ao outro aliviando a tensado de
cisalhamento, mas isto provoca um aumento da tensdo no interior do grao
quando existe restrigdo para o deslizamento, particularmente no ponto triplo. A

segunda € que com o travamento gera-se muitas discordancias no gréo.
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Fase vitrea

Figura 2.17 Esquema mostrando a transferéncia de soluto da fase vitrea da
interface A-A’ para a interface B-B. &, é a espessura da fase vitrea e dq é 0

didmetro do grdo. Adaptado da referéncia [43].

Figura 2.18 Esquema de uma microestrutura idealizada com fase vitrea no
contorno de grdo. | € o lado do hexagono e &, € a espessura do contorno de

grao.
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Dependendo das condigcdes de tensdo e de temperatura, a taxa de
deformacao por fluéncia de um material ceramico em geral é o resultado da
contribuicdo combinada de diversos mecanismos em ac¢ao. Ha duas maneiras
de interacdo entre os processos e sdo reconhecidas como: paralelo ou em
série. Havendo independéncia entre os mecanismos, ou seja, operando
paralelamente, o0 mecanismo mais rapido determina a taxa de fluéncia, que

sera a soma das taxas de fluéncia dos diversos mecanismos individuais, &;:

E=) & (2.10)

Portanto, para o processo paralelo o valor de Q e n determinados por
meio de um ensaio de fluéncia sera a composi¢cado de todos os mecanismos
operantes. Entretanto, quando um dos mecanismos se apresenta,
significativamente, como o mais rapido em relacdo aos outros, esses
parametros dependerao desse outro mecanismo [31].

No processo em série, a taxa de fluéncia pode ser expressa como:

(2.11)

1
A

Nesse caso, o mecanismo significativamente mais lento determina a
taxa de fluéncia resultante e contribui, sobremaneira, para os valores dos
parametros Q e n [31].

Existe a possibilidade de distinguir entre o processo em série e paralelo
pela variagdo de Q em fungdo da temperatura, mantendo a tensdo constante,
ou pela variagdo de n em funcdo da tensdo, mantendo a temperatura
constante. Para isto, assume-se que a fluéncia € um processo termicamente
ativado e que Q e n influenciam a taxa de fluéncia [31]. Com isso, pode-se
montar um mapa de tensdo-temperatura em que consiste em um diagrama da

tensdao normalizada pelo médulo de Young ou de cisalhamento em funcao da
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temperatura normalizada pela temperatura de fusdo do material. Com este
diagrama pode-se destacar os principais mecanismos de deformagao por

fluéncia sob determinadas condi¢cboes de temperatura e de tensao [28].

242 Aspectos gerais dos mecanismos de fluéncia em materiais
ceramicos

E importante salientar que a maioria dos modelos de fluéncia foi
desenvolvida originalmente para materiais monoatémicos, como por exemplo,
cobre puro. Dessa forma, exige-se cautela quando se trata de utiliza-los para
materiais ceramicos para se determinar, adequadamente, os mecanismos de
fluéncia. Por exemplo, o processo difusional em ceramicas € muito complexo
por causa das ligagdes idnicas e covalentes entre os ions ou atomos e das
diferentes taxas de difusdo de cations e de anions ou de atomos de elementos
quimicos distintos. Em geral, existem duas possibilidades: (1) a difusdo do
anion e do cation ocorre pelo mesmo caminho, produzindo a chamada
difusividade efetiva ou (2) a difusdo dos cations e anions ocorre ao longo de
caminhos diferentes resultando numa difusividade complexa. Além disso, a
presenca de impurezas e de imperfeicbes pode dificultar a analise dos dados
de difusividade [31] , [45].

Ha ainda evidéncias empiricas que indicam que a microestrutura do
material submetido ao processo de fluéncia muda com o tempo, sobretudo, em
materiais ceramicos, pois nestes materiais podem ocorrer transformacodes de
fase, nucleacdo e crescimento de trincas, fenbmenos que tém uma forte
influéncia sobre a deformagdo e os mecanismos de fluéncia, principalmente,
em refratarios [46].

Refratarios, basicamente constituidos de matriz e de agregados, podem
ser definidos como compdsitos solidos policristalinos e/ou vitreos, formados por
matérias-primas naturais e/ou sintéticas, ndo metalicos, porém podem conter
adicbes intencionais de pds e fibras metalicas. Sao inorgéanicos, contudo

podem conter grafite, fibras organicas, coque etc. Sdo, normalmente,
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compostos de mais de uma fase ceramica, apresentam poros e microtrincas e
graos de dimensdes, formas e distribuigcdo variadas. Em vista disso, refratarios
sao materiais com uma microestrutura complexa. Portanto, exige-se cautela ao
avaliar os mecanismos de fluéncia de refratarios, em geral. Contudo, em
refratarios, a fluéncia ocorre essencialmente na matriz, composta de graos
finos. Observa-se ainda que o mecanismos de fluéncia predominantes sao por
fluxo viscoso devido a fase vitrea e/ou liquido eutético, em geral contidos nos
refratarios, além de deslizamento entre graos, com ou sem fase vitrea nos
contornos [45]-[52].

Outro aspecto importante € que a grande maioria dos pesquisadores
interpreta seus resultados como se sempre existisse um estado estacionario. A
evidéncia experimental, na verdade, nao permite afirmar que em todo ensaio
de fluéncia se chega a um momento em que a taxa de deformag&o permanece
constante por tempo suficientemente longo. Durante o ensaio a carga
constante, no modo de compressdo, como a tensdo aumenta com a
deformacado, € possivel que a taxa cresga naturalmente apds o estagio
primario. No entanto, mesmo com ensaios a tensdo constante observa-se
frequentemente que a taxa ao final do estagio estacionario, passa por um valor
minimo, crescendo em seguida, sem evidéncia concreta de uma estabilizagao.
Tudo parece depender do nivel de resolugdo da deformacao detectada pelo
equipamento utilizado. Em geral, a observacdo de um estado estacionario
provém de um nivel de resolucdo insuficiente para detectar com precisdo o

ponto de taxa minima [53].

2.4.3 Crescimento de trinca por danos de fluéncia

Em temperaturas baixas ou intermediarias, a maioria dos materiais
ceramicos sofre ruptura de maneira fragil, com pouca ou sem deformacéao
plastica, devido a defeitos oriundos do processo de fabricacéo e a alta tensao
de escoamento desses materiais, dentre outras causas. Em temperaturas

elevadas esses materiais tendem a se fraturar por varios mecanismos de
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crescimento de trinca, causados pelos mecanismos de fluéncia. Esses
mecanismos, para materiais ceramicos com ou sem fase vitrea, sao
subdivididos basicamente em dois tipos: (1) extensao direta da trinca ao longo
do contorno de grao, por difusao, por fluxo viscoso e por rompimento de uma
fase viscoelastica e (2) propagacgao descontinua da trinca através de uma zona
que envolve acumulagdo de danos por fluéncia, em um certo volume do
material [54]. Esses mecanismos de ruptura por fluéncia dependem fortemente
da distribuicdo da tensdo na regido ao redor da ponta da trinca e de outros
fatores, tais como temperatura, microestrutura e composicdo quimica do
material (Figura 2.19) [55]-[61].

63 > 0,> 0,
trinca s (o] (o]
- 5 D 0'3 \ 2 1
P
Terciario
Secundario Primario

Figura 2.19 llustracdo esquematica dos diferentes estagios de fluéncia,
primario, secundario e terciario, na ponta da trinca, em funcédo da distribuicao

da tenséo, 61 02 € 63 ao longo de uma amostra. Adaptada da referéncia [55].

Para um material monofasico a extensido direta da trinca ocorre pelos
contornos de grao devido a difusdo. Este processo é resultante de um campo
de tensao local, envolve transporte de massa da superficie da trinca que passa
pela ponta atinge o contorno de grédo. Geram-se, assim, microcavidades que

quando coalescidas facilitam a propagacao da trinca (Figura 2.20) [56].
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A propagacao direta da trinca pode advir do transporte de uma fase de
baixa e/ou alta viscosidade da superficie da trinca para as interfaces dos

contornos de grdo, dependendo da energia de superficie e do angulo de
molhamento, 0 (Figura 2.21) [56].

Para materiais ceramicos que contém uma fase vitrea continua de alta
viscosidade no contorno de gréo, a propagacéao direta da trinca ocorre com o

rompimento de pontes de fase vitrea (Figura 2.22) [56].

contorno de grao

® e \
—> Q29966

trinca 2% ec00000006068
O—Pss ®® ®

Figura 2.20 Esquema do crescimento da trinca por difusdo. Adaptado da

referéncia [56].
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Superficie da trinca

Contorno de grao

}

Figura 2.21 llustracdo da extensdo de trinca devido a presenga de uma fase de
baixa viscosidade. A energia interfacial esta representada por ys. Adaptado da

referéncia [56].

\ Grao

Trinca

/ Gréio

Figura 2.22 Propagacao da trinca pelo rompimento de pontes viscoelasticas.

Ponte de fase vitrea

Adaptada da referéncia [56].

A expansao descontinua da trinca pela acumulagao de danos por fluéncia,
em um determinado volume, pode advir de um processo constituido
basicamente, de quatro etapas: (1) nucleagéo das cavidades, (2) crescimento
dessas cavidades, (3) coalescéncia dessas cavidades para a formacgédo das
microtrincas e (4) a incorporagao das microtrincas na trinca principal
(Figura 2.23).
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Na literatura, nota-se que existem varios modelos micro-mecanicos
desenvolvidos para explicar a formagao de regides danificadas por fluéncia.
Esses modelos sao complexos, pois levam em conta o grau de homogeneidade
da microestrutura da regido onde a microcavidade esta sendo nucleada, a
densidade volumétrica de microcavidades nucleadas, a cinética de nucleagao e
de crescimento, assim como, o desenvolvimento da morfologia das
microcavidades e a tensao local, como resultado da concentracado de tenséo,
tal como em um ponto triplo entre os graos[54], [56]-[61]

Campbell et. al.[17] discutem, a partir de diversos ensaios de fluéncia,
usando-se a mesma isoterma e utilizando-se um material ceramico com trincas
pré-existentes, que é possivel observar que quanto menor for a tensao aplicada
maior sera o tempo necessario para que se frature completamente sob
fluéncia. Esses pesquisadores descreveram comportamentos distintos para
trés faixas de tensdo, como ilustra a Figura 2.24. A linha tracejada horizontal

indica o menor fator de intensidade de tensao, K;, necessario para a trinca se

propagar pela agao do campo de tensao na sua ponta.

o l (a)

Trinca

Periodo de
crescimento

da trinca

Periodo (b)
estacionario

Expanséo da trinca, Aa

Tempo de fluéncia
Figura 2.23: (a) Esquema mostrando o avango da trinca através de uma
regido que sofreu danos por fluéncia. (b) grafico esquematico que mostra a
expansao da trinca em fungdo do tempo de fluéncia. Adaptado da referéncia
[56].
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Propagacao da trinca
pré-existente

Arredondamento da
ponta da trinca

Danos por fluéncia

Log (Tenséo aplicada)

Log (Tempo de ruptura)
Figura 2.24 Esquema da tensao aplicada em funcéo do tempo até a ruptura em
fluéncia, indicando as faixas de tensdo em que ocorre a expansao e o

arredondamento da ponta da trinca e/ou os danos por fluéncia [17].

Quando se aplica uma determinada carga, tal que o valor do fator de
intensidade de tenséo, K|, na ponta da trinca seja suficientemente alto, o corpo
se rompe, predominantemente, pela propagagdo dessa trinca. Neste caso,
Campbel e colaboradores [17] especificam a fluéncia como fragil. Por outro
lado, quando o fator de intensidade de tensao na ponta da trinca esta no limite
do valor necessario para promover a expansao da trinca, esta se propaga, mas
a sua propagacao é retardada pelo arrendondamento da sua ponta (devido a
prépria fluéncia). Esta situacdo € conhecida como de transigao fragil-ductil.
Finalmente, quando o valor do fator de intensidade de tensao esta abaixo do
valor necessario para a propagacéo da trinca, a ruptura do material dar-se-a,
principalmente, pelos danos de fluéncia (por exemplo, formagédo e
coalescimento de microcavidades, ver Figura 2.23). Por esta razéo, o tempo
de fratura se estende e volta a depender da tensido aplicada. Com isso, a
fluéncia se caracteriza como ductil.

Uma abordagem adotada, normalmente, para tratar o crescimento de
trincas por fluéncia € o conceito de integral-C* [55]. Todo arcabougo tedrico

deste conceito foi montado baseando-se no conceito de integral-J. Contudo, o
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uso de suas formulagdes foi restrito ao material que apresentar,

predominantemente, fluéncia no estagio estacionario. A integral-C* pode ser

definida pela expressao abaixo:

C*=[MMy—%m%%d%, (2.12)
X

—

onde I' é o contorno que envolve a ponta da trinca, dy € o incremento na
diregéo y, o € um tensor da tens&o que atua no contorno I', n; sdo as
componentes do vetor unitario normal ao contorno I', U, s&o as componentes
do vetor velocidade de deslocamento da ponta da trinca, ds € o incremento ao
longo do contorno I' e w é a densidade da taxa de trabalho (poténcia)

realizado pela tensao e pode ser definida como:

€kl

W= [ odé, (2.13)

=

onde ¢; € o tensor da taxa de deformagao, sendo que k, j, i e | sdo indices que

indicam os componentes dos tensores. No estagio secundario este tensor

segue a lei da poténcia:

¢, = Ba] (2.14)

ij?

onde B e n sdo constantes que depende da microestrutura do material.
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3 OBJETIVO DO TRABALHO

Os assuntos discutidos na revisao bibliografica permitem inferir sobre a
complexidade de se avaliar a medida de energia de fratura em temperaturas
elevadas. Para averiguar e ampliar o conhecimento sobre este assunto, este
trabalho teve como objetivo principal estudar, experimentalmente, as relagcbes
existentes entre a energia de fratura em altas temperaturas e a fluéncia, em
materiais ceramicos. Desse modo, para atender a este objetivo de maneira
cientifica, foram elaborados compdsitos alumina-vidro para simular um
refratario com fase vitrea e impurezas. Além destes compdsitos foram
avaliados dois refratarios comerciais.

Complementarmente,  foram  analisadas varias  propriedades
termomecanicas com a finalidade de se avaliar também a influéncia dos
mecanismos de fluéncia sobre os parametros de resisténcia ao dano por

choque térmico.
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4 MATERIAIS E METODOS

Este trabalho foi realizado basicamente em quatro etapas: 1) foi dada
énfase na elaboragcdo e preparacdo dos corpos-de-prova dos compdsitos
alumina-vidro; 2) foram preparados corpos-de-prova dos refratarios silico-
aluminoso e aluminoso; 3) foram realizadas caracterizagdes fisicas e ensaios
termomecanicos preliminares (refratariedade-sob-carga, médulo de ruptura a
quente, modulo de Young e coeficiente de dilatacdo térmica linear) dos
materiais aqui estudados e por fim, 4) foram realizados ensaios de fluéncia sob
compressao e sob flexdo a trés pontos, bem como de energia de fratura em
temperaturas elevadas, dos materiais apresentados acima.

Algumas analises pelo método dos elementos finitos foram feitas com a
finalidade de complementar a discussdo sobre a influéncia da distribuicao de
tensao sobre a fluéncia que, por sua vez, afeta o ensaio de propagacao estavel

de trinca em temperaturas elevadas.

4.1 Materiais

4.1.1 Compésito alumina-vidro

Como visto na revisao bibliografica, a maioria dos pesquisadores atribui a
fase vitrea a passagem da energia de fratura por um maximo em uma
determinada faixa de temperatura em refratarios[2]-[3],[14].

Embora a disposi¢do das industrias de refratarios seja a de desenvolver
refratarios com refratariedade adequada para cada aplicagdo, contendo uma
pequena quantidade ou nenhuma fase vitrea na microestrutura, ainda existem
inumeras classes de refratarios sendo comercializadas, que nao atendem a
esta tendéncia. Por exemplo, a fase vitrea é, normalmente, incorporada para
facilitar a sinterizacao do material. Assim, uma grande quantidade de refratarios

contendo fase vitrea ainda sdo consumidos pelos principais setores do
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mercado consumidor de refratario; tais como, petroquimico, vidro, nao-ferrosos,
cimento e, principalmente, siderurgico.

Dentro deste contexto, foram formulados materiais de referéncia, sem e
com a presenca de fase vitrea na microestrutura, sobretudo, para estudar de
maneira cientifica a interferéncia da fluéncia sobre a energia de fratura em altas
temperaturas. Estes materiais sdo compdsitos contendo aluminas
eletrofundidas e calcinadas, alumina hidratavel como ligante e, com e sem,
vidro de SiO,-Ca0-Al,03-B,03-MgO, na forma de fibras moidas. Com esse
material, foi simulado um concreto refratario a base de alumina e contendo
cimento de aluminato de calcio, microssilica e impurezas tipicas dessas

matérias-primas.

4.1.1.1 Preparagao do compdsito alumina-vidro

Para formular o compdsito foram necessarias varias etapas de
classificagao e de analise das matérias-primas.

As aluminas eletrofundidas foram classificadas quanto a distribuicdo
granulométrica usando-se agitadores de peneiras: magnético, modelo 1042, da
Bertel, e mecanico, modelo Ro-Tap, da W. S. Tyler Company. O agitador
magnético foi utilizado para as matérias-primas com tamanho nominal de
particulas acima de 74 um (equivalente a malha # 200 mesh). Especificamente,
para a alumina AEB-200F foi usado o agitador mecanico. As peneiras foram
selecionadas de acordo com o padrao U.S. Tyler.

Em relagdo a classificagcdo granulométrica das aluminas calcinadas e
hidratavel, da fracdo fina da alumina AEB 200F e das fibras de vidro, que
apresentaram o tamanho nominal de particulas menores que 45 um, foi
realizada por sedimentacdo num equipamento Sedigraph 5100, da
Micromeritics.

As matérias-primas mais finas (fracdo fina da AEB-200F, calcinadas,
hidratavel e fibras de vidro) foram caracterizadas também quanto a densidade

real, visto que esta informagdo foi importante para realizar a analise de
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distribuicbes granulométricas por sedimentacdo. Para isto, foi usado um
picndmetro, modelo Accupyc 1330, da Micromeritics, pela técnica de
deslocamento de hélio.

Para calcular a quantidade de dispersante foi necessario estimar a area
superficial das matérias-primas que compdéem a matriz do compadsito antes de
se iniciar a formulagédo. Para tanto, as analises foram realizadas, conforme o
método BET, com o equipamento Micromeritics Gemini 2370.

Com auxilio de um programa de desenvolvimento de ajustes
granulométricos PSDesigner 2.0 [62], desenvolvido pelo Grupo de
Engenharia de Microestrutura de Materiais, GEMM, em parceria com a Alcoa
Aluminio S.A., uma completa formulagcdo dos compésitos alumina-vidro foi
realizada, com os seguintes teores de vidro em peso: 0%, 10% e 20%,
denominados respectivamente como, CO, C10 e C20. Inicialmente, as
distribuicées granulométricas das matérias-primas (Figura 4.1) e as respectivas
densidades e areas superficiais foram inseridas no banco de dados do
programa.

Com os dados inseridos no programa PSDesigner, foi selecionado o
modelo de empacotamento de Andreasen com coeficiente de distribuicdo
g=0,21 para a realizagdo da formulagdo dos compdésitos. Esse coeficiente foi
adotado com objetivo de se obter uma formulacdo auto-escoante e uma maior
porcentagem de matriz. Com os dados, o programa permite o calculo da
distribuicdo discreta e acumulada de uma formulagédo (combinagao desejada de
matérias-primas atendendo a uma curva alvo, ou seja, o modelo de

empacotamento especificado) (Figura 4.2).
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Distribuicao discreta das matérias-primas

[ o] [ a] [ =] [ v] B
ALPHABOND 300 L1 AEB 40F Lote 3 AEB 4/10 Lote 3 AEB 20/40 Lote 3 AEB 10/36 Lote 3
+ [S) v
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Figura 4.1 Distribuicdo discreta de tamanho de particulas das matérias-primas

usadas na formulagao dos compésitos alumina-vidro.
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Figura 4.2 As distribuicbes acumuladas das formulagées dos compdsitos

alumina-vidro e a curva alvo com o coeficiente de distribuicdo de Andreassen

igual a 0,21, formuladas no programa PSDesigner 2.0.

O PSDesigner emite relatorios de saidas decorrentes da formulagéo.
Informando o teor de liquido (em volume) que se pretende utilizar e a
densidade do mesmo e o teor de dispersante, sao calculados: o teor de solidos

em volume, os teores em peso de sdlido e liquido (teor de liquido para



45

pesagem). Adicionalmente, informando a quantidade da composigdo que se
pretende preparar, o programa emite uma ficha de pesagem com a massa
necessaria de cada matéria-prima na formulagdo, além das massas de liquido
e de dispersante.

A Tabela 4.1 mostra a formulagdo dos compdsitos completos, contendo

ou n&o vidro, cujas denominagdes sao C0O, C10 e C20. A

Tabela 4.2 mostra a formulacdo das matrizes dos compésitos, formadas
apenas pelas particulas com tamanho abaixo de 100 um de didmetro, que
foram designadas, respectivamente, como MO, M10 e M20. Os materiais
constituidos somente da matriz dos compdsitos foram empregados apenas
para os ensaios de refratariedade-sob-carga, de analise térmica diferencial e
de difratometria de raios X, pois nesses ensaios se quis ter maior sensibilidade

a presenca do vidro e fases minoritarias.

Tabela 4.1 Formulagdo dos compdésitos alumina-vidro.

Composicao Co C10 C20
(%-p) (%-p) (%-p)
* «Alumina AEB 40F 21,13 20,80 19,82
L eletrofundida AEB 4/10 17,99 17,70 18,67
] branca AEB 20/40 6,36 6,25 8,21
o dmax < 4,5 mm AEB 10/36 10,76 10,57 9,60
g’ AEB 8/20 9,31 8,17 9,16
AEB 200F 6,17 8,01 2,00
«Aluminas A-3000FL 15,12 10,50 4,56
calcinadas A-1000SG 11,16 6,00 5,98
dmax < 100 um
N «Alumina Alphabond 2,00 2,00 2,00
© hidratavel -300
= (HAB)
dso (},lm)= 3,0
aFibras de vidro | TEM-14 0,00 10,0 20,0
(14,0 %-vol) | (26,8 %-vol)

«Alcoa Brasil e USA, aOwens Corning Brasil.
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Tabela 4.2 Formulagado das matrizes dos compdsitos alumina-vidro.

Composicao MO M10 M20
(%-p) (%-p) (%-p)

«Alumina AEB 200F 17,93 24,20 7,17
eletrofundida
branca
&Aluminas A-3000FL 4512 32,50 16,80
calcinadas
dmax < 100 um A-1000SG 32,96 18,44 21,81

&Alumina Alphabond 3,99 4,15 4,93
hidratavel (HAB) -300
aFibras de vidro TEM-14 0,00 20,71 49,29

(27,88 %-vol)) (58,97 %-
vol)

#Alcoa Brasil e USA, aOwens Corning Brasil.

Para a analise quimica quantitativa, as fibras de vidro foram moidas,
peneiradas e solubilizadas em meio de mistura acida e os elementos de
interesse foram determinados em espectrometro de emissao 6tica com plasma
induzido, modelo VISTA, da Varian. O 6xido de silicio foi determinado em
espectrofotbmetro de absorg¢ao atbmica de chama, modelo Spectra A640, da
Varian. Esta analise foi realizada no Centro de Caracterizagcdo e
Desenvolvimento de Materiais, CCDM. A Tabela 4.3 mostra a composi¢cao
quimica do vidro empregado. A Figura 4.3 mostra a morfologia das fibras de

vidro na situacao de “como recebidas”.

Tabela 4.3. Composicdo quimica das fibras de vidro TEM-14 da Owens

Corning Brasil.

Composicao Porcentagem (%-p)
SiO, 53,77
CaO 22,23
Al,O3 12,41
B,O; 6,73
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MgO 3,45
Na,O 0,85
K20 0,30
F9203 0,23
TiO; 0,03

100um
BEMa* 1 CF - TMP™

Figura 4.3 Micrografia eletrénica de varredura das fibras moidas de vidro de

TEM-14, como recebidas.

Foram preparadas varias bateladas de 4 kg de cada formulagdo. Para
misturar a massa seca com o dispersante, foi usado um misturador duplo cone,
por aproximadamente 5 minutos. O dispersante utilizado foi o acido citrico
anidro P.A., da Synth, no teor de 0,26 mg/(m? de area superficial da matriz).

Para a mistura a umido foi utilizado o redbmetro de concreto refratario,
desenvolvido pelo GEMM [63]. Foi adicionada 16,5%-vol de agua deionizada,
gradualmente, até o ponto de “virada” do compdsito, a partir do qual pode-se
acrescentar toda agua restante em passo acelerado. Toda mistura foi realizada
com velocidade de rotagcédo de 33 rpm, por aproximadamente 15 minutos, para
se evitar aquecimento desnecessario e promover uma suspensao homogénea.

Apesar de o comportamento reologico dos compdsitos ndo ter sido
sistematicamente caracterizado, notou-se que os compodsitos CO e C10,
apresentaram um comportamento auto-escoante (pseudoplastico), permitindo

uma facil moldagem, sem o problema de sedimentacido dos agregados. A
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excecgao foi o composito C20 que apresentou dilatancia. Foi necessario o uso
de uma mesa vibratéria para a sua moldagem, para se evitar macro-defeitos.
No caso do compdsito C20, a quantidade de vidro (20%-peso) na forma de
fibra, substituindo em parte a alumina AEB 200F, e a alta razdo de aspecto das
mesmas, contribuiram para o comportamento dilatante.

Apds a moldagem, os corpos-de-prova foram curados por 48 horas em
temperatura ambiente e secados a 110 °C por 24 horas.

A sinterizacdo foi realizada a 1400°C por 1 hora com taxa de
aquecimento de 8 °C/min. Antes do resfriamento total, os corpos ficaram a
750°C por 1 hora com o objetivo de aliviar tensdes internas na sua
microestrutura, principalmente na fase vitrea. A taxa de resfriamento até 750 °C
foi de 5°C/min e apds este patamar foi de 10 °C/min. Para tanto, foram
ocupados dois fornos Lindberg\Blue-M, BF51664-P-COM-C\1.

Apods a sinterizacdo, os corpos-de-prova foram retificados para se obter

um bom acabamento, as dimensdes desejadas e o paralelismo das superficies.

4.1.2 Refratarios silico-aluminoso e aluminoso

Os refratarios silico-aluminoso e aluminoso, comerciais, utilizados,
principalmente, pelo setor siderurgico, foram adquiridos com o objetivo de se
observar também os efeitos da fase vitrea e/ou de microconstituintes eutéticos e
da fluéncia sobre a medida de energia de fratura em altas temperaturas.

A composigao quimica dos refratarios, fornecida pelo fabricante, esta listada
na Tabela 4.4. O refratario silico-aluminoso foi conformado e submetido a
sinterizagdo em 1280 °C por 12 horas. O refratario aluminoso foi prensando e
submetido a sinterizacdo a 1340 °C, aproximadamente, por 12 horas. Ambas as

informacgdes de processamento foram dadas pelos respectivos fabricantes.
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Tabela 4.4 Composigao quimica dos refratarios silico-aluminoso e aluminoso.

Composto silico-aluminoso aluminoso
Teor (%-p) Teor max (%-p)

SiO; 63,1 14,5
AlL,O3 31,1 84

FeoO3 1,2 2,40
TiO, 1,44 2,00
CaO 03 1 e
MgO o006 1 e
Na,O 0,68 0,30
K20 2,18

Como estes refratarios foram recebidos na forma de tijolos, ocupou-se
uma furadeira de coluna com serra-copo e uma retifica para se obter o
paralelismo das superficies superior e inferior para o preparo dos corpos-de-
prova para os ensaios de refratariedade-sob-carga e de fluéncia sob
compressdo. Utilizaram-se uma cortadeira e uma retifica para confeccionar
barras para os ensaios de modulo de ruptura a quente, de energia de fratura,
fluéncia sob flexdo a trés pontos e de modulo elastico por ressonancia de
barra.

4.2 Caracterizagoes fisicas

4.2.1 Porosidade e densidades pelo método de Arquimedes

A porosidade aparente, a massa especifica aparente e a massa
especifica aparente da parte sélida foram determinadas pelo método da imersao
em agua apos repouso por 26 horas, sendo as 2 primeiras sob vacuo. Apds esse

periodo foram avaliadas: a massa imersa (m;), massa umida (m,), massa seca
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(ms) para a determinagdo das massas especificas aparente (M.E.A.) e a
especifica da parte sélida (M.E.A.S.) e da porosidade aparente (P.A.), através das

equacgoes:

P.A.(%) = 100-(”1u _ms]; (4.1)
m, —m;
3 m
ME.A.(g/cm ):[ S J-pL; e (4.2)
m_—m,
ME.AS.(g/cm?) :( M, j-pl_, (4.3)
m, —m,

sendo que p. é a massa especifica do liquido, no caso, a agua, p. = 1 glem?,

na temperatura da avaliagao.

4.2.2 Distribuicao de tamanho de poros

Para medir a distribuicdo de tamanho de poros foi utilizada a técnica de
porosimetria de mercurio. O equipamento utilizado foi o porosimetro 9320 da
Micromeritcs, com capacidade maxima de 206,8 MPa (30000 psi), podendo
medir poros entre 300 um e 0,006 um. Para a realizagdo do ensaio de

porosimetria foram preparadas amostras cubicas com arestas de 1cm.

4.2.3 Difragao de raios X

Para a difracdo de raios X, os materiais foram moidos utilizando-se um
britador de mandibulas e um pulverizador rotativo, Pulverisette 2, ambos da
Fritsch. As amostras foram pulverizadas até uma granulometria passante na

peneira padrao U.S. Tyler # 325 mesh.
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A caracterizacdo de fases foi realizada por difracdo de raios X, em um
equipamento Siemens, modelo D5005, radiagdo K, (do cobre, com filtro de

niquel).

4.2.4 Ceramografia e fratografia

A caracterizacdo da microestrutura dos refratarios foi realizada utilizando
as técnicas de microscopia eletrénica de varredura. Para tanto, os corpos-de-
prova foram cortados em varias seg¢des a fim de se verificar as diversas regides
da amostra. Em seguida, foram embutidos em resina de poliéster. A retirada do
excesso de resina e o polimento foram realizados numa politriz automatica,
modelo Phoenix Beta, da Buehler, usando uma sequéncia de lixa e de pastas
de diamante de granulometria de 30, 6 e 1 um. Apds o polimento, para a
observagdo no microscopio eletrénico de varredura, MEV, as amostras foram
desembutidas e recobertas com ouro.

As superficies de fratura dos corpos-de-prova ensaiados foram
observadas com a finalidade de se identificar os provaveis mecanismos que
atuaram durante o processo de fratura em altas temperaturas, nos ensaios de
propagacao estavel de trinca.

Para observacdo da microestrutura foram utilizados os microscépios
eletrébnicos de varredura: modelos XL-30 TMP e XL-30 FEG, ambos os
modelos da Philips, além do microscépio eletrdbnico de varredura, modelo
DSM940A, da Zeiss.

4.2.5 Analise térmica diferencial e termogravimétrica

A andlise térmica diferencial, ATD, e a termogravimétrica foram

utilizadas para a verificagdo de transformacdes significativas nos refratarios,

utilizados neste trabalho, na faixa de temperatura dos ensaios termomecanicos.
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As duas técnicas foram implementadas simultaneamente, usando um
equipamento modelo STA 409, Netzsch, com taxa de aquecimento de 5 °C/min,
até 1500°C. As amostras utilizadas estavam na forma de pd, com

granulometria passante na peneira padrao U.S. Tyler # 325 mesh.

4.2.6 Calorimetria diferencial de varredura

Com a finalidade de se verificar as temperaturas de transformacgdes do
vidro, foi realizada uma analise de calorimetria diferencial de varredura, DSC,
até 1200 °C, com taxa de aquecimento de 5 °C/min, com um equipamento
modelo DSC 404, Netzsch. A amostra utilizada estava na forma de po6, com
granulometria passante na peneira padrao U.S. Tyler # 325 mesh. A massa

usada foi de 30,6 mg.

4.3 Caracterizagoes termomecanicas

4.3.1 Mdédulo de ruptura a quente

Para os ensaios de moédulo de ruptura a quente empregou-se uma
maquina de flexao a trés pontos, modelo HBST (High Bending Strenght Tester)
422, da Netzsch (Figura 4.4). A velocidade de carregamento foi de 12,5 N/s, de
acordo com a norma ASTM C 583-8 [64]. Para o calculo do médulo de ruptura,

of, utilizou-se a seguinte expresséo:

3 .
Gf=§~ e, (4.4)

onde Pnax € a forga de ruptura, L € a distancia entre os apoios e vale 125 mme b

e d, sdo a largura e a altura do corpo-de-prova, respectivamente.



53

Figura 4.4 Foto do equipamento de mddulo de ruptura a quente, modelo HBST
422, da Netzsch.

Uma cortadeira e uma retifica foram utilizadas para extrair e preparar, a
partir dos tijolos dos refratarios comerciais, barras para os ensaios de médulo
de ruptura a quente. Para os compdésitos, os corpos-de-prova foram moldados,
sinterizados e retificados. As dimensdes nominais das barras foram de 25 mm
X 25 mm x 150 mm. Foram utilizados 5 corpos-de-prova em cada temperatura.

4.3.2 Refratariedade-sob-carga

A refratariedade-sob-carga foi caracterizada em um equipamento
Netzsch, modelo RUL 421E (Figura 4.5), com a capacidade de aplicacéo de
carga de 1000 N, cujos detalhes da parte interna do forno estao
esquematizados na Figura 4.6. Foi aplicada tensdo uniaxial de compressao de
0,2 MPa e taxa de aquecimento de 5 °C/min até 1500 °C. Foram utilizados dois
corpos-de-prova cilindricos com o diametro externo de 50,9 mm e interno de
12,8 mm e altura de 50 mm.

Para os compdsitos, os corpos-de-prova foram moldados e sinterizados

e as superficies superior e inferior foram retificadas. Como os refratarios silico-
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aluminoso e aluminoso foram recebidos na forma de tijolos, para a preparagao
dos corpos-de-prova para os ensaios de refratariedade-sob-carga e de fluéncia
sob compressao ocupou-se uma furadeira de coluna com serra-copo para a
obtencao de cilindricos com diametro externo de 50,9 mm e interno de 12,8
mm e altura de 50 mm e uma retifica para se obter o paralelismo as superficies

superior e inferior.

Figura 4.5 Foto do equipamento de refratariedade-sob-carga, modelo RUL
421E, da Netzsch.

Barra de
compressao
superior
"
Espagadores
superior e inferior _“ Corpo-de-prova l

/'H Termopar do forno l

compressao

L
Barra de
inferior

Termopar interno
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acoplados ao
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Figura 4.6 Esquema da parte interna do forno do equipamento de

refratariedade-sob-carga da Figura 4.5.

4.3.3 Coeficiente de dilatagao térmica linear

Para a determinacdo do coeficiente de dilatacdo térmica linear, a, foi
empregado o mesmo equipamento utilizado para a medida da refratariedade-
sob-carga. Nesse caso, esse equipamento funcionou como um dilatdmetro
para corpos-de-prova grandes, necessarios para a representatividade da
microestrutura dos materiais sob teste. Foi aplicada uma tensdo uniaxial de
compressao de 0,02 MPa e taxa de aquecimento de 5 °C/min até 1400 °C. As
geometria e dimensdes dos corpos-de-prova foram as mesmas daqueles

utilizados na refratariedade-sob-carga.

4.3.4 Médulo de Young em funcao da temperatura

Os ensaios para a determinagdo do modulo de Young, E, e de
cisalhamento, G, em altas temperaturas foram conduzidos em um equipamento
desenvolvido no GEMM (Grupo de Engenharia de Microestrutura de Materiais)
[65]. Este equipamento baseia-se no método de ressonancia mecanica de
barras. O método consiste no estimulo do corpo de prova com freqiéncia
variavel, a fim de se localizar a frequéncia fundamental e as suas harmoénicas
de vibracdo natural do corpo. Através de relagbes matematicas embutidas em
um programa desenvolvido para tratar os dados obtidos do ensaio, pode-se
correlacionar as freqléncias de ressondncia a densidade, geometria e
dimensdes do corpo e as propriedades elasticas do material. Primeiramente, a
partir das frequéncias do modo torcional, determina-se G. Depois, com as
frequéncias do modo flexional, iterativamente, determinam-se os valores de E e

da razao de Poisson.
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Os corpos-de-prova foram confeccionados na forma de barra com
dimensdes nominais de 15 mm x 25 mm x 150 mm.

O ensaio foi realizado da temperatura ambiente até 1200 °C, em degraus
de 100 °C. Em cada temperatura, o corpo-de-prova foi submetido a um tempo
de homogeneizacdo da temperatura de 40 minutos antes de se iniciar a
varredura na frequéncia.

Por limitagbdes do equipamento de ressonancia de barras ndo se pdde
medir essa propriedade acima de 1200 °C.

Os ensaios para se determinar o modulo de Young dos materiais aqui
estudados foram realizados considerando-se que as condi¢des utilizadas
mantinham-nos no regime linear elastico, sobretudo, porque nesses ensaios

sao aplicadas tensodes baixas.

4.3.5 Ensaio de fluéncia sob compressao

Ensaios de fluéncia foram realizados em um equipamento Netzsch, modelo
RUL 421E (Figura 4.5 e Figura 4.6). Foi aplicada tensao uniaxial de compressao
de 0,45 MPa e taxa de aquecimento de 5 °C/min até se atingir as isotermas de
medida. As dimensbdes dos corpos-de-prova foram as mesmas daqueles
utilizados na refratariedade-sob-carga.

Neste trabalho, os ensaios de fluéncia sob compresséao foram realizados
com o intuito de ajudar na avaliagao dos resultados dos ensaios de propagacgao
estavel de trinca em altas temperaturas, que por sua vez, esta relacionado com
a energia de fratura. Para isto, foi verificada a suscetibilidade a fluéncia dos
compositos alumina-vidro (CO, C10 e C20), refratarios silico-aluminoso e
aluminoso, aqui tratados, quando sujeitos a tensao aplicada de compressao de
0,45 MPa (carga constante) e variando-se a temperatura de ensaio.

Devido as dimensdes dos corpos-de-prova e a limitagdo da carga
maxima que pode ser usada no equipamento RUL 421E nao foram aplicadas

tensdes maiores. O conjunto de isotermas para cada material foi definido de
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acordo com os resultados obtidos dos ensaios de refratariedade-sob-carga e a

temperatura de tratamento térmico sofrido pelos materiais.

4.3.6 Ensaio de fluéncia sob flexao a trés pontos.

Foram realizados ensaios de fluéncia de flexdo a trés pontos, utilizando o
mesmo equipamento do modulo de ruptura a quente, conforme ja foi mostrado
na Figura 4.4, com o objetivo de se observar a fluéncia em condicbes de
distribuicdo de tensdo similares aquelas do ensaio de energia de fratura,
facilitando a avaliacao do efeito da fluéncia sobre essa propriedade.

Os corpos-de-prova foram no formato de barra prismatica, com
dimensdes nominais de 25 mm x 25 mm x 150 mm, sem entalhe. O tempo de
homogeneizagdo da temperatura, para uma determinada temperatura, foi em
torno de 20 horas (o corpo-de-prova ficou sobre a pista de espera). Este tempo
foi adotado para minimizar as interferéncias das acomodagdes do sistema do
equipamento HBST 422, ao longo do tempo sobre a medida de fluéncia,
conforme discutido no apéndice A.

A tensdo inicial aplicada, o, e a deformagao por fluéncia, ¢, da regiao
tracionada do corpo-de-prova (da fibra inferior do corpo-de-prova) foram

calculadas a partir das equacgdes:

3
o=2 ETscth (4.5)
e
6d
e=17 A, (4.6)

onde Pqonst € a carga aplicada, constante, sobre o corpo-de-prova e fy é flecha

devido ao deslocamento do atuador.
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A taxa de fluéncia, ¢, em unidades de s, foi obtida através da seguinte

expressao:

g=— -1y, (4.7)

onde f, é a velocidade de variagdo do tamanho da flecha em unidades de m.s

1

4.3.7 Ensaio de energia de fratura em altas temperaturas

Para a determinacao da energia de fratura, foram obtidas curvas de carga
em funcdo do deslocamento, com carregamento continuo, em flexdo a trés
pontos, na mesma maquina HBST 422 (Figura 4.4) adaptada com um
dispositivo que permite descer o atuador com velocidade constante, em torno
de 5 um/min. No entanto, a velocidade de deslocamento do atuador pode variar
ao longo do ensaio de acordo com a resposta do corpo-de-prova em relagao a
carga aplicada sobre o mesmo (vide apéndice A).

Inumeros testes foram realizados para encontrar as condicbées mais
adequadas para a realizagdo do ensaio de propagacgao estavel de trinca.
Buscaram-se estas condicdes, mantendo-se a velocidade minima do atuador
de 5 um/min, alterando-se as dimensdes dos corpos-de-prova e o tipo de
entalhe e sua respectiva profundidade, com a finalidade de minimizar o
armazenamento excessivo de energia elastica nos mesmos. Esta sistematica
foi escolhida com base nas relagdes de flexibilidade entre o corpo-de-prova e o
equipamento, propostas por Nakayama et. al [11].

Justificou-se, também, este procedimento de alterar as dimensdes do
corpo-de-prova e o tipo de entalhe, para se obter propagacéo estavel de trinca,
porque nenhuma alteracdo estrutural e no sistema de medida poderia ser

executada a tempo no equipamento HBST 422, considerando-se o longo
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cronograma de ensaios previstos, tanto de energia de fratura como de fluéncia
sob flexao.

Inicialmente, foram realizados ensaios com corpos-de-prova com
dimensdes de 25 mm x 25 mm x 150 mm, com entalhe plano e profundidade de
50% da altura do corpo, sem qualquer sucesso. O proximo passo foi alterar as
dimensbes dos corpos-de-prova, combinando modificagbes na altura e largura,
mantendo-se o entalhe plano e a profundidade de 50% da altura. Todos esses
testes também n&o se converteram em sucesso. A opgao foi alterar o tipo de
entalhe de plano para Chevron com angulo de 90° e profundidade de 50%.
Com estas modificagbes também nado foi possivel conseguir a propagacgéo
estavel de trinca. Optou-se em alterar o angulo do entalhe Chevron de 90° para
70°. Com esta modificagdo conseguiu-se um relativo sucesso com os
compositos alumina-vidro e o refratario aluminoso, mas parcialmente com o
refratario silico-aluminoso.

A Tabela 4.5 mostra os valores para as efetivas dimensdes dos corpos-
de-prova dos trés materiais empregados neste trabalho. Em todos eles o
entalhe Chevron teve angulo de 70° e profundidade de 50% da altura. A Figura
2.1 mostra um esquema da secc¢édo do entalhe. O entalhe foi feito com disco
diamantado de 400 um de espessura. Foram utilizados nos ensaios entre 3 a 5

corpos-de-prova em cada temperatura.

Tabela 4.5 Dimensdes nominais dos corpos-de-prova utilizadas para o ensaio

de propagacao estavel de trinca.

Material Dimensdes nominais (mm)
Compdésitos — CO, C10, C20 21 x21x 150
Refratario silico-aluminoso 21 x24 x 150
Refratario Aluminoso 23 x 24 x 150

E importante salientar que os testes preliminares foram realizados nas
temperaturas ambiente e na de amolecimento do material, indicadas pelos
ensaios de refratariedade-sob-carga. Isto porque, a rigidez do sistema, corpo-

de-prova e equipamento, pode mudar em funcédo da temperatura de ensaio.
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Como tratado no apéndice A, para minimizar o problema das
acomodagdes que ocorrem no equipamento ao longo tempo, foi estipulado um
tempo para homogeneizar a temperatura. Ensaios foram realizados apds o
tempo de homogeneizacdo da temperatura de aproximadamente 8 horas. Os
ensaios em temperaturas distintas, acima de 1000 °C, foram realizados, em
geral, uma hora e 30 minutos apds o término do ensaio anterior. Abaixo de
1000 °C o tempo de homogeneizagao da temperatura foi de aproximadamente
3 horas apos a realizagao do ensaio anterior.

Para o calculo da energia de fratura, o trabalho realizado pela maquina
para romper completamente o corpo, sob condi¢do de propagacao estavel de
trinca, foi dividido pela area projetada da superficie de fratura, multiplicada por
dois, em unidades de J/m? A integracdo da curva carga em fungdo do
deslocamento foi feita até um ponto em que P diminuiu para 10% da carga
maxima atingida no teste, auxiliado pelo programa Origin® versdo 6.0,
conforme a equacdo 2.4 e Figura 4.7. Para determinar a area projetada, a
superficie de fratura, com uma escala, foi fotografada com uma camera digital,
modelo MVC-FD92, da Sony. Com a fotografia estimou-se a area através de

um analisador de imagens ImagePro express 4.1.

Af
deA
0

Carga, P

0,1.P.x

A ——y
Deslocamento, A

Figura 4.7 Esquema da curva carga, P, em fungdo do deslocamento, A, de um

ensaio de propagacao estavel de trinca, indicando a regido integrada sob a
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curva e o deslocamento final, As, correspondente a carga com valor de 10% da

carga maxima atingida no ensaio.

Uma observagéo importante que se deve considerar € que nenhuma
correcao foi realizada nas curvas carga em funcdo do deslocamento, pois o
equipamento HBST 422 tem um sistema que compensa qualquer deformacéao
ou acomodacdo dos componentes abaixo do apoio do sistema de flexdo. Na
realidade, o extensémetro poderia estar sendo influenciado pela deformagao
elastica do atuador e do suporte de flexdo, porém como sao produzidos em SiC
de alto mddulo elastico, desprezou-se a sua deformacéao elastica, uma vez que
0s niveis maximos de carga alcangados sdo baixos (=150 N) (ver apéndice A).

Como os niveis maximos de carga foram baixos, foi observado, nos
materiais aqui analisados, que a principal contribuicdo energética contabilizada
na energia de fratura provém da regido proxima da ponta do entalhe. Assim, os
fendmenos que nao estdo ligados a formagao de superficie de fratura (ver
Figura 4.8) ndo foram considerados na medida da energia de fratura em altas

temperaturas, pois nao foram significativos.

lP

- Regido Visco-plastica I:] Regiao Elastica
Figura 4.8 Esquema de um corpo-de-prova sendo ensaiado sob flexdo a trés

pontos, realizado em uma temperatura elevada.

4.4 Anadlise de tensdes pelo método dos elementos finitos
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No método dos elementos finitos 0 estudo do comportamento mecanico
de um corpo continuo qualquer, submetido a um determinado carregamento, é
feito mediante a discretizagdo deste corpo em dominios chamados de
elementos finitos.

Desta forma, define-se como discretizacdo o procedimento de
transformacao da estrutura dada, em uma outra constituida por uma reuniao de
elementos, unidos entre si através de um numero finito de pontos, chamados
nos e admitindo-se compatibilidade de deslocamento nos nds e ao longo das
faces comuns dos elementos adjacentes. Evidentemente, a discretizagao
estrutural de um corpo corresponde a uma aproximagdo do mesmo corpo
continuo. Esta aproximagéo sera tanto maior, quanto maior for o numero de
nos pelos quais os elementos se ligam, ou também, quanto maior for o nimero
de elementos em que a estrutura foi dividida. Assim, com a discretizagao pode-
se estabelecer a aproximagéao do modelo fisico com o modelo matematico [66].

Neste trabalho, a analise de tensbes pelo método dos elementos finitos
foi utilizada com o intuito de avaliar as regides com maiores concentracbes de
tensado e estimar a ordem de grandeza desta tensdo. Com estas informagdes e
os dados experimentais, foi possivel discutir alguns aspectos da relagcéo entre a
medida de energia de fratura em temperaturas elevadas e da fluéncia. No
entanto, vale observar que a fluéncia ndo foi considerada nos modelos
matematicos.

As geometrias adotadas para a analise das tensdes pelo método dos
elementos finitos foram: um cilindro simulando um corpo-de-prova utilizado nos
ensaios de refratariedade-sob-carga e de fluéncia sob compressao, barra
prismatica com e sem entalhe plano como modelo do corpo-de-prova usado no
ensaio de fluéncia sob flexao a trés pontos, e finalmente uma barra prismatica
com entalhe Chevron para se analisar 0 ensaio de propagacédo estavel de
trinca.

A discretizagdo do modelo foi realizada usando-se elementos tipo tetra
10 da biblioteca de elementos do programa Cosmos 2.0 [67] que apresenta as

seqguintes caracteristicas:



10 nds por elemento;
material se encontra no regime elastico linear;
os deslocamentos sofridos pelos elementos s&o pequenos;

nao ocorre fluéncia.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdo apresentadas e discutidas as caracteristicas fisicas
e termomecéanicas dos compésitos alumina-vidro e dos dois refratarios
comerciais, separadamente para cada material. Vale observar que as sec¢des
das caracterizagbes termomecanicas dos materiais englobam, inicialmente, os
ensaios de refratariedade-sob-carga, de mddulo de ruptura a quente e de
modulo de Young por ressonancia de barra. Os resultados e discussdo dos
ensaios de fluéncia, sob compressdo e sob flexdo a trés pontos, e de
propagacao estavel de trinca sdo apresentados apds isso. No final do capitulo,
serdao apresentadas as consideragcbes gerais sobre a medida da energia de
fratura e os parametros de resisténcia ao dano por choque térmico em fungao

da temperatura.

5.1 Compésitos alumina-vidro

5.1.1 Compdésitos alumina-vidro: Caracterizagoes fisicas

A Tabela 5.1 lista a porosidade aparente (P.A.), massa especifica
aparente da parte sélida, (M.E.A.S.) e massa especifica aparente (M.E.A.), dos
compositos alumina-vidro. Em relagdo ao material CO, as massas especificas
diminuem pela introdugdo cada vez maior de vidro nos compdsitos (Tabela
4.3). O material CO apresenta uma porosidade aparente tipica de um concreto
refratario convencional, 16,8 %. A sinterizagdo em fase liquida do compésito
C10 possibilitou a diminuicdo da porosidade aparente para 152 %. O
composito C20 teve o seu empacotamento bastante comprometido na
moldagem devido a grande quantidade de vidro, como mencionado na se¢ao
4.1.1.1, e, por consequéncia, a porosidade aparente atingiu 21,9 %. Enquanto
que no material CO existem apenas o0s poros normais resultantes dos

intersticios entre as particulas normais das matérias-primas, nos compdésitos



66

C10 e C20, existe um segundo tipo de poro, bastante alongado decorrente das
fibras moidas do vidro.

Verificou-se também a distribuicdo de tamanho de poros. As Figura 5.1 e
Figura 5.2 mostram que a distribuicdo de tamanho de poros do material CO &
monomodal, sendo que o valor médio de diametro de poros esta abaixo de 1
um. Essa distribuicdo para o compdésito C10 € bimodal e estreita cujos valores
médios estdo em torno de 1 e de 8 um. O compodsito C20 tem uma distribuicdo
de tamanho de poros estreita e monomodal também em torno de 8 pm.
Ressalta-se que se estimou, através das micrografias eletrénicas de varredura
das Figura 4.3 e Figura 5.3, que o diametro das fibras de vidro esta em torno
de 8 um.

A confirmacdo de que parte da porosidade da microestrutura dos
compositos C10 e C20 advém das fibras de vidro, além daquela porosidade
proveniente, sobretudo para o material CO, das interfaces matriz-agregado
pode ser também constatada comparando as micrografias eletrbnicas de

varredura das Figura 5.4, Figura 5.5 e Figura 5.6.

Tabela 5.1 Porosidade aparente, P.A., massa especifica aparente da parte
sélida, M.E.A.S., e massa especifica aparente, M.E.A., dos compadsitos

alumina-vidro.

Composigio P.A. (%) M.E.A.S. (g/cm’) M.E.A. (g/cm?)
CO 16.8+£0.4 3.89+0.01 3.24+0.02
C10 15.2+0.4 3.57+0.01 3.031£0.02

C20 21.9+0.8 3.47+0.01 2.71+0.03
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Figura 5.1 Distribuicdo discreta de tamanhos de poros dos materiais CO, C10 e

C20 determinada pelo método de porosimetria de mercurio.
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Figura 5.2 Porcentagem acumulada de poros em fungdo do diametro

equivalente de poros dos materiais C0, C10 e C20.
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Figura 5.3 Micrografia eletrénica de varredura de uma fibra de vidro utilizada

nos compositos C10 e C20.

Interface matriz-agregado
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Figura 5.4 Micrografia da microestrutura do material CO. Em destaque as falhas

e a porosidade na interface matriz-agregado
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Figura 5.5 Micrografia da microestrutura do compésito C10 mostrando os poros

formados pelas fibras de vidro.
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Figura 5.6 Micrografia da microestrutura do compdsito C20 mostrando os poros

oriundos das fibras de vidro. Em destaque um resto de fibra de vidro em um

poro.

Da Figura 5.7 a Figura 5.9 mostram-se os difratogramas de raios X das
matrizes dos materiais MO, M10 e M20, tratadas termicamente a 1400 °C por 1

hora nas mesmas condi¢des dos materiais CO, C10 e C20. Como mencionado,
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as matrizes foram formuladas para realcar as fases minoritarias e, por
consequéncia, facilitar a identificacdo dessas fases. Como esperado, o
difratograma da matriz MO mostrou apenas a existéncia de corindon. As
matrizes M10 e M20 revelaram fases geradas pela adicdo do vidro. Estes
resultados indicam que parte do vidro se cristalizou e reagiu com as aluminas
calcinadas e hidratavel.

Com a identificagao da cristobalita, da pseudowollastonita e da anortita,
nas matrizes M10 e MZ20, pressupbe-se que exista um microconstituinte
eutético ternario nas respectivas microestruturas. Isto porque, em primeiro
lugar, a formulagdo baseado nos principais componentes quimicos do vidro
(Al,O3, SiO,, CaO) esta dentro do triangulo de compatibilidade das fases
cristobalita-pseudowollastonita-anortita do digrama de fase ternario do sistema
Al,03-Si0O,-Ca0. Em segundo lugar, o tridangulo de compatibilidade aponta a
existéncia de um microconstituinte eutético com temperatura eutética de
1170 °C [68] (Figura 5.10). Além deste eutético, a microestrutura pode conter,
distribuidos em pequenas regides, outros microconstituintes eutéticos
quaternarios com baixo ponto de fusao, visto que a composi¢ao quimica do
vidro contém B,03, CaO, MgO, Na,0O, K0 e Fe;O3 (Tabela 4.3). Por exemplo,
a combinacdo dos compostos Na,O-CaO-Al,05-SiO, pode promover o

surgimento de liquido a 1130 °C, como indica a Figura 5.11 [69].
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Figura 5.7 Difratograma da matriz MO, tratada termicamente a 1400 °C por 1

hora.
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Figura 5.8 Difratograma da matriz M10, tratada termicamente a 1400 °C por 1

hora.



72

00 M20 c C - Corindon
] Cr - Cristobalita
2504 ¢ CA - Aluminato de calcio
c A - Anortita
m W - Wollastonita
% 200 P - Pseudowollastonita
o & c
o w
g 1 50 -1 Cr
.a A w
c | ciPlA c
[5) Al
E 100 "}_\ ‘AV c c
- CA : AP W ¢
504 s Cr A w A A C
P AA CACr
0 T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80
20

Figura 5.9 Difratograma da matriz M20, tratada termicamente a 1400 °C por 1

hora.
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Figura 5.10 Diagrama de fase ternario do sistema Al,O3-SiO,-CaO. Em
destaque o ponto que corresponde a formulagdo baseado nos principais
componentes quimicos do vidro e o tridngulo de compatibilidade Cristobalita-

Pseudowollastonita-Anortita [68].
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Figura 5.11 Diagrama de fase do sistema quartenario Na,O-CaO-Al,03-SiOy;
sendo que as abreviaturas P, W, Me, Ne, Liq. significam, respectivamente,

pseudowollastonita, wollastonita, melilita, nefelina e liquido [69].

As Figura 5.12 e Figura 5.13 mostram a espectroscopia de dispersao de
energia dos compositos C10 e C20 com mapeamentos dos elementos, Al, Si, e
Ca. Nota-se que e o silicio, o aluminio e o calcio, formadores principais dos

microconstituintes eutéticos, ocupam a matriz dos compasitos.

Figura 5.12 Espectroscopia de dispersdo de energia da microestrutura do

composito C10. Mapeamentos dos elementos: Al, Si, e Ca.
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Figura 5.13 Espectroscopia de dispersdo de energia da microestrutura do

composito C20. Mapeamentos dos elementos: Al, Si, e Ca.

Reforca-se a existéncia do microconstituintes eutéticos na
microestrutura dos compdsitos C10 e C20. pela curva de DSC das fibras de
vidro mostrada na Figura 5.14. Os trés primeiros picos exotérmicos
provavelmente ocorreram devido a queima de materiais organicos que
recobriam as fibras. Em 726 °C, ocorreu uma alteracido na linha de base tipica
de uma transicdo vitrea. A 950 °C verificou-se o inicio de uma banda
exotérmica de varias cristalizagdes, que pode ser da anortita, da
pseudowollastonita e da silica. Observa-se a seguir um pico endotérmico cujo
inicio esta em torno de 1118 °C e atinge um maximo em 1164 °C, de fuséo de
uma fase cristalina. Como observado, no difratograma do vidro tratado
termicamente a 1100 °C, essa € uma temperatura favoravel para a sua

cristalizagcao(Figura 5.15).
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Figura 5.14 Calorimetria diferencial de varredura, DSC, das fibras de vidro TEM

14 com taxa de aquecimento de 5 °C/min.

O limite de temperatura do equipamento de DSC n&o permitiu completar
o ultimo pico mencionado e nem verificar se ocorreria a fusao de outras fases
cristalinas. Porém, a temperatura de fusdo de 1164 °C corrobora com a idéia
da fusdao de um microconstituinte eutético, j4 que nenhuma das fases
cristalinas indicadas pelo difratograma tem ponto de fusdo tdo baixo assim e
principalmente por que no sistema CaO-SiO,-Al,O3, o0 eutético ternario,
associado ao tridangulo de compatibilidade anortita-pseudowollastonita-
cristobalita, ocorre a 1170 °C (Figura 5.10).

Embora ndo tenha sido identificada fase vitrea pelos difratogramas das
matrizes, M10 e M20, na forma de uma banda caracteristica de fase amorfa,
algumas evidéncias indicam que o tratamento térmico a 1400 °C por 1 hora,
nao foi suficiente para causar a cristalizacdo completa do vidro adicionado
nestes compdositos. A Figura 5.15 apresenta difratogramas das fibras de vidro
em temperatura ambiente e daquelas tratadas termicamente a 1100 °C e a
1400 °C por 1 hora, nas mesmas condi¢des utilizadas no tratamento térmico
dos compdsitos. Em temperatura ambiente as fibras de vidro, como recebidas
do fabricante, contém, principalmente, fase amorfa. A 1100 °C estas passam

por um processo de cristalizacdo, formando fases cristalinas, as quais foram
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também identificadas nos difratogramas das matrizes (Figura 5.8 e Figura 5.9).
Apos o tratamento térmico de 1400 °C o material volta a ser amorfo. A 1400 °C
o material estaria plenamente fundido e o resfriamento proporcionou a entrada
no estado amorfo, ajudada pela presencga da silica e do 6xido de boro, ambos

formadores de rede vitrea.
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Figura 5.15 Difratogramas de raios-X das fibras de vidro TEM-14, em trés

situagdes distintas.

Vale notar que também as intensidades atingidas nos difratogramas das
fibras de vidro, na temperatura ambiente e, sobretudo, das tratadas a 1400 °C,
sdo muito baixas frente as intensidades atingidas dos difratogramas das
matrizes M10 e M20. Com isso, nos difratogramas destas matrizes a
sobreposi¢cao de picos pode estar escondendo uma banda tipica de fase
amorfa.

Como o sistema composito alumina-vidro contém particulas
microscopicas muito reativas, provenientes das aluminas calcinadas e
hidratavel, estas podem servir como sitios de nucleagdo para o vidro e, por
consequéncia, facilitar o estado cristalino. Somado a este fato, deve-se
considerar que as fibras de vidro também sdo micrométricas. No entanto, outra

evidéncia de que nem todo o vidro se cristalizou nos compdsitos C10 e C20,
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pode ser observada nas micrografias eletrnicas de varredura, Figura 5.5 e
Figura 5.6, que mostram regides da microestrutura com fase vitrea em torno
dos poros. O destaque na Figura 5.6 aponta o resto de fibra de vidro dentro do
poro, indicando que o tratamento térmico, ao qual os compdsitos foram
submetidos, n&o foi suficiente para cristalizar totalmente o vidro.

Outra avaliacdo importante da microestrutura dos compadsitos € quanto a
interface entre a matriz e os agregados. Algumas alteragbes microestruturais
surgem proximas dos agregados. Consistem de uma redugdo no grau de
empacotamento, gerando maior porosidade, além do afastamento das
particulas maiores. Este fenbmeno € chamado de efeito de parede. Estes
aspectos influenciam fortemente o comportamento termomecanico dos
refratarios, em geral.

E apropriado destacar que o material CO foi sinterizado no estado sélido.
Neste caso, o mecanismo de transporte de massa predominante € por difusao
atbmica na fase sélida nas regides de contato entre as particulas individuais.
Como a sinterizagao foi a 1400 °C por 1 hora, a coesao entre as particulas nao
foi completamente consolidada. No entanto, os compdésitos C10 e C20 tém uma
microestrutura mais consolidada, pois foram sinterizados em fase liquida,
devido a introducédo das fibras de vidro moidas, embora sejam também as
causadoras da porosidade, como discutido anteriormente.

A Figura 5.16 apresenta a micrografia eletrénica de varredura da
microestrutura do material CO, ressaltando-se o fato dos agregados estarem

destacados da matriz.
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Figura 5.16 Micrografia da microestrutura do material CO. Destaca-se a

interface matriz-agregado com falhas e porosidade.

A Figura 5.17 mostra a microestrutura do composito C10. Nota-se uma
melhor interface entre matriz e agregados deste material em relagao ao CO. A
introducéo do vidro contribuiu para a formacédo de fase liquida durante sua
sinterizagdo, o que gera maior densificagdo. Além disso, as paredes dos
agregados podem servir como sitios de nucleacdo de cristais para o vidro e,
consequentemente, diminui-se a influéncia do efeito de parede.

A Figura 5.18 apresenta a microestrutura do compdsito C20. Neste
material, verificou-se, também, uma reducédo do efeito de parede devido a
sinterizacao via fase liquida. Por outro lado, a introdugcao de fibras de vidros,

como discutido, causou um aumento expressivo da porosidade aparente.
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Figura 5.18 Micrografia da microestrutura do compdsito C20.

Com a finalidade de se detectar provaveis transformacdes de fases e/ou
perda de massa na faixa de temperatura, na qual foram realizados,
principalmente, os ensaios de propagacéao estavel de trinca e de fluéncia, foram
feitas simultaneamente analise térmica diferencial e termogravimétrica.

Da Figura 5.19 a Figura 5.21 mostram-se os resultados da analise

térmica diferencial, ATD, e da termogravimetria, realizadas até 1500 °C,
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usando-se as matrizes MO, M10 e M20. Considerando-se a linha de base, os
resultados indicam que nao existem transformacdes de fase e/ou perda de
massa significativas nestes materiais quando sujeitos a taxa de aquecimento
de 5°C/min até a temperatura de tratamento térmico das matrizes, que foi a
1400 °C por 1 hora.

Levando-se em conta que o0s ensaios termomecanicos, principalmente, o
de propagacgao estavel de trinca e de fluéncia, foram realizados na faixa de
temperatura de ambiente a 1300 °C e baseando-se nos resultados da analise
térmica diferencial e da termogravimetria, foi suposto que estes materiais tém
uma microestrutura, suficientemente estavel, para serem submetidos a estes
ensaios termomecanicos, sem sofrerem alteragdes significativas em suas

propriedades fisicas.
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Figura 5.19 Analise térmica diferencial, ATD, e termogravimetria da matriz MO.
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Figura 5.20 Analise térmica diferencial, ATD, e termogravimetria da matriz M10
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Figura 5.21 Analise térmica diferencial, ATD, e termogravimetria da matriz M20

Com as avaliagbes das caracteristicas fisicas apresentadas neste
trabalho pelo material CO, observou-se que a interface entre matriz e
agregados, porosidade aparente e a distribuicdo de tamanhos de poros foram
determinantes para o seu comportamento termomecénico, como sera visto

mais adiante. Contudo, para os compdsitos C10 e C20 atribui-se a presenca de
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fase vitrea e de microconstituinte eutético as mudancas de comportamento
termomecanico em funcdo da temperatura, principalmente, nos ensaios de

propagacao estavel de trinca.

5.1.2 Compdsitos alumina-vidro: Caracterizagées termomecanicas

5.1.2.1 Compésitos alumina-vidro: Refratariedade-sob-carga

A Figura 5.22 mostra as curvas de refratariedade-sob-carga corrigida
subtraindo-se a dilatagdo térmica sofrida pelo corpo-de-prova durante o
aquecimento das matrizes M0, M10 e M20. Enfatiza-se que nestas matrizes a
deformacgédo por fluéncia ocorre facilmente, pois estas se constituem de
particulas finas, para o material MO e para os materiais M10 e M20
acrescentam-se a fase vitrea e o microconstituinte eutético. Verificou-se que o
amolecimento da matriz M20 comega em torno de 1004 °C. Para a matriz M10
o0 amolecimento se inicia em torno de 1099 °C e para a matriz MO em torno de
1208 °C. O fluxo viscoso do liquido eutético pode ser a causa do abrupto
amolecimento dos materiais M10 e M20. Deve-se considerar, porém, que o
fluxo viscoso devido a fase vitrea ja poderia estar ocorrendo desde 726 °C, que
€ a temperatura de transicdo vitrea do vidro revelada pela calorimetria
diferencial de varredura, DSC (Figura 5.14). Porém, uma clara manifestacao
disso depende da razao vidro e alumina presente no material, que por sua vez
depende da sobrevivéncia do vidro durante o tratamento de sinterizagao [70].

Confrontando-se a refratariedade-sob-carga dos materiais completos
CO0, C10 e C20, Figura 5.23, com a das suas respectivas matrizes, Figura 5.22,
observa-se que os agregados sao uteis por gerar uma estrutura rigida, devido a
sua morfologia e a distancia média entre eles. Dessa forma, notou-se que nos
materiais completos a deformagdo por fluéncia ocorre em temperaturas
maiores do que nas suas respectivas matrizes. Observou-se, ainda, que o

amolecimento do material CO comeca em torno de 1214 °C e no C20 inicia-se a
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1237 °C. Para o C10, o amolecimento se inicia em torno de 1267 °C. Uma
possivel explicacdo para este fato seria que a microestrutura do CO contém
muitos defeitos oriundos da fraca interface entre matriz e agregados,
acelerando a fluéncia. Contudo, comparando-se os compésitos C10 e C20,
nota-se que o material com maior teor de vidro amolece com uma temperatura
menor.

Em ambos os casos, matriz MO e material completo CO, as curvas de
refratariedade-sob-carga se encurvaram, apos o inicio da fluéncia, bem menos
acentuadamente do que os materiais contendo vidro, M10, M20, C10 e C20.
Isso mostra que além do vidro diminuir a temperatura de amolecimento ainda

acelera este processo em fungao da temperatura.
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Figura 5.22 Refratariedade-sob-carga das matrizes MO, M10 e M20. As curvas
foram corrigidas subtraindo-se a dilatagdo térmica sofrida pelos corpos-de-

prova durante o aquecimento.
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Figura 5.23 Refratariedade-sob-carga dos materiais completos C0O, C10 e C20.
As curvas foram corrigidas subtraindo-se a dilatacdo térmica sofrida pelos

corpos-de-prova durante o aquecimento.

5.1.2.2 Compésitos alumina-vidro: Médulo de ruptura

A

Figura 524 e a Tabela 5.2 mostram os resultados dos ensaios de modulo de
ruptura em funcdo da temperatura. Verifica-se que o compodsito C10
apresentou melhor resisténcia mecanica, até 1200 °C em relagdo aos outros
materiais. Nota-se que a partir de 1100°C os compédsitos C10 e C20
apresentam uma forte queda nos valores de médulo de ruptura, provavelmente,

devido ao aparecimento do liquido eutético ternario.

Sendo o material CO basicamente alumina, a temperatura de
sinterizacao de 1400 °C, sem aditivos, é baixa e é decorrente disso a baixa
resisténcia mecanica desse material em toda a faixa de temperatura estudada.
Por outro lado, os compdsitos C10 e C20 apresentam microestrutura mais

consolidada, pois foram sinterizados em fase liquida, pela introducéo do vidro.
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Com isso, o compdsito C10 apresenta-se aproximadamente sete vezes mais
resistente do que o material CO.

Comparando-se os valores de médulo de ruptura a quente entre os
compositos C10 e C20 observa-se que C10 é mais resistente mecanicamente.
Isto ocorreu porque a quantidade de fibra de vidro adicionada ao C20
prejudicou 0 empacotamento desse material e, por consequéncia, gerou uma

porosidade maior, como discutido na sec¢ao 5.1(Tabela 5.1).
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Figura 5.24 Mdédulo de ruptura em fungcdo da temperatura dos materiais CO,
C10 e C20.

Tabela 5.2 Mdédulo de ruptura, o; e os correspondentes desvios padrées, em

funcdo da temperatura dos materiais C0O, C10 e C20.

Temperatura (°C) Referéncia Compésitos
co Cc10 C20
O'f(MPa) Of (MPa) Of (MPa)

25 7+1 39+3 20+2

900 7+4 3312 2141

1000 712 32+1 2141

1100 7+2 353 24+1

1200 442 2612 20+1

1300 7+1 9+1 8+0,1
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No caso dos compdsitos C10 e C20, embora ndo muito acentuado, em
comparacgao a referéncia, CO, ha uma clara tendéncia de aumento dos valores
de moddulo de ruptura a quente em torno de 1100 °C. Ainsworth e Herron [20]
mostraram efeito semelhante em varios tipos de refratarios, contendo fase vitrea,
nos quais ocorrem maximos de resisténcia mecanica entre 980 °C e 1380 °C.

E oportuno destacar que o médulo de ruptura do compésito CO n&o
apresentou variagédo significativa em fungdo da temperatura, levando-se em
conta a dispersao dos valores. Este fato reforca o efeito da presenca da fase
vitrea e dos microconstituintes eutéticos na microestrutura dos compadsitos C10

e C20 sobre o desempenho termomecéanico deles.

5.1.2.3 Compésitos alumina-vidro: Médulo de Young

Quanto ao médulo de Young determinado pelo método da ressonancia
de barra dos compésitos, verifica-se pela Figura 5.25 que o compésito C10
apresentou um maior rigidez elastica em relacdo a referéncia CO e ao
composito C20. A Tabela 5.3 lista o valores do modulo de Young desses
materiais. Os valores das frequéncias, flexional e torcional, estdo listados no
apéndice B.

A Figura 5.25 também mostra que o mdédulo de Young em funcao da
temperatura para os compositos C10 e C20 comega aumentar suavemente a
partir de 700 °C, préxima da temperatura de transicao vitrea do vidro que é
726 °C (Figura 5.14).

Para o compésito C10 o médulo de Young passa por um maximo a
1000 °C e comega a declinar levemente a partir de 1100 °C. Em 1200 °C, o
modulo de Young de C10 diminui, provavelmente, por causa do aparecimento

do liquido eutético.
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Figura 5.25 Mddulo de Young medido por ressonancia de barra em fungao da

temperatura dos materiais C0O, C10 e C20.

Tabela 5.3 Modulo de Young, E, e os correspondentes desvios padroes,
medido por ressonancia de barra em fungdo da temperatura dos materiais CO,
C10 e C20.

Temperatura (°C) Referéncia Compésitos
Cco C10 C20
E (GPa) E (GPa) E (GPa)

25 44+3 12743 4511
100 47+3 1273 461
200 44+3 12613 4711
300 44+3 12542 50+1
400 44+3 12612 51+1
500 44+3 12612 511
600 453 12742 531
700 4613 12612 58+3
800 48+3 130+2 59+1
900 50+2 13542 65+1
1000 5244 13612 701
1100 53+3 13412 7211
1200 5313 13114 7212

O moddulo de Young do compdsito C20 aumenta significativamente em

funcdo da temperatura a partir de 300°C. A 700 °C o aumento do modulo se
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torna mais pronunciado provavelmente devido a transi¢cao vitrea do vidro e se
estabiliza em torno de 1100 °C.

O aumento do médulo de Young em fungdo da temperatura também foi
observado em refratarios do sistema alumina-silica por Paulsen e
colaboradores [71]. Esses autores sugerem que na temperatura ambiente os
refratarios apresentam microtrincas que surgem devido a sinterizagdo. Quando
estes materiais estdo sujeitos a um reaquecimento estas microtrincas se
fecham como consequéncia dos diferentes coeficientes de dilatagdo térmica
linear das diferentes fases que compdem a sua microestrutura. Segundo esses
autores, este fato pode contribuir para o aumento do modulo de Young com o
aumento da temperatura.

O fato de o mdédulo de Young do material CO também nao ter variado
expressivamente em fungdo da temperatura, como observado com o mddulo
de ruptura deste material, reforca a forte influéncia da fase vitrea e do liquido
eutético ternario sobre o desempenho termomecéanico dos compdsitos C10 e
C20.

5.2 Refratario silico-aluminoso

5.2.1 Refratario silico-aluminoso: Caracterizagoes fisicas

A Tabela 5.4 mostra a porosidade aparente, a massa especifica
aparente e a massa especifica aparente da parte sélida determinadas pelo
método da imersdo. A Figura 5.26 mostra a distribuicido de tamanho e
porcentagem acumulada de poros do refratario silico-aluminoso. A distribuicao
de tamanho de poros tem uma extensao larga com diametros equivalentes na
faixa de 0,1 um a 7 um. Poros com estas dimensdes, sobretudo, neste
refratario silico-aluminoso que contém uma quantidade expressiva de fase
vitrea, podem ser preenchidos por esta fase em altas temperaturas, como sera

discutido posteriormente.
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Tabela 5.4 Porosidade aparente, P.A., massa especifica aparente da parte
sélida, M.E.A.S., e massa especifica aparente, M.E.A., do refratario silico-

aluminoso.

P.A. (%) M.E.A.S. (g/cm®) M.E.A. (g/cm’)

Média 6,4+0,8 2,50+0,01 2,34+0,02
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Figura 5.26 Distribuicdo de tamanho e a porcentagem acumulada de poros

obtidas pela porosimetria de mercurio do refratario silico-aluminoso.

Por técnicas de difragdo de raios-X pdde-se encontrar as seguintes fases
cristalinas no refratario silico-aluminoso: quartzo, mulita, cristobalita e fase vitrea,
conforme mostra o difratograma da Figura 5.27. A presencga de fase vitrea foi
confirmada por meio do difratograma de raios-X, no qual se verificou uma banda
caracteristica desta fase na faixa de 26 entre 10° a 40°. A presenca de quartzo e
de mulita e de particulas de TiO,, identificadas pela morfologia, foram observadas
também nas micrografias eletrénicas de varredura (Figura 5.28 e Figura 5.29).

E oportuno ressaltar que na composicdo quimica do refratario silico-
aluminoso (Tabela 4.4), além de SiO, ha outros compostos, tais como Fe;Os,
TiOy, e de alcalis; Na0O e K0, que favorecem a formacéo de fase amorfa e de
microconstituintes eutéticos. A combinagao destes componentes quimicos pode

favorecer a formacao de sistemas: ternario, por exemplo, K;O, TiO, e Na,O e/ou
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binario, por exemplo, K;O e SiO,, com varios eutéticos que formam liquido em
torno de 800°C [68],[69].
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Figura 5.27 Difratograma de raios-X do refratario silico-aluminoso.

Quartzo

AccV  Spot Magn  Det WD F————— 100 m
30.0kV 4.0 400x  BSE 13.4 LCE - DEMa- UFSCar- 2004

Figura 5.28 Micrografia eletronica de varredura da microestrutura do refratario
silico-aluminoso indicando o quartzo e uma particula de TiO..
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Figura 5.29 Micrografia eletronica de varredura da microestrutura do refratario

silico-aluminoso destacando a mulita.

A Figura 5.30 apresenta a analise térmica diferencial e
termogravimétrica do refratario silico-aluminoso. Nota-se que ndo houve
transformacdes de fases e/ou perda de massa representativas neste material
quando submetido a uma taxa de aquecimento de 5 °C/min até a temperatura
de tratamento térmico do refratario silico-aluminoso. Como a temperatura de
tratamento térmico deste material foi a 1280 °C, por 12 horas, a partir da qual
podem ocorrer transformagdes significativas nas propriedades fisicas deste
material, todos os ensaios termomecéanicos preliminares, de propagacao
estavel de trinca e de fluéncia foram realizados abaixo da temperatura de

tratamento térmico do refratario.
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Figura 5.30 Analise térmica diferencial e termogravimetria do refratario silico-

aluminoso.

5.2.2 Refratario silico-aluminoso: Caracterizag6es termomecanicas

5.2.2.1 Refratario silico-aluminoso: Refratariedade-sob-carga

A Figura 5.31 mostra a curva corrigida, subtraindo-se a dilatagéo térmica
sofrida pelo corpo de prova durante o aquecimento do teste de refratariedade-
sob-carga do refratario silico-aluminoso. Pode-se extrair que a deformacao por
fluéncia ja comega em torno de 790 °C. A baixa temperatura de refratariedade
e a presenca de fase vitrea na microestrutura deste refratario reforcam a

proposicao de que o principal mecanismo de fluéncia é o fluxo viscoso.
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Figura 5.31 Curva de refratariedade-sob-carga do refratario silico-aluminoso

corrigida subtraindo-se a dilatagédo térmica sofrida pelo corpo de prova durante

0 aquecimento.

5.2.2.2 Refratario silico-aluminoso: Modulo de ruptura

Os resultados dos ensaios de modulo de ruptura do refratario silico-
aluminoso estdo mostrados na Figura 5.32. A Tabela 5.5 lista os correspondentes
valores do modulo de ruptura. Estes também refletem a presenca da fase vitrea
no material aqui estudado, pois esta fase deve ter contribuido progressivamente,
para o fechamento de poros e arrendondamento de microtrincas, levando a maior
resisténcia mecanica até 1000 °C.
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Figura 5.32 Mddulo de ruptura em fungdo da temperatura do refratario silico-

aluminoso.

Tabela 5.5 Mddulo de ruptura, oy, € 0os correspondentes desvios padrdes, em

funcao da temperatura do refratario silico-aluminoso.

Temperatura (°C) Refratario silico-aluminoso
ot (MPa)

25 2241
300 24+1
600 2443
700 28+3
800 30+2
900 28+2
1000 4242
1100 3314

Em 1100°C a queda da resisténcia mecanica se deve ao
enfraquecimento da microestrutura, ou seja, ao amolecimento excessivo da
matriz constituida, predominantemente, de fase vitrea, como visto na sec¢ao
5.21.
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5.2.2.3 Refratario silico-aluminoso: Médulo de Young

A Figura 5.33 mostra o moédulo de Young em fungao da temperatura do
refratario silico-aluminoso. A Tabela 5.6 lista os correspondentes valores do
moédulo de Young. Os valores das frequéncias, flexional e torcional, estdo
listados no apéndice B.

Como visto, este material contém, predominantemente, quartzo,
cristobalita, mulita e fase vitrea na sua microestrutura. Sabe-se que a
cristobalita e o quartzo sédo polimérficos, ou seja, assumem uma determinada
estrutura em fungdo da temperatura. Em torno de 270°C ocorre uma
transformacao de cristobalita baixa para a alta. O quartzo se transforma de
baixo para alto proximo de 573 °C. Em ambos os casos ha um aumento no

volume.
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Figura 5.33 Mdodulo de Young em funcdo da temperatura do refratario silico-

aluminoso.
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Tabela 5.6 Modulo de Young, E, e os correspondentes desvios padrbes, em

funcdo da temperatura do refratario silico-aluminoso.

Temperatura (°C) Refratario silico-aluminoso
E (GPa)
25 66+1
100 6911
200 7012
300 69+3
400 76+1
500 9541
600 98+1
700 99+1
800 99+1
900 10042
1000 98+2
1100 8511

Desse modo, observa-se que nestas temperaturas, houve uma variagao
acentuada no valor do médulo de Young do refratario silico-aluminoso. Além
disso, como discutido anteriormente, verifica-se através do ensaio de
refratariedade-sob-carga, que a fluéncia se inicia a 790 °C, e tal fato pode
proporcionar o preenchimento de poros e de microtrincas com um liquido de
alta viscosidade, contribuindo, assim, para o aumento da rigidez do refratario. A
partir de 1000 °C inicia-se um decréscimo no valor do médulo de Young, como
observado no médulo de ruptura, devido ao enfraguecimento da microestrutura

do refratario, pelo excessivo amolecimento da fase vitrea.

5.3 Refratario aluminoso

5.3.1 Refratario aluminoso: Caracterizagoes fisicas

A Tabela 5.7 mostra a porosidade aparente, a massa especifica

aparente da parte sdlida e a massa especifica aparente do refratario
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aluminoso. A Figura 5.34 apresenta a distribuicdo de tamanho e a porcentagem

acumulada de poros desse material.

Tabela 5.7 Porosidade aparente, P.A., massa especifica aparente da parte

solida, M.E.A.S., e massa especifica aparente, M.E.A., do refratario aluminoso.

P.A. (%) M.E.A.S. (g/cm’) M.E.A. (g/cm®)

Média 17,5+0,4 3,45+0,01 2,84+0,01
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Figura 5.34 Distribuicdo de tamanho e porcentagem acumulada de poros do

refratario aluminoso.

O refratario aluminoso contém baixos teores de alcalis, KO e NaO,
(Teor max: 0,30 %) e razoavel de Fe;O3; e de TiO, (Teor max: 2,0 e 2,4%,
respectivamente), Tabela 4.4. O Fe é conhecido como mineralizador e ajuda na
formagdo da mulita, enquanto que o Ti ndo tem tal influéncia. No entanto, a
presenca de Fe,03, TiO,, K;O e/ou Na,O poderiam, juntamente com alumina e
silica, favorecer a formacao de liquido. Além disso, uma pequena parte de SiO;
com Fey03, TiO, e Na;O podem ter formado um minimo de fase vitrea [68],
embora a Figura 5.35 mostra que o difratograma de raios-X desse material néo
revela uma banda caracteristica de fase vitrea. No entanto, o difratograma

indica que boa parte da SiO, foi consumida na formagdo da mulita,
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considerando-se a estequiometria mais aceita e utilizada da mulita (Al,O3; =
74 %-p e SiOz = 26 %-p).
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Figura 5.35 Difratograma de raios-X do refratario aluminoso.

A Figura 5.36 mostra a micrografia da microestrutura do refratario
aluminoso indicando as principais fases identificadas pelo difratdmetro de raios-
X (Figura 5.35). Na micrografia, as fases foram identificadas através da
morfologia. A Figura 5.37 destaca a fraca interface matriz-agregados que por
sua vez contribui para a alta porosidade aparente (Tabela 5.7). Notou-se
também, nessas micrografias, que existe uma grande quantidade de poros e de
microtrincas nos agregados.

A Figura 5.38 apresenta a analise térmica diferencial, ATD, e
termogravimétrica do refratario aluminoso. Este refratario também se mostrou
razoavelmente estavel quando submetido a uma taxa de aquecimento de
5°C/min até a temperatura de 1380 °C, que foi a sua temperatura de
tratamento térmico. Com isso, foram efetuados os ensaios termomecéanicos
preliminares (refratariedade-sob-carga, médulo de ruptura e médulo de Young),
de fluéncia e de propagacgao estavel de trinca, abaixo da temperatura de
tratamento térmico do material, pressupondo que as propriedades fisicas nao

se alterariam significativamente ao longo desses ensaios.
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Figura 5.36 Micrografia eletronica de varredura por espalhamento de elétrons
da microestrutura do refratario aluminoso. As flechas indicam as microtrincas

nos agregados.
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Figura 5.37 Micrografia eletronica de varredura por espalhamento de elétrons
da microestrutura do refratario aluminoso. Destaca-se a fraca interface entre

agregado e matriz, além dos poros em um agregado.
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Figura 5.38: Analise térmica diferencial e termogravimetria do refratario

aluminoso.

5.3.2 Refratario aluminoso: Caracterizagoes termomecénicas

5.3.2.1 Refratariedade-sob-carga: refratario aluminoso

A Figura 5.39 apresenta a curva corrigida subtraindo-se a dilatagao
térmica sofrida pelo corpo-de-prova. A partir da curva de refratariedade-sob-
carga corrigida nota-se uma acomodacéao que se inicia em torno de 250 °C e se
estende até 750 °C. Este fenbmeno pode ser atribuido a fraca interface entre
matriz e agregados, como apresentada na micrografia da Figura 5.37. A partir
de 750 °C inicia-se uma leve dilatacdo térmica até 1242 °C, apos esta
temperatura a taxa de fluéncia efetivamente supera a taxa de dilatagdo. A
deformacado acentuada a partir de 1242 °C e as caracteristicas fisicas do

refratario sugerem a agédo de um liquido viscoso de possivel fase vitrea.
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Figura 5.39 Curva de refratariedade-sob-carga do refratario aluminoso corrigida
subtraindo-se a dilatacdo térmica sofrida pelo corpo de prova durante o

aquecimento.

5.3.2.2 Refratario aluminoso: Médulo de ruptura

A Figura 5.40 apresenta os resultados referentes ao moédulo de ruptura
como fungao da temperatura. A Tabela 5.8 lista esses valores. Entre 1000 °C e
1050 °C o modulo de ruptura passa por um maximo. Este fato pode ser devido a
recuperagao de microtrincas que se fecham como consequéncia dos diferentes
coeficientes de dilatagdo térmica linear das diferentes fases que compdem a
microestrutura do refratario. Uma outra possivel explicacao seria a presencga de
uma pequena quantidade de fase vitrea fechando trincas, embora esta fase
nao tenha sido revelada pelo difratograma de raios-X.

A causa da queda acentuada da resisténcia mecanica entre 1050 °C e
1200 °C pode ser atribuida ao forte amolecimento de possivel fase vitrea e/ou
ao aparecimento de um liquido formado por uma reacéo eutética, visto que

este material contém compostos que facilitam tanto a formacdo de uma fase
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vitrea quanto a formagao de um eutético com baixo ponto de fusdo, tais como:
F6203, TiOz, Kzo el/ou NazO.
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Figura 5.40 Modulo de ruptura em fungdo da temperatura do refratario

aluminoso.

Tabela 5.8 Médulo de ruptura, or € os correspondentes desvios padrdes, em

funcao da temperatura do refratario aluminoso.

Temperatura (°C) Refratario Aluminoso
ot (MPa)
25 1041
500 101
700 1041
900 1112
1000 1311
1050 1312
1100 1111
1150 101
1200 81
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5.3.2.3 Refratario aluminoso: Médulo de Young

A Figura 5.41 mostra o modulo de Young, E, em fungado da temperatura,
que aumenta significativamente a partir de 800 °C. A Tabela 5.9 lista os valores
desse modulo de Young. Os valores das frequéncias, flexional e torcional,
estdo listados no apéndice B. Este fenbmeno também pode ser explicado pelo
fechamento de microtrincas provocado pelos diferentes coeficientes de
dilatacdo térmica linear das diferentes fases que compdem a microestrutura do
refratario, segundo Paulsen et. al. [71]. Por limitacbes do equipamento de

ressonancia de barra ndo se pdde medir essa propriedade acima de 1100 °C.
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Figura 5.41 Modulo de Young em fungcdo da temperatura do refratario

aluminoso.
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Tabela 5.9 Modulo de Young, E, e os correspondentes desvios padrbes, em

funcdo da temperatura do refratario aluminoso.

Temperatura (°C) Refratario aluminoso
E (GPa)
25 23+1
100 22+1
200 22+1
300 22+1
400 23+1
500 24+1
600 25+1
700 261
800 28+1
900 3311
1000 35+3
1100 411

5.4 Aspectos gerais das caracterizacoes fisicas e termomecéanicas dos

materiais estudados

A preparagao controlada dos compdsitos alumina-vidro permitiram uma
averiguacao criteriosa da interferéncia da presenca de fase vitrea e de
microconstituintes eutéticos sobre o desempenho termomecéanico destes
materiais. A preparacédo foi uniformizada, com razoavel rigor, incluindo as
matérias-primas e suas respectivas distribuicdes granulométricas e composi¢ao
quimica, passando pelo processamento, fixando o teor de agua de mistura, até
a sinterizacédo sob as mesmas condi¢des, foram itens de controle.

Portanto, a ado¢cdo dos compdsitos alumina-vidro, como materiais de
referéncia, contribuiu para a avaliagdo da interferéncia da fluéncia sobre as
propriedades mecanicas.

O fato de que os valores das propriedades mecéanicas em funcédo da
temperatura do material CO ndo se alteram significativamente quando
comparados com os dos compodsitos C10 e C20 indica a forte influéncia da fase

vitrea e do microconstituinte eutético nestas propriedades.
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Os ensaios de refratariedade-sob-carga e de modulo de ruptura dos
materiais aqui analisados indicam que trés comportamentos mecanicos
distintos podem estar presentes, conforme a faixa de temperatura de ensaio:
fragil, quando o material esta bem abaixo da temperatura de inicio de fluéncia;
comportamento de transigdo fragil para ductii que ocorre na faixa de
temperatura acima do inicio da fluéncia e se estende a até o inicio do
enfraquecimento da microestrutura devido a diminuicdo acentuada da
viscosidade da fase vitrea e/ou aparecimento de um liquido eutético; sobretudo
nos compositos C10 e C20, por fim, comportamento ductil, quando predomina
a fluéncia.

Quanto ao refratario silico-aluminoso, as caracterizacbes fisicas e
termomecanicas apontam nitidamente para a presenca de uma grande
quantidade de fase vitrea. Com isso, pressupde-se que a fluéncia por fluxo
viscoso influenciou fortemente o desempenho termomecanico deste refratario.
Cabe mencionar que a partir de 790 °C este material tem um comportamento
mecanico predominantemente dentro da transigao fragil-ductil.

Em relacdo ao refratario aluminoso, a microestrutura apresenta-se
enfraquecida devido a interface falha entre matriz e agregados e de uma
provavel presenca de fase vitrea nos contornos de grdos, além de uma
possivel presenca de microconstituinte eutético. Estas caracteristicas levam o
material do comportamento fragil ao ductii quando a fluéncia ja esta

completamente instalada neste refratario.

5.5 Fluéncia sob compressao e sob flexao a trés pontos

Como mencionado, na secdo 4.3.5, os ensaios de fluéncia sob
compressao tiveram como finalidade verificar a sensibilidade da fluéncia com a
temperatura dos materiais aqui estudados. A fluéncia sob flexdo a trés pontos

foi utilizada com o objetivo de auxiliar na averiguagéo sobre a interferéncia da
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fluéncia na medida da energia de fratura sob o mesmo modo de carregamento

aplicado nos ensaios de propagacgao estavel de trinca.

A fluéncia dos compésitos e dos refratarios foi verificada sob diversas
temperaturas e tensdes aplicadas. As curvas de fluéncia sob compressao e sob
flexdo e as suas respectivas taxas de fluéncia em funcado da deformacao estao

nos apéndices C e D. Algumas curvas de fluéncia sob flexdo dos compdsitos

alumina-vidro sdo exemplificadas nas Figura 5.42 a Figura 5.47.

2500 -

Co

Tensdo = 2.1 MPa
—=—1000 °C
—=— 1100 °C
—=—1200 °C
—=—1300 °C

€ (x107)

00 05 10 15 20 25 30
tempo (x10 4s)

Figura 5.42 Curvas de fluéncia sob flexdo a trés pontos, em diferentes

isotermas, do compdsito alumina-vidro CO.
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Figura 5.43 Taxas de fluéncia sob flexdo a trés pontos em fungcédo da

deformacgédo, em diferentes isotermas, do compadsito alumina-vidro CO.
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Figura 5.44 Curvas de fluéncia sob flexdo a trés pontos, em diferentes

isotermas, do compdsito alumina-vidro C10.
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Figura 5.45 Taxas de fluéncia sob flexdo a trés pontos em funcdo da

deformacao, em diferentes isotermas, do compdsito alumina-vidro C10.

C20

Tenséo = 2,1 MPa
—=—1000 °C
—=— 1100 °C
—=—1200 °C
—=— 1300 °C

T - i 1

0,0 0,5 1,0 1:5 2,0 2,5 3,0
tempo (x10°s)

Figura 5.46 Curvas de fluéncia sob flexdao a trés pontos, em diferentes

isotermas, do compdsito alumina-vidro C20.
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Figura 5.47 Taxas de fluéncia sob flexdo a trés pontos em funcdo da

deformacao, em diferentes isotermas, do compdsito alumina-vidro C20.

Observou-se que, dependendo da temperatura, da tenséo aplicada e do
tipo de carregamento (compressao e flexao), o tempo para se atingir a taxa de
deformagdo minima, ou seja, estagio secundario, pode ser extremamente
longo. Desse modo, n&o foi feito nenhum tratamento dos resultados de fluéncia
visando a obtengdo da energia experimental de ativagdo e/ou do expoente da
tensdo. Especificamente, para os ensaios de fluéncia sob flexdo nao existe na
literatura um consenso sobre qual método utilizar para se analisar os
resultados oriundos deste ensaio em qualquer um dos estagios de fluéncia [40].

Contudo, foi possivel observar na fluéncia sob flexdo que a regidao do
corpo-de-prova sujeita a tragao sofreu mais danos por fluéncia do que aquela
sujeita a compressédo, sugerindo, assim, que mecanismos distintos atuaram
nas duas regides, como mostra as Figura 5.48 eFigura 5.49.

Dessa maneira, a flecha total registrada pela maquina no ensaio de
fluéncia sob flexdo, € consequéncia da abertura da trinca, causados pelos
danos de fluéncia, e da deformacédo regido a frente da trinca, ainda integra.
Assim, a flecha total pode ser expressa como a soma destas duas

contribuicdes.
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Neste trabalho, as curvas de fluéncia foram usadas basicamente, para
extrair as informagdes sobre o comportamento do material sob diversas
condigdes de temperatura e de tensdo com o intuito de inferir, indiretamente, o
quanto a fluéncia pode interferir na medida da energia de fratura em
temperaturas elevadas. Posto isto, buscou-se estabelecer grandezas fisicas
para quantificar a fluéncia, além de utiliza-las para relacionar este fenébmeno

com a medida da energia de fratura.

Figura 5.48 Corpos-de-prova do refratario silico-aIUmir;osd, sem entalhe,
deformados por fluéncia sob flexdo em trés pontos. (a) Face inferior tracionada,
a 1150 °C, com uma tenséo de 2,5 MPa e com 935 minutos de ensaio e (b) a
lateral do mesmo corpo da parte (a). A foto (c) mostra a face tracionada a
1000 °C e com uma tensao de 18 MPa e com 820 minutos de ensaio e (d)

lateral do mesmo corpo da parte (c).
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Figura 5.49 Corpo-de-prova do refratario aluminoso, sem entalhe, deformado
por fluéncia sob flexdo em trés pontos. Foto (a): a lateral do corpo ensaiado, a
1250°C, com uma tensdo aplicada de 2,7 MPa na parte inferior e com 375

minutos de ensaio. A foto (b) mostra a face inferior do mesmo corpo.

5.5.1 Taxa de energia de fluéncia

O conceito de taxa de energia de fluéncia, O, foi baseado no conceito
de densidade da taxa de trabalho (poténcia) realizado pela tensdo, w,
expresso pela equagao 2.13 [55]. Sob condi¢do de temperatura constante e
para uma determinada tensdo aplicada, Qs pode ser definida pela seguinte

expressao:

Qi (0,1, T)=c-¢(c,1,T)-V(c,T) (5.1)

onde V é o volume da regido na qual ocorre a deformagéo e/ou danos por

fluéncia, ¢ é a tensdo que age na regido compreendida pelo volume onde

ocorre a fluénciae € é a correspondente taxa de fluéncia.

Pbode-se verificar nos ensaios de fluéncia que cada regido do corpo é
solicitada diferentemente, sobretudo, nos ensaios de flexdo a trés pontos.
Assim sendo, cada regiao pode estar em um estagio de fluéncia diferente

também devido a heterogeneidade da microestrutura do material e/ou ao perfil
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da distribuicdo de tensdo ao longo do corpo-de-prova. Dessa maneira, cada
regido do corpo-de-prova esta sujeita a uma taxa de fluéncia distinta. Por
exemplo, regido préxima a ponta de uma trinca que apresenta maior
concentracao de tensao.

Para averiguar a afirmagdo mencionada acima foram construidos alguns
modelos pelo método dos elementos finitos. A Figura 5.50 mostra os modelos
para um corpo-de-prova cilindrico, com diametro externo de 50 mm, didmetro
interno 12,5 mm e altura de 50 mm, sob carregamento estatico de compressao
e sob carga aplicada de 835 N. Como esperado, neste caso, observa-se que
todo o volume do corpo-de-prova esta sob compressao. Porém, o perfil de
distribuicdo de tensdo do modelo indica valores diferentes de tensdo pode
atuar em cada regiao.

A Figura 5.51 mostra os modelos de elementos finitos de um corpo-de-
prova prismatico, 25 mm x 25 mm x 150 mm, sobre apoios espacados de
125 mm, sob uma carga aplicada de 150 N. O perfil da distribuicdo de tensao
do modelo mostra que as regides mais solicitadas ficam na parte central inferior

do corpo-de-prova.

(b)
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Figura 5.50 Modelos de elementos finitos de um corpo-de-prova cilindrico para

ensaio de fluéncia sob compressdo. (a) Mostra o carregamento estético
uniaxial de 835 N na face superior e os vinculos na face inferior. (b) Apresenta

o perfil da distribuicdo de tensao ao longo do corpo-de-prova, na diregaoy.
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Figura 5.51 Modelos de elementos finitos de um corpo-de-prova prismatico sob

flexdo a trés pontos. (a) Carregamento estatico uniaxial de 150 N na face
superior e os vinculos nos apoios. (b) Distribuicdo de tensédo ao longo do corpo-

de-prova na diregao x.

No entanto, sob flexdo, quando o corpo contém um entalhe, a
distribuicdo de tensao altera-se completamente em relacdo ao corpo sem
entalhe. A Figura 5.52 apresenta um modelo de elementos finitos de um
corpo-de-prova prismatico, 25 mm x 25 mm x 150 mm, sobre apoios espagados
de 125 mm, com um entalhe inferior e central, sob uma carga aplicada de 150
N. Como esperado, o resultado indica que as principais regides sujeitas a
tensdo concentram-se em torno da ponta do entalhe, além de mostrar uma

elevacao nos valores de tensao em relagao ao modelo sem entalhe.
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Figura 5.52 Modelo de elementos finitos de um corpo-de-prova prismatico com

um entalhe inferior e central.

Dentro deste contexto, a taxa total de energia de deformagdo por
fluéncia pode assumir um valor diferente para cada regido do corpo-de-prova,
pois para cada tensdo existe uma correspondente taxa de fluéncia, como
observado nos ensaios de fluéncia sob flexdo a trés pontos sob diversas
tensdes aplicadas. Com isso, Q¢ deve ser redefinido como a soma das taxas de
cada regiao do corpo sob fluéncia.

Através dos resultados obtidos dos ensaios de fluéncia e das avaliagdes
pelos modelos de elementos finitos assumiu-se que as regides mais solicitadas
sdo as que determinam os principais mecanismos de fluéncia. Com isso, medir
a deformagédo por fluéncia da regiao mais solicitada equivale a medir O
predominante. Sendo assim, mais importante do que descrever analiticamente
Qs sera obter o seu valor médio, experimentalmente. Resta, entdo, descrever a

abordagem utilizada.

5.5.2 Medida da taxa média da energia de fluéncia

O valor médio da taxa de energia de fluéncia, O, pode ser obtido
calculando-se o trabalho de deformacéo de fluéncia a partir da area sob a

curva carga, P, em funcao do deslocamento do ponto de aplicagdo da carga, A,
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de um ensaio de fluéncia, seja ele, sob compresséo ou sob flexdo, e dividindo-

a pelo tempo de ensaio, t;, conforme a seguinte equacao:
19
Q, =— IPdA : (5.2)
1:f 0

onde As é o deslocamento final correspondente ao t. Para efeito de
comparagao, t; € definido como o periodo de ensaio do corpo-de-prova que foi
submetido a uma condigdo mais severa de temperatura e/ou de tensao, ou
seja, o tempo mais curto dentre os ensaios.

E oportuno observar que o deslocamento total do atuador, A, registrado
pela maquina no ensaio de fluéncia sob flexdo, inclui, além da deformacéo
plastica das regides sob tracdo e sob compressdo, a abertura da trinca por
fluéncia, como discutido no inicio da se¢ao 5.5.

O valor de Qn, pode ser relacionado com os valores médios do volume,

Vm, e da taxa de fluéncia, ¢, , conforme a seguinte expressao:
Qm(cm’T):Gm 'ém(Gm’T).Vm(’Gm’T)! (5'3)

onde o, € a tensdo média na regido mais solicitada, que dependendo da
temperatura de ensaio e da variagdo da geometria do corpo-de-prova em
funcdo do tempo, o seu valor se aproxima da tensao inicial aplicada pela
maquina. A taxa de fluéncia média, €., & a média das taxas instantaneas no
periodo t; adotado como referéncia e, por consequéncia, pode nao incluir,
necessariamente, as taxas dos estagios secundario e/ou terciario.
Adicionalmente, €., pode ser mais representativa para a andlise de fluéncia
do que a taxa de um determinado estagio de fluéncia, escolhida

arbitrariamente, visto que o valor médio esta relacionado com a histéria do

material sob fluéncia no periodo total do ensaio.
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As Figura 5.53 a Figura 5.63 mostram Qn, e ¢, dos ensaios de fluéncia

sob compressao e sob flexao a trés pontos, dos materiais aqui estudados, em
funcdo da temperatura e da tensao aplicadas. Cabe ressaltar que Qn foi
calculado a partir da equacado 5.2 e ¢, foi determinado, independentemente,

usando a definicao de taxa média, mencionada acima.

Como esperado, Qn e ¢, aumentam com o aumento da temperatura e

da tensao aplicada. Evidencia-se que valores expressivos destas grandezas
aparecem quando o material é submetido as condicbes que favorecem altas
taxas de fluéncia e/ou crescimento de trinca por danos por fluéncia. Por
exemplo, no ensaio de flexdo sob trés pontos, para o refratario silico-
aluminoso, sob tensdo de 2,5 MPa a 1150 °C e sob tensdo de 18 MPa a
1000 °C (Figura 5.48) promoveu um aumento acentuado nos valores de Qn e

de ¢, como apresentados nas Figura 5.60 eFigura 5.61.

Nota-se, ainda, que ha uma proporcionalidade entre Qn, e €,,. Desse

modo, o produto entre o volume médio e a tensdo aplicada, em principio,
mantém-—se constante.

P&de-se inferir, através dos valores de O, e de ¢, obtidos dos ensaios

de fluéncia sob compressdo, com a tensdo aplicada de 0,45 MPa, que o
volume médio esta em torno de 8,9 x 10° m? (volume geométrico da amostra
iguala 9 x 10°m?3), ou seja, envolve todo volume do corpo-de-prova cilindrico
utilizado no ensaio. Este fato concorda com o modelo de elementos finitos
(Figura 5.50) que indica que em grande parte do volume solicitado a tensao
esta na ordem de 0,42 MPa.

Com relagdo ao ensaio de fluéncia sob flexado a trés pontos, sob tensao
de 2,1 MPa, foi observado que o volume médio da principal regido submetida a
fluencia estad entre 7e 9 x 10° m°. Esse valor é 5 a 6 vezes menor do que 0
valor do triangulo prismatico que representa teoricamente a regiao na qual atua
o momento fletor no corpo-de-prova. De fato, este volume meédio esta
relacionado com as regides mais solicitadas como ilustra os modelos de

elementos finitos (Figura 5.51 e Figura 5.52).
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Outro ponto importante observado nos ensaios de fluéncia sob flexdo a

trés pontos é a elevacao brusca no valor de QO,, e de ¢, em uma determinada
temperatura. Em relacdo a tensdo, os valores de Qn, e de ¢, aumentaram

suavemente. Ha, portanto, uma distincdo de comportamento da fluéncia dos
materiais quando esta é acelerada termicamente, que propicia 0 amolecimento
de uma fase vitrea e/ou surgimento de um liquido eutético, daquela acelerada
pelo aumento da tensédo aplicada. Considerando que a viscosidade da fase
vitrea depende exponencialmente da temperatura, pequenas variagdes na
temperatura causam indiretamente, fortes alteragbes nas propriedades
termomecanicas dos materiais refratarios que contém esta fase.

Portanto, apesar da relativa simplicidade do ensaio de propagagao

estavel de trinca em altas temperaturas, com as medidas de Qn, e de €, e os

modelos de elementos finitos, fica evidente a complexidade da tarefa de
dissociar as contribuicdes da fluéncia e do fator de intensidade de tensdo na

medida da energia de fratura, como sera discutido na proxima segao.
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Figura 5.53 Taxas médias de energia de deformacgdo de fluéncia, Qn, em
funcdo da temperatura, obtidas dos ensaios de fluéncia sob compressao, dos

compositos alumina-vidro.
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Figura 5.54 Taxas de fluéncia médias em fungdo da temperatura obtidas dos

ensaios de fluéncia sob compresséo, dos compdsitos alumina-vidro.
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Figura 5.55 Taxas médias de energia de deformacé&o por fluéncia, Qn, em
funcdo da temperatura, obtidas dos ensaios de fluéncia sob flexdo dos

compositos alumina-vidro.
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Figura 5.56 Taxas de fluéncia médias em fungdo da temperatura, obtidas dos

ensaios de fluéncia sob flexdo dos compésitos alumina-vidro.
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Figura 5.57 Taxas médias de energia de deformacéo por fluéncia, Qm, em
funcdo da tensado aplicada, obtidas dos ensaios de fluéncia sob flexdo a trés

pontos, dos compdésitos alumina-vidro.
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Figura 5.58 Taxas de fluéncia médias em fungao da tenséo aplicada, obtidas

dos ensaios de fluéncia sob flexdo dos compadsitos alumina-vidro.
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Figura 5.59 Taxas médias de energia de deformacao de fluéncia, Qn, e taxas
de fluéncia médias, em funcdo da temperatura, obtidas dos ensaios de fluéncia

sob compressao, do refratario silico-aluminoso.
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Figura 5.60 Taxas médias de energia de deformacao de fluéncia, Qn,, e taxas

de fluéncia médias em fungao da temperatura, obtidas dos ensaios de fluéncia

sob flexao do refratario silico-aluminoso.
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Figura 5.61 Taxas médias de energia de deformacéo de fluéncia, O, e taxas
de fluéncia médias em fungdo da tensdo aplicada, obtidas dos ensaios de

fluéncia sob flexdo a trés pontos para o refratario silico-aluminoso.
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Figura 5.62 Taxas médias de energia de deformacao de fluéncia, Qn, e taxas
de fluéncia médias em funcdo da temperatura, obtidas dos ensaios de fluéncia

sob compressao do refratario aluminoso.
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Figura 5.63 Taxas médias de energia de deformagéo de fluéncia, Qn, e taxas
de fluéncia médias em funcdo da temperatura, obtidas dos ensaios de fluéncia

sob flexao a trés pontos do refratario aluminoso.

5.6 Energia de fratura em altas temperaturas

Para os compdsitos alumina-vidro e o refratario aluminoso a propagagéao
de trinca foi suficientemente estavel para extrair das curvas carga em fungéo
do deslocamento o trabalho realizado pela maquina para fraturar e/ou deformar
0 corpo-de-prova e dai calcular a energia de fratura.

Entretanto, para o refratario silico-aluminoso nao foi possivel obter
propagacao estavel de trinca, em todas as temperaturas de ensaio, embora
significativos esforcos tenham sido despendidos. Além disso, nos ensaios
realizados em altas temperaturas, nas quais 0s corpos-de-prova se
deformaram excessivamente, ndo foram registrados os dados completos (carga
e deslocamento) por causa da limitagcdo da medida de deslocamento do
atuador do equipamento HBST 422. Assim sendo, para este refratario foi
calculado, tdo somente, o trabalho necessario para fraturar e/ou deformar o

corpo-de-prova até a carga maxima aplicada.
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5.6.1 Compdésitos alumina-vidro: Energia de fratura

As Figura 5.64 a Figura 5.66 mostram as curvas carga em funcao do
deslocamento dos compdsitos alumina-vidro.

A Figura 5.67 mostra que o material CO apresentou maior energia de
fratura em alta temperatura, ao contrario dos resultados obtidos com o mdédulo
de ruptura (

Figura 5.24). A Tabela 5.10 lista os valores da energia de fratura dos
compdsitos alumina-vidro. E interessante observar que ha uma leve tendéncia
de aumento de energia de fratura do material CO, na faixa de 1000 °C e
1200 °C, que pode ser consequéncia do fechamento de microtrincas, devido a
diferencas de coeficientes de dilatagdo térmica lineares provocadas pela

anisotropia da alumina.
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Figura 5.64 Curvas carga em fungédo do deslocamento obtidas dos ensaios de

propagacao estavel de trinca do material de referéncia CO.
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Figura 5.65 Curvas carga em fungéo do deslocamento obtidas dos ensaios de

propagacao estavel de trinca do compésito alumina-vidro C10.

160 -
C20
140 —=— Ambiente
1 —=— 900°C
120 — = 1000 °C
T —=— 1100 °C
100 4 —=— 1200 °C
1 —=— 1300 °C

Carga (N)

0.0000 0.0005 0.0010 0.0015
Deslocamento (m)

Figura 5.66 Curvas carga em func&o do deslocamento obtidas dos ensaios de

propagacao estavel de trinca do compésito alumina-vidro C20.
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Figura 5.67 Energia de fratura em fungdo da temperatura dos compdsitos
alumina-vidro.

Tabela 5.10 Energia de fratura, ywor, em fungdo da temperatura dos

compositos alumina-vidro.

Temperatura (°C) Referéncia Compésitos
Cco Cc10 C20
Ywor (J/m?) Ywor (J/m?) Ywor (J/m?)

Ambiente 78413 89115 5649
900 103+10 433 60+13
1000 11544 6215 5510
1100 117115 117136 97112

1200 120124 137144 5215
1300 113116 1518 71£15

Porém, comparando-se as superficies de fratura dos corpos-de-prova,
do material CO, submetidos aos ensaios de propagacao estavel de trinca em
temperatura ambiente e a 1200°C, ndo foram encontradas diferencas
significativas na topografia, que justificassem essa tendéncia de aumento de
energia de fratura entre essas temperaturas (Figura 5.68).

E oportuno ressaltar que a fluéncia no material CO inicia-se em torno de

1214 °C (Figura 5.23), além de Qn e de ¢, aumentarem acentuadamente a

partir de 1200 °C (Figura 5.53 e Figura 5.58).
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Figura 5.68 Micrografias das superficies de fratura dos corpos-de-prova
submetidos ao ensaio de propagacao estavel de trinca, do material CO, (a) em

temperatura ambiente e (b) a 1200 °C.

Notou-se que o valor da energia de fratura do compdsito C10, Figura
5.67, depois de uma acentuada queda a 900 °C passa por um maximo a
1200 °C, seguido de uma forte redugcdo a 1300°C. Levando-se em
consideragao a dispersdo da medida, este fato fica pouco evidente para o
composito C20, como mostra Figura 5.67. No entanto, para este compésito,
pode-se afirmar que seu valor de energia de fratura passa por um maximo a
1100 °C.

A forte variagdo da energia de fratura dos compédsitos C10 e C20
revelam efeitos combinados de enfraquecimento da microestrutura, devido a
fluéncia, e da presenga da alta porosidade. Ha fortes evidéncias de que a
fluéncia tenha sido promovida pela presenga de fase vitrea e de
microconstituinte eutético, como discutido nas se¢des 5.1 € 5.5.2.

Diferencas de topografia foram encontradas entre as superficies de
fratura dos corpos-de-prova submetidos aos ensaios de propagacéao estavel de
trinca em temperatura ambiente e a 1200 °C, dos compdsitos C10 e C20, como
mostra a Figura 5.69. Estas diferengas indicam a atuagao da fase vitrea e/ou
de microconstituinte eutético no processo de fratura. Em altas temperaturas e
dependendo da viscosidade, estas fases podem preencher os poros e as

microtrincas da matriz e possibilitar maior resisténcia a propagacao de trinca ou



128

enfraquecer a microestrutura do material refratario. A Figura 5.70 mostra as
pontes de fase vitrea formadas em um poro na superficie de fratura de um

corpo-de-prova do composito C20.

a - UF : £ 1 DEMa - UF

1
4 LCE - DEMa - UFS
TR

CE - DEMa - UF?

Figura 5.69 Micrografias das superficies de fratura de corpos-de-prova dos
compositos alumina-vidro: (a) C10 ensaiado em temperatura ambiente e (b) a

1200 °C. (c) C20 ensaiado em temperatura ambiente e (d) a 1200 °C.
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Figura 5.70 Micrografia mostrando pontes de fase vitrea em uma superficie de
fratura de um corpo-de-prova do compdsito C20 de um ensaio de propagagao

estavel de trinca a 1200 °C.

5.6.2 Refratario silico-aluminoso: Energia de fratura

A Figura 5.71 mostra as correspondentes curvas carga em fungédo do
deslocamento do refratario silico-aluminoso para diferentes temperaturas.
Nesses ensaios, entre a temperatura ambiente e 975°C, esse material
apresentou um comportamento fragil. Em temperatura ambiente, a propagacao da
trinca foi estavel. A 600 °C a propagacao foi semi-estavel, ou seja, as curvas
carga em fungao do deslocamento contém trechos de instabilidade, indicadas pelo
pequeno numero de pontos logo apdés a carga maxima atingida, quando
comparadas com as curvas obtidas em temperatura ambiente. Entre 800 °C e

975 °C as fraturas ocorreram de modo catastrofico.



130

Refratario silico-aluminoso

160 -
140 _ —=— Ambiente (a)
| —4—600 °C
120 | —=—800°C
| " —v—900°C
1004 ‘\ —=—950°C
g ] !
o 901
g 60 -
o ]
40
20
025

0.0000 0.0001 0.0002 0.0003 0.004 0.0005
Deslocamento (m)

Refratario silico-aluminoso

o] (b)

Carga (N)

T ‘g T T T g T g 1
0.000 0.001 0.002 0.003 0.004 0.005
Deslocamento (m)

Figura 5.71 Curvas carga em funcdo do deslocamento obtidas do ensaio de
propagacao estavel de trinca do refratario silico-aluminoso. (a) Curvas de
ensaios realizados de ambiente a 950 °C. (b) Curvas de ensaios realizados de
975 °C a 1100 °C.

De 1000°C a 1100°C, o refratario silico-aluminoso apresentou um
comportamento ductil, como ilustrado na Figura 5.71. Essa transi¢cdao de
comportamento fragil para ductil, situada entre as temperaturas de 975 °C e
1000 °C, é atribuida a presenca de fase vitrea, como discutido na secio 5.2.

Supbe-se que de 1000 °C a 1100 °C o mecanismo de fluéncia por fluxo viscoso
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interferiu fortemente no processo de fratura (Figura 5.59 a Figura 5.61). Uma
evidéncia deste efeito pode ser vista nas Figura 5.72 e Figura 5.73, que
mostram as diferencas de rugosidade e de danos entre as superficies de
fratura de corpos-de-prova, sobretudo na ponta do entalhe Chevron, ensaiados
em temperatura ambiente e 1000 °C. Nesta ultima temperatura, a superficie de
fratura, na regido tracionada, é bastante porosa e com topografia irregular.

Destaca-se a Figura 5.73 por apresentar a fase vitrea entre os graos.

Figura 5.72 Superficies de fratura de corpos-de-prova com entalhe Chevron
ensaiados (a) e (b) em temperatura ambiente e (c) e (d) a 1000 °C. (a) e (c)
mostram todo o entalhe Chevron (fotografia 6tica) e (b) e (d) sdo imagens

ampliadas dentro da regido da fratura (MEV).
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Figura 5.73 (a) Micrografia mostrando detalhe de uma superficie de fratura de

um corpo-de-prova do refratario silico-aluminoso submetido a um ensaio de
propagacao estavel de trinca a 1000 °C. (b) micrografia mostra uma ampliagao

da regiao indicada na micrografia ao lado. A flecha indica uma microtrinca.

Cabe ressaltar que a 950 °C a fratura foi catastréfica enquanto que a
1000 °C o corpo-de-prova se deformou plasticamente sem se fraturar
completamente. Isto indica a efetiva contribuicdo da fluéncia no processo de
fratura do refratario silico-aluminoso.

Embora ndo tenha ocorrido propagacgao estavel de trinca em todas as
temperaturas, para se ter um parametro comparativo de analise, calculou-se o
trabalho para maquina fraturar e/ou deformar o corpo-de-prova (que inclui
também o de fluéncia, quando for o caso) computando-se a area abaixo da
curva carga em fungao do deslocamento até o ponto de carga maxima atingida
no teste. Considerando-se as mesmas condigdes de usinagem e dimensdes
dos corpos de prova deste material, verificou-se que o trabalho também passa
por um valor maximo em torno de 1000 °C, conforme mostram a Figura 5.74 e
a Tabela 5.11. A Tabela 5.11 também indica se os corpos-de-prova foram

completamente fraturados ou nao.
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Figura 5.74 Trabalho total realizado pela maquina de ensaio até a carga

maxima atingida para o caso do refratario silico-aluminoso.

Tabela 5.11 Valores do trabalho realizado até a carga maxima atingida no teste

de propagacdo estavel de trinca do refratario silico-aluminoso. O trabalho

relativo tem como referéncia aquele realizado em temperatura ambiente.

Temperatura Trabalho (J) Trabalho Estado dos
(°C) Relativo corpos-de-prova
apos o ensaio
Ambiente 0,002+0,001 1 FE
600 0,002+0,001 1 FE
800 0,006+0,005 3 FC
900 0,02+0,01 10 FC
950 0,03+0,02 15 FC
975 0,05+0,02 25 FC
1000 0,2+0,1 100 NF
1050 0,07+0,02 35 NF
1100 0,04+0,01 20 FE

FC = fratura catastrofica; FE = fratura estavel; NF = nao fraturado.

Como o inicio da deformacéo por fluéncia ocorre a partir de 790 °C,

como indicado na refratariedade-sob-carga (Figura 5.31), secédo 5.4, pode-se

supor que o alto valor do trabalho realizado a 1000 °C se deve a capacidade do

fluxo viscoso de aliviar as tensdes internas e possibilitar a formacao de pontes
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de fase vitrea no rastro da trinca e/ou o arredondamento da sua ponta. Isto
pode ser observado na Figura 5.75, onde se verificam pontes de fase vitrea
interligando as duas superficies de fratura.

Mecanismos semelhantes foram observados por Baudin e Fernandez
[33]. Esses pesquisadores observaram pontes de fase vitrea no interior de
trincas em corpos-de-prova de mulita submetidos a ensaios de fluéncia sob
flexdo a quatro pontos a 1200 °C. Ramamurty [72] também relata sobre
observacgdes de pontes de fase vitrea, que retardaram o crescimento de trinca,
em uma larga variedade de ceramicas estruturais que foram submetidas a
ensaios de fadiga em altas temperaturas. Soboyejo e colaboradores [27]
sugerem que essas pontes podem minimizar os danos por choque térmico em

materiais refratarios que contém fase vitrea.

AbeV Spot Magn : 8t WD 1 10¢m
200kv 50 400088SE 230 DEMa- LCE - XL30 FEG

Figura 5.75 Micrografia mostrando o detalhe da ponta do entalhe ilustrando as
pontes de fase vitrea formadas durante o ensaio de propagacao estavel de

trinca a 1000 °C de um refratario silico-aluminoso.

Por outro lado, a fase vitrea enfraquece a microestrutura do material
quando sujeito a temperaturas bem acima da transigéo vitrea, como pode ser
observado na curva carga em fungdo do deslocamento do ensaio de

propagacao estavel de trinca realizado a 1100 °C (Figura 5.71).



135

Os ensaios acima de 800 °C indicam que grande parte do trabalho de
fratura e de fluéncia realizado pela maquina foi utilizado para deformar as
pontes de fase vitrea. Por exemplo, nota-se que a razdo entre o trabalho
realizado a 1000 °C e aquele efetuado a temperatura ambiente € em torno de
100 (Tabela 5.11). Deve-se considerar ainda que, adicionalmente, pontes
formadas pelos préprios gréos e/ou agregados também sdo atuantes na regiao
do rastro da trinca, como destacado na Figura 5.48.

Nos ensaios de propagacao estavel de trinca, realizados de 1000 °C a
1100 °C, notou-se que a deformagao do refratario foi muito extensa (Figura
5.71). Verificaram-se, nestes ensaios, processos de relaxagcdo da carga
aplicada e de abertura do entalhe e que, principalmente a 1100 °C, as cargas
resultantes ficaram em niveis muito baixos. Por consequiéncia, de 1000 °C a
1100 °C, grande parte do trabalho realizado € resultado dos efeitos combinados
do enfraquecimento da microestrutura, pelo excessivo amolecimento da fase
vitrea, e da deformacéo plastica que ocorre no refratario.

Considerando-se que o refratario silico-aluminoso pode ser aplicado
muitas vezes em situacdes em que as faixas de temperatura estdo acima da
transicao vitrea das correspondentes fases amorfas, ocasionando a transigao
fragil-ductil, justifica-se o estudo e o desenvolvimento de técnicas de
caracterizagao para avaliar esses materiais nessas condi¢des, principalmente a

avaliagao da contribuicdo da fluéncia.

5.6.3 Refratario aluminoso: Energia de fratura

A Figura 5.76 mostra as curvas carga em fungdo do deslocamento

obtidas dos ensaios de propagacao estavel de trinca do refratario aluminoso.
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Figura 5.76 Curvas carga em funcdo do deslocamento obtidas do ensaio de
propagacao estavel de trincas do refratario aluminoso. (a) Curvas dos ensaios

na temperatura ambiente a 900 °C. (b) ensaios realizados de 900 °C a 1200 °C.

A Figura 5.77 e a Tabela 5.12 apresentam, respectivamente, a curva e os
valores de energia de fratura em fungdo da temperatura. Nota-se um aumento
significativo no valor da energia de fratura da temperatura ambiente para

500 °C. Este fato, pode ter ocorrido também como conseqiiéncia da tendéncia
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de fechamento das microtrincas pela elevacdo da temperatura, causado pela
diferenca de coeficiente de dilatacdo térmica linear das fases que compdem a
microestrutura do refratario. Devido ao grande desvio padrdo das medidas
feitas entre 500 °C e 1100 °C deve-se admitir que ndo ha uma variagdo no
valor da energia de fratura nessa faixa de temperatura. A partir de 1100 °C a
energia de fratura se reduz acentuadamente pelos efeitos da fluéncia do

refratario (Figura 5.62 e Figura 5.63), causando o enfraquecimento da sua
microestrutura (Figura 5.40).
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Figura 5.77 Energia de fratura em funcdo da temperatura do refratario
aluminoso.

Tabela 5.12 Energia de fratura, ywor, €m fungdo da temperatura do refratario
aluminoso.
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Temperatura (°C)

Refratario aluminoso

Ywor (J/m?)

25 89+14
300 92+21
500 147+31
700 144+17
900 126+13
1000 127+26
1050 138+23
1100 141+16
1150 7317
1200 61+12

Analisando-se a superficie de fratura de um corpo-de-prova submetido
ao ensaios de propagacao estavel de trinca, a 1200 °C, Figura 5.78, pb6de-se
verificar que a fratura ocorreu de modo diferenciado, nesta temperatura, pois foi
encontrado indicio da participagado de fase vitrea, como mostra a Figura 5.78
(b), embora esta fase ndo tenha sido detectada pelo difratbmetro de raios-X
(limite de sensibilidade da técnica). Como visto, a composi¢ao quimica deste
refratario (Tabela 4.4) favorece a formagao de pequena quantidade fase vitrea.
Além disso, nota-se observando a topografia da superficie de fratura do

refratario aluminoso que este material

heterogénea (Figura 5.78).

tem uma microestrutura muito
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Figura 5.78 Micrografias de (a) a (d) séo da superficie de fratura de um corpo-
de-prova submetido a um ensaio de propagacao estavel de trinca a 1200 °C do

refratario aluminoso.

5.6.4 Consideracoes gerais sobre a medida da energia de fratura em
altas temperaturas

Os resultados aqui apresentados mostram que a propagagao de trincas
em altas temperaturas em materiais ceramicos, que contém fase vitrea,
apresenta-se de modo diferenciado daquela em temperatura ambiente. Os
ensaios de propagacao estavel de trincas e evidéncias micrograficas indicam
que as pontes de fase vitrea influenciam fortemente a medida da energia de
fratura.

Cabe ressaltar que nos ensaios de propagacao estavel de trinca
conduzidos neste trabalho, a carga resultante passa por um valor maximo e,
portanto, a fluéncia ocorre na condicdo de temperatura constante, porém de
carga variavel. Desse modo, verificou-se que a fluéncia, devido ao aumento de

carga até atingir um valor maximo operando nos ensaios de propagacgao
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estavel de trinca em altas temperaturas, passou pelos estagios primario,
secundario e terciario, uma vez que foram constatados danos por fluéncia nas
temperaturas mais elevadas.

A partir das curvas carga em fungdo do deslocamento obtidas nos
ensaios de propagacao estavel de trinca em altas temperaturas foram feitas
algumas analises. A Figura 5.79 ilustra, esquematicamente, com curvas
hipotéticas, os formatos da carga em fungdo do deslocamento do ponto de
aplicagao de carga de ensaios de flexdao a trés pontos de propagacao estavel
de trinca, para trés temperaturas diferentes. As areas sob essas curvas
representam o trabalho total realizado pela maquina para fraturar

completamente e/ou deformar os respectivos corpos-de-prova.

T, - Temperatura de transicao vitrea
B T.<<T,
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Deslocamento )y

Figura 5.79 Esquema das curvas carga em fungédo do deslocamento do ensaio
de propagacdo estavel de trinca afetadas pela temperatura. Ty simboliza a

temperatura de transicao vitrea de uma fase vitrea.

Quando o material contém fase vitrea, a medida de ywor em temperaturas
acima da transigéo vitrea, Ty, torna-se dependente da viscosidade desta fase.
Em materiais refratarios, este comportamento se manifestara de acordo com a
razao fase vitrea-particulas na matriz e dependera da quantidade e da forma

dos agregados, além da distancia entre eles, como observado nos ensaios de
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refratariedade-sob-carga dos compdésitos completos (CO, C10 e C20) e de suas
respectivas matrizes (MO, M10 e M20), na seg¢ao 5.1.2.1.

No entanto, como consequéncia, € razoavel supor que quando a
viscosidade € ainda suficientemente alta (temperatura ligeiramente acima de
T4) ocorreria um aumento da resisténcia a propagagéo da trinca, através do
trabalho adicional para estirar pontes de fase vitrea entre as duas superficies
da trinca (ver Figura 5.75). Este comportamento também pode ser ilustrado
pela Figura 5.80. Notar pelas fotos (a) e (c) dessa figura, como predominou o
processo de fluéncia nesse teste de propagacao de trinca, sendo muito claro o
“‘dobramento” do corpo-de-prova e a geragdo de defeitos de fluéncia. Notar,
também, a ag¢do de pontes, nessa ampliacédo, formada por grandes particulas
e/ou por pedagos do material.

Sendo assim, a formacao e atuacdo das pontes de fase vitrea no rastro
da trinca est&o inseridas no termo yr da equacdo 2.1. Paralelamente, o fluxo
viscoso, em um volume a frente da trinca pode também dissipar energia e
contribuir para o aumento de y, (equagdo 2.1). Com isso, ha um aumento no
valor de ywor €/ou no trabalho necessario para fraturar o corpo na faixa de
temperatura em que ocorre uma transicdo de comportamento fragil para ductil
(ver Figura 5.67 e Figura 5.74).

Por outro lado, em temperaturas bem acima da transigdo vitrea, ainda
conforme a Figura 5.79, a carga atinge valores menores, devido aos danos
causados pela fluéncia, ao consequente enfraquecimento da microestrutura e a
diminuigao da rigidez do material. Assim, o tempo de ensaio, neste caso, pode
se estender devido a grande deformacgéao plastica sem que, necessariamente, o
material se frature completamente, como ilustrado na Figura 5.80 e constatado

nas Figura 5.64 a Figura 5.66,Figura 5.71 eFigura 5.76.
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Figura 5.80 (a) Fotografia de um corpo-de-prova do refratério silico-aluminoso
mostrando o entalhe Chevron apds o ensaio de energia de fratura a 1000 °C.
(b) Vista frontal da ponta do entalhe. (c) Vista lateral do entalhe. (d) Micrografia

de um detalhe da ponta do entalhe do mesmo corpo.

Analisando-se modelos de elementos finitos de um corpo-de-prova, com
secao quadrada de 25 mm, com entalhe Chevron, sob carregamento estatico,
submetido a uma carga de 150 N (carga maxima atingida pelos corpos-de-
prova nos ensaios de energia de fratura), verificam-se as mudangas de
distribuicdo de tensdo em torno do entalhe, em varios estagios da propagacéo
de uma trinca, como ilustra a Figura 5.81. E oportuno lembrar que n&o foi
considerada, nos modelos, a relaxagao de tensdo em decorréncia da fluéncia.

A Figura 5.81 mostra que a maior concentragao de tenséo esta na ponta
do entalhe no inicio da propagacéo. llustra, também, que a medida que a trinca
avancga, o efeito combinado de diminuicdo da area ligada e o alargamento da
frente da trinca modifica a distribuicdo e os valores de tensdao em torno do

entalhe.
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Figura 5.81 Modelos de elementos finitos de corpos-de-prova, com entalhe
Chevron, submetidos a uma carga de 150 N, simulando diferentes estagios de
propagacao de uma trinca (entalhe Chevron) seguindo a sequéncia de (a) para

(d). Mostra-se a secc¢éo do corpo que passa ao longo do entalhe Chevron.

Embora estes modelos de elementos finitos nédo levem em conta a
relaxagao de tensdo devido a fluéncia, indicam que nas regides em torno do
entalhe os mecanismos de fluéncia sdo acelerados devido a concentragao de
tensdo, nos ensaios de energia de fratura em altas temperaturas,
principalmente, nos casos de materiais refratarios com fase vitrea, bem acima
da sua T4, e/ou com um liquido de reagéo eutética, que por sua vez contribuem
para o aumento expressivo dos valores da taxa média de energia de fluéncia,

Qm, e da taxa de fluéncia média, ¢,. Neste caso, ha um aumento no valor do

termo vy € uma diminuigdo, no valor dos termos yr € v, na equagéo 2.1.

Os termos y, e yr, da equagéo 2.1, estdo associados ao valor do fator de
intensidade de tensdo, K, na ponta da trinca, que suficientemente alto, pode
promover a propagagao dessa trinca. Quando o fator de intensidade de tensao,

Ki, esta no limite do valor necessario para se promover a extensdo da trinca,
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ela se propaga, mas a sua propagacgao é retardada pelo arrendondamento da
ponta, promovido pela fase vitrea. Finalmente, quando o valor do fator de
intensidade de tenséo esta abaixo do valor critico, a propagacgao da trinca nao
ocorrera, por causa da relaxagcao da tensao promovida pela fluéncia (rever a
Figura 2.24).

Dentro desta perspectiva, o termo vy, em altas temperaturas, esta

associado a fluéncia e baseando-se no conceito de taxa de energia de fluéncia

na ponta da trinca, pode ser proposta a seguinte expressao:

1 t
Yie = ﬂ det (54)
0

onde t € a duragédo do ensaio de energia de fratura e A é a area projetada da
superficie de fratura e Q0 é a taxa média de energia de fluéncia.

Este trabalho mostrou que estudos sistematicos da transicéo fragil-ductil,
através da medida da energia de fratura em altas temperaturas, podem ajudar,
sobretudo, no projeto de concretos refratarios levando-se em consideragéo
uma distribuicdo granulométrica constituida de particulas grossas e finas, que
possibilite a formagdo de uma microestrutura com poros e barreiras que
dificultem a propagacao de trincas. Além disso, com estes estudos pode-se
projetar uma microestrutura com a presenga de uma fase vitrea (Qquando esta é
inevitavel) de alta viscosidade que alivie as tensdes térmicas internas e
proporcione o aparecimento de pontes a altas temperaturas para reduzir o

dano por choque térmico.

5.7 Parametros R’ e Rg;

Combinando-se os estudos, aqui apresentados, principalmente aqueles

dos ensaios de fluéncia e de energia de fratura, pode-se compreender os
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efeitos da transigdo fragil-ductil, aliados aos da porosidade e como esses
efeitos interferem no desempenho termomecanico dos refratarios ceramicos
em altas temperaturas.

Devido a estes efeitos os ensaios de energia de fratura indicam que
quando a fluéncia ja esta operando nas estruturas refratarias, devido a alta
tensdo ou temperatura, os parametros de resisténcia ao dano por choque
térmico podem ser diferentes daqueles observados sem a existéncia dos
mecanismos de fluéncia.

Os parametros de resisténcia ao dano por choque térmico, R””’ e Rg,

foram calculados baseando-se, respectivamente, nas equagdes 2.7 e 2.8.

5.7.1 Compésitos alumina-vidro: Parametros R’’’ e Ryt

As Figura 5.82 eFigura 5.83 mostram o quanto os parametros de
resisténcia ao dano por choque térmico foram afetados pela temperatura. A
Tabela 5.13 mostra os valores dos parametros e adicionalmente os valores do
coeficiente de dilatacdo térmica linear necessario para se completar esse
calculo. Os compésitos alumina-vidro mostram que a fluéncia interfere
sobremaneira nos parametros de resisténcia ao dano por choque térmico.

O gréfico do parametro Rgt (Figura 5.82) mostrou que os compositos C10
e C20 sofreram uma significativa modificagdo de comportamento
termomecanico, como discutido nas se¢des anteriores, devido a presenca de
fase vitrea e de microconstituintes eutéticos. Comportamento semelhante
destes compdsitos pode ser observado pelo parametro R”” (Figura 5.83).

E interessante mencionar que o parametro Rg mostra que o compdsito
C20 apresenta um desempenho ao dano por choque térmico, a 1200 °C, pior
do que em temperatura ambiente. Esse fato reforca a importancia de realizacéo
de ensaios em materiais ceramicos em condi¢des reais de utilizacao.

Destaca-se, ainda, que os valores dos parametros Rgt € R do material
CO sao maiores, em relagdo aos compdsitos C10 e C20, por este material

apresentar menores valores de moédulo de ruptura e de modulo de Young.
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Embora nao analisados neste trabalho, cabe ressaltar que, os resultados
referentes aos parametros Rg e R” apontam que o choque térmico de
variagbes térmicas de mesmos intervalos de temperatura e de tempo, porém
realizados em faixas de temperatura diferentes podem levar a comportamentos
termomecanicos diferentes. Por exemplo, um corpo sujeito a choque térmico no
intervalo de 1200 °C a 1000 °C pode ter um comportamento termomecanico
distinto de quando sujeito a um choque térmico no intervalo de 1000 °C a
800 °C.
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Figura 5.82 Parametro de estabilidade da trinca, Rst, dos compositos alumina-

vidro, em funcao da temperatura.
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Figura 5.83 Parametro de resisténcia ao dano por choque térmico, R””, dos

compositos alumina-vidro, em fungédo da temperatura.

Tabela 5.13 Valores dos parametros de resisténcia ao dano por choque térmico

e do coeficiente de dilatagéo térmica linear dos compdsitos alumina-vidro.

Temperatura Referéncia Compésitos
(°C) Co Cc10 C20
Ruu Rst Rnn Rst Ruu Rst
(x102 | (m'2°C) (x102 | (m"2°C) | (x102m) | (m"?°C)
m) m)
25 742 53+0,4 | 0,7+0,1 | 2,9+0,2 | 0,7+0,1 | 4,3%0,3
900 10+7 | 5,840,3 | 0,5¢0,1 | 2,0¢0,1 | 0,9+0,1 | 3,8%0,4
1000 1244 | 59+0,1 | 0,84¢0,1 | 2,4+0,1 | 0,9+0,1 | 3,5%0,3
1100 12#4 | 6,004 | 1,3x0,4 | 3,2+0,5 | 1,2+0,1 | 4,5%0,3
1200 3010 | 6,0¢0,6 | 2,3%0,1 | 3,6+0,6 | 0,9+0,2 | 3,3%0,2
o (x10° °C™) 81 9,0+0,6 81
300-1200 °C
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5.7.2 Refratario aluminoso: Parametros R’’’ e Rgt

As Figura 5.85 eFigura 5.84 mostram o quanto os parametros de
resisténcia ao dano por choque térmico foram afetados pela temperatura. A
Tabela 5.14 mostra os valores dos parametros e do coeficiente de dilatagéo
térmica linear, respectivamente.

Considerando-se as barras de erro na Figura 5.84, Rg passa por um
maximo, mesmo que pequeno, na faixa de 500°C a 700°C. Tanto em
temperatura ambiente como na faixa dos 900 °C a 1100 °C, Rs apresenta

valores aproximados. Por outro lado, R”” mostra uma tendéncia nitida de
aumento com a temperatura (Figura 5.85). Por esse parametro, o material aqui
estudado é mais resistente ao dano por choque térmico na faixa de altas
temperaturas do que nas de baixas. Isso significaria, por exemplo, que num
choque térmico de resfriamento a partir de 1100 °C, os maiores danos seriam
causados quando a temperatura estaria passando pela sua faixa mais baixa.
Outro aspecto interessante € que um choque térmico de mesma variacao de
temperatura e no mesmo intervalo de tempo, em torno de 1100 °C causaria
menos danos do que em torno de 800 °C, por exemplo.

Os dois comportamentos descritos no paragrafo anterior devem-se ao fato
de que: (1) Rst € proporcional a raiz quadrada do quociente ywor/E € como
ambos aumentam com a temperatura, ocorre uma compensacao € Rg se torna
pouco dependente da temperatura; (2) R” & proporcional ao produto ywor.E €
essas duas propriedades tiveram os seus valores crescentes até 1100 °C.

O comportamento dos parametros de resisténcia ao dano por choque
térmico em fungcdo da temperatura sugere que se deve levar em conta as
condigdes operacionais de trabalho do refratario. Adicionalmente, os resultados
apresentados, em relagdo ao refratario aluminoso, indicam que do ponto vista
de custo de controle e de caracterizagao de materiais, os ensaios poderiam ser
conduzidos apenas em temperatura ambiente, pois uma vez determinado o
valor de R™, esse parametro apresentara melhor desempenho com o aumento

da temperatura. A caracterizagdo em altas temperaturas se tornaria obrigatéria
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”y

se o comportamento de R™ fosse o contrario. Essa concluséo corrobora aquela

encontrada por Rodrigues e colaboradores [23].
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Figura 5.84 Parametro de estabilidade da trinca, Rs, do refratario aluminoso em

funcao da temperatura.
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Figura 5.85 Parametro de resisténcia ao dano por choque térmico, R””, do

refratario aluminoso em fungao da temperatura.
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Tabela 5.14 Valores dos parametros de resisténcia ao dano por choque térmico

e do coeficiente dilatagcao térmica linear do refratario aluminoso.

Temperatura (°C) Refratario aluminoso
R Rst
(x10% m) (m"? °C)
25 2,0+0,3 9,6+0,8
500 4,0+0,9 1241
700 3,0+0,6 11,740,8
900 3,0+0,7 9,6+0,5
1000 2,5+0,6 9+1
1100 5,040,1 9,440,3
a (x10° °C™) 6,4+0,4
300-1200 °C
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6 CONCLUSOES

Os compdsitos alumina-vidro permitiram uma averiguagdo mais
criteriosa da influéncia da presenca de fase vitrea e de microconstituinte
eutético, por consequéncia, da fluéncia sobre o desempenho termomecanico,
sobretudo, na medida da energia de fratura em altas temperaturas desses

materiais.

A medida da energia de fratura em altas temperaturas mostrou-se
necessaria para se inferir sobre os mecanismos de transigao fragil-ductil e
resisténcia ao dano por choque térmico em temperaturas tipicas de trabalho de

materiais refratarios.

Constatou-se que a energia de fratura em fungédo da temperatura passa
por um valor maximo, devido a formagao de pontes de fase vitrea no rastro da
trinca, ao preenchimento progressivo de poros pela fase vitrea e pelo préprio
fluxo viscoso. Todos esses processos dificultam a propagacédo de trinca e
consomem parte significativa do trabalho realizado pela maquina. Por outro
lado, notou-se que devido ao surgimento de liquido eutético e/ou ao excessivo
amolecimento (baixa viscosidade) da fase vitrea a fluéncia contribui para o

enfraquecimento da microestrutura dos materiais aqui analisados.

A forte queda nos valores da energia de fratura em altas temperaturas
dos compdsitos alumina-vidro e dos refratarios aqui estudados, apds o seu
maximo, revela os efeitos combinados do enfraquecimento da microestrutura

devido a fluéncia e a alta porosidade.

Os resultados experimentais obtidos neste trabalho demonstraram que
aos mecanismos de fluéncia exerce profunda influéncia, tanto na medida da
energia de fratura em altas temperaturas como nos parametros de resisténcia

ao dano por choque térmico em fungdo da temperatura. Além do que,
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confirmam que a resisténcia ao dano por choque térmico depende de efeitos

combinados da microestrutura e das propriedades termomecanicas.

A taxa média de energia de fluéncia e a taxa de fluéncia média
mostraram-se adequadas para, semi-quantitativamente, avaliar a intensidade
da fluéncia sob carregamento em compressao e em flexdo a trés pontos. No
entanto, estudos sistematicos devem ser realizados para consolidar o conceito
e a medida dessas grandezas, além de relaciona-las analiticamente com a

medida da energia de fratura em temperaturas elevadas.
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7 SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

Os resultados alcancados neste trabalho, relacionados com a analise da
influéncia da fluéncia sobre o comportamento termomecéanico de ceramicas
refratarias, enfatizando a medida da energia de fratura em altas temperaturas,
possibilitaram a ampliacdo da visdo sobre varios aspectos que devem ser
considerados sobre a caracterizagdo de propriedades mecanicas desses
materiais em condi¢gdes operacionais de trabalho.

Entretanto, por ser tratar de um assunto complexo, muitos estudos
devem ainda ser realizados para consolidar e complementar o conhecimento
nesta area. Com isso, algumas propostas para futuros trabalhos séo sugeridas
a segquir.

O desenvolvimento da matriz de um concreto refratario, com diversos
teores de vidro que ndo se cristalize facilmente e n&o reaja com outras

matérias-primas pode ser utilizada para a realizagao dos seguintes trabalhos:

a) analisar a medida da energia de fratura em altas temperaturas

empregando o métodos dos elementos finitos;

b) medir o fator de intensidade de tenséao critico em fungao da temperatura
por meio de medidas de K., de Ji; € do trabalho essencial de fratura e
estabelecer uma relagdo deste fator com a energia de fratura em altas

temperaturas;

c) estudar os modelos analiticos para a avaliagéo de fluéncia sob flexao a
trés pontos em refratarios, com a finalidade de dissociar os modos
basicos de carregamento de compressao e de tracao;

d) aprimorar o conceito e as medidas da taxa média de energia de fluéncia;

e) estudar e aplicar o método da cunha para o estudo de propagacao

estavel da trinca com o objetivo de medir a energia de fratura em altas
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temperaturas, visto que este método € utilizado corpo-de-prova com
dimensdes mais representativas em relacdo ao usado nos ensaios de
flexdo a trés pontos. Além disso, mostra-se adequado para se realizar
ensaios mais rapidos e com maior capacidade de estabilidade na

propagacao da trinca.
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APENDICE - A

ASPECTOS GERAIS SOBRE O EQUIPAMENTO DE MODULO DE RUPTURA
A QUENTE, HBST 422, PARA A MEDIDA DA ENERGIA DE FRATURA E DE
FLUENCIA SOB FLEXAO A TRES PONTOS

A vantagem de se utilizar o equipamento de mdodulo de ruptura a quente,
HBST (High Bending Strenght Tester) 422, da Netzsch, para os ensaios de
energia de fratura é o arranjo que o torna capaz de medir esta propriedade
termomecanica num processo sequencial, ou seja, ndo € necessario desliga-lo
e esperar o resfriamento do forno para colocar um novo corpo-de-prova para
iniciar o proximo ensaio. Além disso, as dimensdes do corpo-de-prova utilizado
no equipamento sdo adequadas para materiais refratarios.

O equipamento contém uma pista que permite dispor os corpos-de-
prova em fila (Figura 0.1). A pista tem a capacidade de acomodar em torno de
25 corpos-de-prova com dimensdes de 25 mm x 25 mm x 150 mm. Para isto,
os corpos-de-prova sao introduzidos pela entrada da pista e empurrados, com
duas varas de alta alumina, permitindo que o primeiro corpo da fila atinja o
suporte de flexdo a trés pontos.

Quando o equipamento esta operando em altas temperaturas, a zona de
pré-aquecimento tem a funcdo de evitar que os corpos-de-prova sofram um
choque térmico.

Para evitar que os corpos-de-prova figuem muito proximos, durante a
aplicagcao de carga, eles sado distanciados um em relagdo ao outro com
separadores de alumina. Desse modo, com apenas uma etapa de aquecimento

e de resfriamento, pode-se realizar varios ensaios, em sequéncia.
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Figura 0.1Inicio da pista e a zona de pré-aquecimento para a colocagao de

corpos-de-prova do equipamento de modulo de ruptura a quente.

Devido as vantagens mencionadas anteriormente, adaptou-se ao
equipamento um dispositivo de taxa de deformacdo constante, desenvolvido
pela empresa Netzsch, que permite controlar a velocidade de deslocamento do
atuador e aplicar, gradualmente, um carregamento sobre o corpo-de-prova
(Figura 0.2), com o objetivo de promover a propagacao estavel de trinca. O
dispositivo consiste de uma rosca sem fim, com um apoio na sua extremidade
superior, para sustentar a alavanca principal do equipamento, cuja velocidade
de descida e de subida é controlada por um sistema com polias, uma correia
dentada e um motor de passo. A velocidade do parafuso é determinada pelo
usuario pelo painel do moédulo de poténcia. De acordo com as configuragdes:
escala de medida da alavanca (Figura 0.3) e a velocidade da rosca sem fim
escolhidas, obtém-se uma determinada velocidade de deslocamento do

atuador.
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Figura 0.2 Detalhes da alavanca apoiada no dispositivo da taxa de deformagao

constante do equipamento de mdodulo de ruptura a quente (a) e (b).

Figura 0.3 Detalhe da vista lateral da dupla-alavanca do equipamento do

modulo de ruptura a quente.
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No entanto, a velocidade de deslocamento do atuador real dependera da
resposta do material que esta sendo ensaiado, ou seja, dependera da rigidez e
da resisténcia mecanica do material. Por exemplo, no caso de um ensaio de
propagacao estavel de trinca, a velocidade real de deslocamento n&o se
mantera constante ao longo do ensaio, conforme mostra a Figura 0.4. Isto cria
certa dificuldade para a comparacéo de valores de energia de fratura entre

materiais com microestruturas muito diferentes.
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Deslocamento (um)

Figura 0.4 Exemplo da variagédo da velocidade da ponta do atuador durante um
ensaio de propagacéao estavel de trinca. A linha pontilhada indica a velocidade

programada.

A carga € aplicada com o auxilio do dispositivo de taxa de deformagao
constante. Inicialmente, a carga total fica apoiada no suporte superior do
parafuso do dispositivo. A medida que o parafuso do dispositivo desce, a
alavanca principal acompanha a descida e a ponta do atuador comeca
encostar no corpo-de-prova. Desse modo, gradualmente, a carga € aliviada do
apoio do parafuso (Figura 0.2). A carga aplicada sobre o corpo-de-prova é
medida pela célula de carga, a qual esta acoplada na parte superior do atuador
(Figura 0.5).
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Figura 0.5 Em destaque a célula de carga, com capacidade de 5000 N, do

equipamento do médulo de ruptura a quente, HBST.

O acessorio de ensaio consiste de um suporte para o ensaio de flexao a
trés pontos, com os apoios fixos € um atuador superior. Tanto suporte como o
atuador sao confeccionados em carbeto de silicio. Este suporte encontra-se no
fim da pista e montado sobre tijolos isolantes térmicos, com baixa rigidez, que
compdem o forno (Figura 0.6). Por conseqiéncia, a flexibilidade da maquina
sera aumentada. No caso de um ensaio de propagacao estavel de trinca de um
corpo-de-prova muito rigido significa que os tijolos isolantes podem
comprimidos e acumular uma grande quantidade de energia elastica. Quando a
trinca no corpo-de-prova comega a se propagar a carga aplicada sobre o
mesmo sera aliviada e parte da energia elastica acumulada nos tijolos isolantes
se transferird para o corpo-de-prova, promovendo-se, assim, uma propagagao
catastrofica de trinca.

No ensaio de propagacgao estavel de trinca, para se medir a flecha do
corpo-de-prova o equipamento tem um sistema de medida que consiste num
transdutor diferencial variavel linear indutivo (LVDT) e uma haste de
compensacgao. O LVDT esta fixado na parte superior do atuador e sua ponta
esta apoiada sobre uma haste de compensacao, que por sua vez, esta apoiada
na base do suporte de flexdo a trés pontos (Figura 0.6 e Figura 0.7). A haste de
compensagao permite que seja subtraida da flecha total a deformacédo dos

tijolos isolantes sob o suporte de flexdo. (Figura 0.6).
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Haste de compensagéao

Atuador de vy
Pista carbeto de silicio ! 1
1

Apoios de carbeto de silicio

Base de carbeto de silicio

Isolantes

Figura 0.6 Esquema da parte interna e do suporte de flexdo a trés pontos do

equipamento de moédulo de ruptura a quente.

Figura 0.7 Sistema de medida, transdutor diferencial variavel linear, LVDT,
acoplado ao atuador. A ponta do LVDT estd apoiada no topo da haste de

compensacgao do equipamento HBST 422.

Embora o equipamento de moddulo de ruptura a quente ndo esteja
totalmente adaptado para a realizagdo de ensaio de propagacgado estavel de
trinca, pode-se conseguir uma propagagao de trinca suficientemente estavel e
uma razoavel reprodutibilidade das curvas carga em fungdo do deslocamento,
para a obtengdo da energia de fratura (Figura 0.8). Pode-se comparar estas

curvas com aquelas obtidas de ensaios de propagacao estavel de trinca em
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uma maquina universal de ensaios mecanicos, servo-hidraulica, MTS 810,
TestStar lls, com a velocidade do atuador de 5 um/min sob controle eletrénico
fino. Nota-se uma maior estabilidade das curvas obtidas na MTS (Figura 0.9),
quando se analisa o numero de pontos e a queda da carga aplicada, apés o
ponto de carga maxima. Isto se deve, sobretudo, a alta rigidez da maquina e a
sua capacidade de manter a velocidade do atuador constante usando um

sistema eletronico de circuito fechado “closed loop”.

80 Refratario silico-aluminoso
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Figura 0.8 Grafico de curvas carga em funcdo do deslocamento obtidas pela
repeticdo do ensaio de propagacado estavel de trinca do refratario silico-

aluminoso, usando-se o0 equipamento de modulo de ruptura a quente, HBST
422, da Netzsch, em temperatura ambiente.
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Refratario silico-aluminoso
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Figura 0.9 Grafico das curvas carga em fungcdo do deslocamento obtidas no
ensaio de propagacao de trinca do refratario silico-aluminoso, utilizando-se

uma maquina universal de ensaios mecanicos, MTS 810, TestStar lls, em

temperatura ambiente.

A Tabela 0.1 mostra os valores da energia de fratura, em temperatura
ambiente, do refratario silico-aluminoso, obtidos das curvas carga em fungéo
do deslocamento dos ensaios de propagacgao estavel de trinca, realizados nos
equipamentos HBST 422 e MTS 810. Nota-se que o valor médio da energia de
fratura conseguido pelo HBST 422 é 38% maior do que pela MTS 810. Além

disso, observa-se uma dispersao maior com o uso do equipamento HBST 422.

Tabela 0.1 Energia de fratura, em temperatura ambiente, do refratario silico-

aluminoso, obtida através dos equipamentos HBST 422 e MTS 810.

Equipamento Energia de fratura (J/m?)
HBST 422 29 +4
MTS 810 21 1

O equipamento HBST 422 também pode ser utilizado para ensaio de
fluéncia sob flexdo a trés pontos. O equipamento permite a aplicagdo de carga
e de temperatura constantes. O tempo de ensaio de fluéncia depende do
tempo de funcionamento do dispositivo de taxa de deformagao constante, cujo

valor maximo € de 7 horas e 40 minutos. Isto porque para coletar os dados
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(deformagdo do corpo-de-prova, tempo e deslocamento do atuador) o
dispositivo tem de ser acionado. Para este trabalho, este tempo foi suficiente,
visto que o objetivo foi analisar o efeito da fluéncia sobre a medida de energia
de fratura, que por sua vez, em geral, durou menos de 7 horas.

Constatou-se, através de alguns testes, que o tempo de encharque do
corpo-de-prova no equipamento HBST 422 ¢é fundamental no ensaio de
fluéncia. Estes testes consistiram em realizar ensaios de fluéncia sob trés
pontos, aplicando-se 600 N, numa barra de alumina extrudada, a temperatura
ambiente e a 800 °C, sendo que nesta ultima temperatura o corpo de prova foi
submetido aos tempos de encharque de 1h30min e de 20 horas antes de iniciar
de fato os ensaios. Com isso, verificou-se que existem acomodagdes no
sistema do equipamento HBST ao longo do tempo (Figura 0.10). Quando se
observa o resultado do teste na temperatura ambiente, estas acomodacgdes
ndo s&o significativas em relacéo as dos testes a 800 °C. Contudo, focando-se
apenas os resultados obtidos a 800 °C, verifica-se que estas acomodacgdes

dependem da temperatura e do tempo de encharque.

60

Material de referéncia: Barra de alumina extrudada
1 Carga aplicada: 600N

50 -] —®  Temperatura ambiente
—=— 800 °C - 1Th30min
]—=—800 °C - 20h
40

30

e (x10°)

20

10 1
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Figura 0.10 Deformagdo em fungdo do tempo, de uma barra de alumina
extrudada, em um ensaio de fluéncia sob flexdo sob trés pontos, a temperatura
ambiente e 800 °C. A 800 °C o corpo-de-prova foi submetido a um tempo de

encharque de 1h30min e de 20 horas.
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Para os ensaios de fluéncia sob flexdo a trés pontos as acomodacdes
serdo consideradas significativas quando o corpo-de-prova sofre uma
deformacdo da mesma ordem de grandeza. Neste caso, considera-se que o

corpo-de-prova nao sofreu nenhuma deformagao observavel.
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APENDICE B

TABELAS DOS VALORES DE FREQUENCIAS, FLEXIONAL E TORCIONAL,
OBTIDOS NO ENSAIO DE MODULOS ELASTICOS PELO METODO DE
RESSONANCIA DE BARRA.

Os valores listados nas tabelas com o simbolo (*) foram estimados
baseando-se nas freqiuiéncias obtidas experimentalmente e nas relagoes

tedricas entre as freqiiéncias de mesmo modo de vibragao.

Tabela 0.1 Valores das frequéncias, flexional e torcional, obtidos no

ensaio de moédulos elasticos pelo método de ressonancia de barra do

material CO.
Temperatura Co
(°C) 1° flex. | 2°flex. | 3°flex. 1° torc. | 2°torc. | 3°torc.
(Hz) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz)
25 2570 7100 12780 6775 13550 19900
100 2600 7220 13490 6745" 13490 19870
200 2580 7180 12680 6695 13390 19750
300 2590 7140 12610 6655 13310 19700
400 2600 7170 12620 6670 13340 19710
500 2650 7190 12670 6680" 13360 19830
600 2670 7260 12770 6760 13520 20030
700 2690 7340 12910 6830" 13660 20250
800 2720 7420 13100 6910 13820 20530
900 2790 7540 13360 7045 14090 20930
1000 2850 7680 13660 7195 14390 21585"
1100 2880 7830 13580 7370" 14740 22110°
1200 3186" 8190 13700 7695 15390 23085"
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Tabela 0.2 Valores das frequéncias, flexional e torcional, obtidos no

ensaio de modulos elasticos pelo método de ressonancia de barra do

composito C10.

Temperatura C10
(°C) 1° flex. | 2°flex. | 3°flex. | 1°torc. | 2°torc. | 3°torc.
(Hz) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz)

25 4270 11210 20420 10210 20420 31310
100 4270 11260 20390 10190 20390 31280
200 4260 11230 20320 10160 20320 31160
300 4250 11210 20280 10140 20280 31090
400 4260 11210 20270 10130 20270 31070
500 4260 11210 20260 10130 20260 31050
600 4260 11340 22640 11210 22640 33860
700 4280 11370 22680 11260 22680 33930
800 4350 11520 22890 11410 22890 34280
900 4430 11690 23160 11600 23160 34760
1000 4450 11670 | 21093" 11670 | 23340" | 34740
1100 4450 11450 | 21093" 11450 | 22900° | 34740
1200 4404" 11320 | 20878" 11320 | 22640° 34080

Tabela 0.3 Valores das frequéncias, flexional e torcional, obtidos no

ensaio de modulos elasticos pelo método de ressonancia de barra do

composito C20.

Temperatura C20
(°C) 1°flex. | 2°flex. | 3°flex. | 1°torc. | 2° torc. | 3°torc.
(Hz) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz)

25 2710 7060 12820 6920 14540 21480
100 2740 7150 12920 7020 14360 21660
200 2770 7260 13070 7260 14570 21900
300 2840 7370 13360 7370 14850 22380
400 2850 7420 13460 7420 14930 22500
500 2880 7520 13610 7520 15020 22730
600 2930 7670 13960 7670 15420 23010
700 3000 7840 14980 7840 15810 23860
800 3080 8060 14820 8060 16210 24450
900 3220 8410 15540 8410 16860 25430
1000 3362" 8710 16036" 8710 17390 26240
1100 3416" 8850 16094" 8850 17700" 26730
1200 3347" 8930 15965 8930 17860" | 26790°
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Tabela 0.4 Valores das frequéncias, flexional e torcional, obtidos no
ensaio de modulos elasticos pelo método de ressonancia de barra do

refratario silico-aluminoso.

Temperatura Refratario silico-aluminoso
(°C) 1°flex. | 2°flex. | 3°flex. | 1°torc. | 2°torc. | 3°torc.
(Hz) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz)
25 3350 8720 15840 8720 18158" 27750
100 3465 8869 16200 8869 17738 | 26607"
200 3515 9095 16410 8855 17710" | 26565°
300 3500 8995 16315 8995 17790" | 26985°
400 3595 9180 16815 9080 18015 27240"
500 3675 9280 17165 9280 18410 27660
600 4030 10445 18860 10175 20190 30345
700 4080 10585 19020 10260 20335 30740
800 4110 10680 19185 10320 20400 30730
900 4120 10735 19185 10390 20500 31285
1000 4125 10500 19360 10500 20670 31275
1100 3830 9843" 17690 9970" 19940 30570

Tabela 0.5 Valores das frequéncias, flexional e torcional, obtidos no

ensaio de modulos elasticos pelo método de ressonancia de barra do

refratario aluminoso.

Temperatura Refratario aluminoso
(°C) 1° flex. | 2°flex. | 3°flex. | 1°torc. | 2°torc. | 3° torc.
(Hz) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz) (Hz)
25 1830 4760 8640 5000 10590 15150
100 2050 4720 10590 5560 10560 16960
200 2050 4690 10470 5520 10470 16520
300 1946" 5060 9090 5600 11240 16710
400 2050 5120 9240 5610 11410 16770
500 2050 5240 9410 5670 11560 17410
600 2060 5340 9620 5790 11760 17780
700 2092° 5440 9860 5900 12030 18080
800 2150° 5590 10110 6130 12330 18650
900 2230° 5800 10820 6680 13060 19440
1000 2303" 5990 10760 7220 13130 21660"
1100 2469° 6420 11230 6420 13420 19260"
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APENDICE C

FLUENCIA SOB COMPRESSAO

Compésitos alumina-vidro
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e
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;; '16'_ Temp. = 1200 °C
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Figura 0.1 Fluéncia sob compressdao do compésito alumina-vidro, a 1200 °C

aplicando-se tensao de 0,45 MPa.

Temp. = 1200 °C
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Figura 0.2 Taxa de fluéncia em funcdo da deformagdo do compdsito alumina-

vidro, a 1200 °C e sob tensdo de compressao de 0,45 MPa.
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Figura 0.3 Fluéncia sob compressdo do compdsito alumina-vidro, a 1300 °C
aplicando-se tensao de 0,45 MPa.
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Figura 0.4 Taxa de fluéncia em funcdo da deformacdo do compdsito alumina-
vidro, a 1300 °C e sob tensdo de compressao de 0,45 MPa.
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Refratario silico-aluminoso

Refratario silico-aluminoso

difl (x10%)

-160
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Figura 0.5 Curvas de fluéncia sob compressao do refratario silico-aluminoso.
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Figura 0.6 Taxa de fluéncia sob compressao versus deformacéo do refratario
silico-aluminoso.
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Refratario aluminoso

Refratario aluminoso
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Figura 0.7 Curvas de fluéncia sob compresséao do refratario silico-aluminoso.
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Figura 0.8 Taxa de fluéncia sob compressao versus deformagéo do refratario

aluminoso.
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APENDICE D

FLUENCIA SOB FLEXAO A TRES PONTOS.

Compésitos alumina-vidro

2500 -
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Figura 0.1 Curvas de fluéncia sob flexdo a trés pontos, em diferentes
isotermas, do compadsito alumina-vidro CO.
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Figura 0.2 Taxas de fluéncia sob flexdo a trés pontos em fungdo da

deformacao, em diferentes isotermas, do compadsito alumina-vidro CO.
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Figura 0.3 Curvas de fluéncia sob flexdo a trés pontos, sob diferentes tensdes
aplicadas, do compdsito alumina-vidro CO.
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Figura 0.4 Taxas de fluéncia sob flexdo a trés pontos em fungdo da

deformacao, sob diferentes tensdes aplicadas, do compdésito alumina-vidro CO.
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Figura 0.5 Curvas de fluéncia sob flexdo a trés pontos, em diferentes

isotermas, do compdsito alumina-vidro C10.
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Figura 0.6 Taxas de fluéncia sob flexdo a trés pontos em fungdo da

deformacao, em diferentes isotermas, do compadsito alumina-vidro C10.
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Figura 0.7 Curvas de fluéncia sob flexao a trés pontos, sob diferentes tensdes
aplicadas, do compadsito alumina-vidro C10.
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Figura 0.8 Taxas de fluéncia sob flexdo a trés pontos em fungdo da

deformacgdo, sob diferentes tensbes aplicadas, do compdsito alumina-vidro
C10.
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Figura 0.9 Curvas de fluéncia sob flexdo a trés pontos, em diferentes
isotermas, do compdsito alumina-vidro C20.
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Figura 0.10 Taxas de fluéncia sob flexdo a trés pontos em funcdo da

deformacao, em diferentes isotermas, do compadsito alumina-vidro C20.
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Figura 0.11 Curvas de fluéncia sob flexao a trés pontos, sob diferentes tensdes
aplicadas, do compadsito alumina-vidro C20.
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Figura 0.12 Taxas de fluéncia sob flexdo a trés pontos em fungcdo da

deformacao, sob diferentes tensbes aplicadas, do compdsito alumina-vidro
C20.
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Refratario silico-aluminoso
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Figura 0.13 Curvas de fluéncia sob flexdo a trés pontos, em diferentes

isotermas, do refratario silico-aluminoso.
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Figura 0.14 Taxas de fluéncia sob flexdo a trés pontos em fungdo da

deformacédo, em diferentes isotermas, do refratario silico-aluminoso.



188

Refratario silico-aluminoso
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Figura 0.15 Curvas de fluéncia sob flexao a trés pontos, sob diferentes tensdes

aplicadas, do refratario silico-aluminoso.
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Figura 0.16 Taxas de fluéncia sob flexdo a trés pontos em funcdo da

deformacao, sob diferentes tensdes aplicadas, do refratario silico-aluminoso.
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Refratario aluminoso.

Refratario aluminoso

1600
1400 Tens&o = 2,7 MPa
] —+— 1000 °C
] —+—1050°C
1200_ —«—1100°C
—v—1150°C
1000 —e—1200°C
— 1 —a—1250°C
"‘é 800 i
2 600
(%) i
400
200
0
I T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6

tempo (x10 *s)

Figura 0.17 Curvas de fluéncia sob flexdo a trés pontos, em diferentes

isotermas, do refratario aluminoso.
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Figura 0.18 Taxas de fluéncia sob flexdo a trés pontos em funcdo da

deformacao, em diferentes isotermas, do refratario aluminoso.





