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RESUMO

Esta dissertacdo consiste em compreender 0s mecanismos responsa-
veis pelo fenbmeno de amortecimento de vibragdes em materiais ceramicos
refratarios, utilizando-se de uma técnica dindmica de medida do mesmo. O
amortecimento € uma caracteristica interessante para ser analisada quando se
deseja quantificar o grau de dano por choque térmico nestes materiais. Sendo,
possivel comparar a técnica de amortecimento com outras ja bem estabeleci-
das, como a medida de médulo de elasticidade e médulo de ruptura.

Além disso, o trabalho se estende a compreensao do fenbmeno de nao-
linearidade do amortecimento e do modulo de elasticidade devido aos efeitos
da amplitude de vibrac&o. Visa-se compreender como a variacdo da amplitude
de vibracéo altera os valores obtidos de médulo de elasticidade e de amorteci-
mento e como isso pode ser aplicado na prética, utilizando-se da nao-
linearidade como uma forma de determinar se o material estd ou ndo danifica-
do, independentemente de analise prévia ou referéncia.

Outra abordagem deste estudo consiste na compreensao da influéncia
da umidade nas medidas de amortecimento e de modulo de elasticidade e co-
mo isto influencia 0 comportamento n&o-linear destas propriedades. Assim,
seria possivel estabelecer procedimentos padronizados e confiaveis de medi-
da, além da caracterizacdo e compreensao do processo de secagem de con-

cretos refratarios.
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IMPORTANCE OF THE MODULUS OF ELASTICITY AND DAMPING
MEASUREMENTS OF REFRACTORIES USING A DYNAMIC TECNIQUE

ABSTRACT

This dissertation tries to understand the mechanisms involving damping
phenomenon in ceramic refractory materials, using a dynamic technique.
Damping proves to be an interesting parameter to analyze thermal shock dam-
age in these sorts of materials. This technique would make possible to compare
damping measurements with well-established techniques, such as the determi-
nation of modulus of elasticity modulus and modulus of rupture.

Furthermore, this study attempts to understand the nonlinear phenome-
non in damping and modulus of elasticity that depends on the vibrational ampli-
tude. Aiming to understand how the variation on the vibration amplitude affects
the measured values of damping and modulus of elasticity and how the nonlin-
ear effect can be used in our advantage and in industrial daily routine, such as
determining whether samples are damaged or not without a previous analysis
or a standard material for reference.

This study also approaches the influence of water in the nonlinear behav-
ior of damping and modulus of elasticity. Thus, it would be possible to establish
trustable and standardize procedures to measure those. In addition it would be

possible to understand the drying process of ceramic refractory castables.
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1 INTRODUCAO

Os materiais ceramicos possuem uma grande importancia tecnologica.
Dentro desta classe encontram-se as ceramicas refratarias que possuem muita
relevancia, principalmente como materiais suporte para fabricacdo de outros,
como por exemplo, os a¢os [1]. Um tipo importante de refratario sdo os concre-
tos refratarios de alta alumina, que sdo empregados em larga escala na indus-
tria.

Uma das principais solicitacbes a que refratarios estdo submetidos € o
choque térmico, devido a sua aplicacdo em altas temperaturas, 0 que tem co-
mo consequéncia o dano por choque térmico. Com isso, fica clara a importan-
cia de se compreender os fenbmenos que levam estes materiais a se degrada-
rem e buscar técnicas de caracterizacdo para avaliar o dano causado por cho-
que térmico, ja que assim, é possivel desenvolver este tipo de material para
maximizar o seu tempo de uso.

Existem técnicas muito bem fundamentadas na literatura para caracteri-
zacao do dano causado por choque térmico, como o0 modulo de ruptura e os
moddulos elasticos. A grande vantagem dos mddulos elasticos com relagdo ao
outro é a possibilidade de ensaios ndo-destrutivos. Mesmo porque existe uma
relacdo linear entre as duas propriedades [2].

O leque de técnicas para caracterizacdo de dano por choque térmico
aumentou apoés o inicio de estudos para compreender como as trincas geradas
por choque térmico alteram o amortecimento do material, quando este é sub-
metido a algum tipo de vibracdo. Estudos mostram uma possibilidade desta
técnica unir a sensibilidade obtida com ensaios de médulo de ruptura e a capa-
cidade de realizacdo de ensaios ndo-destrutivos, como no caso do modulo de
elasticidade [3,4].

O amortecimento, contudo, apresenta-se como uma técnica muito sensi-
vel. Fenbmenos ndo-lineares mostram-se como a grande preocupagdo para a
credibilidade dos resultados da técnica. Por isso € de interesse deste trabalho
compreender 0S mecanismos microestruturais que levam a este tipo de com-

portamento.



Para compreensao da influéncia microestrutural € necessario um enten-
dimento profundo no fenémeno do amortecimento de vibracfes, bem como o
comportamento do material quando submetido a solicitacbes de choque térmi-
co.

Outro aspecto interessante é a influéncia que a umidade pode exercer
sobre os resultados de amortecimento. A falta de controle desta variavel pode
levar a erros de medida, descredenciando uma técnica que apresenta grande
potencial para caracterizacao de refratarios.

Deste modo, esta dissertacdo traz como principais resultados, a analise
do dano causado por choque térmico por médulo de elasticidade e amorteci-
mento. Além disso, analisa-se a influéncia do fendmeno néo-linear na medida
do amortecimento.

Para finalizar, a dissertacdo aborda a influéncia da umidade nas medi-
das de modulo de elasticidade e amortecimento por técnica dinamica.



2 OBJETIVOS

Este trabalho visa compreender fenbmenos relacionados ao amorteci-
mento de vibracfes e como o dano causado por choque térmico afeta tal carac-
teristica, estudando diferentes tipos de refratarios para diferentes severidades
de choque térmico de modo a comparar os resultados com os de técnicas a
muito estabelecidas na literatura, como o modulo de elasticidade e 0 modulo de
ruptura. Também sera importante a observacdo da evolucdo do fenbmeno de
nao-linearidade das propriedades elasticas com o aumento no grau de dano
por choque térmico. Tudo sera acompanhado por analises microestruturais dos
materiais deste trabalho.

Compreender os efeitos da umidade na medida do amortecimento e do
modulo de elasticidade €, também, um foco do trabalho, para que se possa
entender melhor os procedimentos que devem ser adotados para padronizar a
medida de amortecimento e compreender fenbmenos que ocorrem durante a

secagem do material.






3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Ceramicas Refratarias

Os materiais ceramicos apresentam uma série de vantagens com rela-
cdo a outras classes de materiais quando se trata de aplicacdes estruturais.
Isto ocorre, pois, este tipo de material apresenta 6tima resisténcia a corroséo e
desgaste. Entretanto, sua maior vantagem é a capacidade de resistir a solicita-
¢des mecanicas mesmo em altas temperaturas, uma vez que as temperaturas
de decomposicdo de polimeros sdo baixas e 0os metais possuem acentuado
fendmeno de fluéncia em temperaturas elevadas [5]. Em relagdo a aplicacao
em altas temperaturas, as ceramicas refratarias tem destaque.

Os refratarios sdo amplamente aplicados em industrias para producao
de outros materiais que exijam altas temperaturas como metais, vidros e cera-
micas em geral [1]. O grupo de ceramicas que podem ser utilizadas como refra-
tarias € vasto, porém pode-se salientar que 0s principais materiais para esta
induUstria sdo: alumina, magnésia, silica, carbeto de silicio e zirconia [6].

Os materiais monoliticos possuem grande destaque dentre as ceramicas
refratarias, estes podem ainda serem divididos em diversos tipos de acordo
com as maneiras como séo instalados. Os concretos refratarios séo os princi-
pais materiais monoliticos empregados na industria. Podem ser preparados a
partir de pos e pastas, sendo que cada um possui sua propria forma de preparo

e aplicacao [6].
3.1.1 Importancia Tecnoldgica e Cenério Mundial

Na década de 1990 os concretos refratarios representavam aproxima-
damente 52% de todo tipo de refratario utilizado na inddstria siderurgica e as
expectativas eram que este nUmero aumentasse para 90% no inicio dos anos
2000 [7,8], mostrando assim a forca deste tipo de material.

A Tabela 3.1 mostra uma comparacao entre os anos de 2002, 2007 e as

perspectivas de 2012 para a demanda por refratarios, mostrando que as previ-



sOes feitas para a década passada ndo se confirmaram e os materiais monoliti-

cos perderam espaco para refratarios pré-moldados.

Tabela 3.1 Demanda mundial de refratarios nos ultimos 10 anos [9].

Ano (Demanda) Monoliticos Pré-Moldados
2002 (mil toneladas) 10.230 (44,7%) 12.635 (55,3%)
2007 (mil toneladas) 16.345 (42,9%) 21.755 (57,1%)
2012 (mil toneladas) 19.500 (43,1%) 25.700 (56,9%)

A razdo entre a demanda por refratarios pré-moldados e monoliticos
atualmente esta em aproximadamente 56/44 e isto ndo deve ser alterado na
proxima década, entretanto em paises como a China e a india esta raz&o pode
chegar a 60/40 [9]. Muito provavelmente este fen6meno ocorre devido ao custo
de mao-de-obra em tais paises, que é baixo, uma vez que a instalacdo de pré-
moldados é muito mais demorada e demanda muita méo-de-obra, em contra
partida os custos destes materiais S0 menores que aqueles dos materiais mo-
noliticos.

A Tabela 3.2 trds dados sobre a demanda de refratarios para os anos de
2002, 2007 e as projecdes para 2012 dividido por regides. Pode ser observado
na tabela o aumento da importancia dos paises asiaticos, principalmente pelas
altas taxas de crescimento da China e da india, além da estagnac&o dos pai-
ses da América do Norte e Europa, devido a saturacdo destes mercados, agra-

vado por crises econdmicas neste periodo [9].

Tabela 3.2 Demanda de refratarios por regido geografica [9].

Regides 2002 2007 2012
(mil toneladas) (mil toneladas) (mil toneladas)
Aml\élgftz e 3.585 (15,7%) 3.725 (9,8%) 3.750 (8,3%)
Ameérica Latina 910 (4,0%) 995 (2,6%) 1.125 (2,5%)
Asia e Pacifico 10.325 (45,2%) 24.635 (64,7%) 31.015 (68,6%)
Europa 6.775 (29,6%)  7.260 (19,1%)  7.620 (16,9%)
Africae Oriente | - (5,5%) 1.485 (3,8%) 1.690 (3,7%)

Médio




A indastria metallrgica apresenta-se como o grande consumidor de re-
fratarios no mundo, por isso o consumo deste material esta intimamente relaci-
onado ao desempenho de metallrgicas, especialmente a industria siderargica
[9,10]. A Figura 3.1 apresenta o consumo de refratarios no Brasil durante 10
anos, entre 1998 e 2008. J4 a Figura 3.2 apresenta o consumo especifico de
refratarios, que representa quantos kg de refratarios sdo necessarios para pro-
ducéo de 1 ton de aco, entre 1990 e 2007.
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Figura 3.1 Grafico do consumo brasileiro de refratarios entre 1998 e 2008 [10].
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Figura 3.2 Grafico do consumo especifico de refratarios para a producédo de
aco no Brasil entre 1990 e 2007 [10].

A queda no consumo especifico € natural, mesmo com o aumento no
consumo total de refratarios e isto ocorre devido a melhoria no desempenho
deste tipo de material, ou seja, menos refratarios sdo usados para cada tonela-
da de aco produzido [9,10]. Contudo, recentemente pode ser notada uma es-

tagnagédo no consumo especifico deste material no Brasil, isto pode ser um in-



dicativo de que ndo ocorreram grandes avancos na melhoria dos refratarios

comerciais ou de seus processos produtivos no pais [10].
3.1.2 Concretos Refratarios de Alta Alumina

Os concretos sdo 0s mais importantes materiais refratarios monoliticos
disponiveis no mercado [6]. Um concreto é na verdade uma mistura de pés fi-
nos, que formam uma matriz, e particulas grossas que sdo chamadas de agre-
gados, podendo estes atingir tamanhos de até 20 mm. Esta mistura é feita com
presenca de fases ligantes reunidas num cimento, que em presenca de agua
transforma-se de uma pasta para um material solido, através de ligagBes hi-
draulicas. Isto significa que o material pode ser aplicado em forma de suspen-
sdo, mas rapidamente adquire resisténcia mecanica e comporta-se como um
material solido e monolitico [1].

Os concretos de alta alumina possuem este nome por sua fase principal
ser o corindon. Os cimentos utilizados neste tipo de material sdo geralmente a
base de aluminatos de calcio (CAC) e podem ser classificados inclusive quanto
ao teor de cimento incorporado no material [1]. A classificacdo da ASTM ba-
seia-se no teor de CaO presente no refratario, sendo que o convencional pos-
sui teor maior que 2,5%, baixo-cimento entre 2,5 e 1,0%, ultrabaixo-cimento
teores entre 1,0 e 0,2% e livre de cimento com teores menores que 0,2% [11].
A reducédo no teor de cimento € almejada, pois suas fases em altas temperatu-
ras (acima de 1300°C) promovem a formacao de fase liquida no material, de-
gradando as propriedades mecéanicas a altas temperaturas pelo fendbmeno co-
nhecido como fluéncia [6].

Uma forma de controlar a formacdo de fase liquida indesejada nestes
materiais € a substituicdo do cimento por um tipo de alumina chamada reativa
(por exemplo o a-bond) que apresenta-se como ligante isento de CaO. Esta
substituicdo ainda promove outra mudanca reoldgica importante, para tais con-
cretos com baixo teor de cimento, pois diminui-se o0 teor de agua necessario.
Estes menores teores de agua sao importantes para a reducdo da porosidade
do material final e, consequentemente, 0 aumento de resisténcia mecanica do

concreto [1].



A Figura 3.3 apresenta um desenho esquemético da microestrutura de
um concreto refratario, em que pode ser observada a presenca de altos niveis
de porosidade, os finos e fases ligantes, além dos agregados, representados
pelas particulas grandes em branco.

Vidro ou Finos e Ligantes

Impurezas

Figura 3.3 Microestrutura tipica de um concreto refratario [1].

3.2  Propriedades Mecéanicas e Termomecanicas

As propriedades mecanicas e termomecanicas sdo muito importante pa-
ra os materiais refratarios, pois estes materiais sédo solicitados em altas tempe-
raturas e, normalmente, sua falha pode levar a danos irreparaveis em uma in-
dastria. Assim, fica clara a importancia de se estudar tais propriedades e como
estas podem ser aperfeicoadas para ndo sé prolongar o tempo de vida util dos
refratarios, bem como aprimorar a seguranca durante a aplicacéo.

Seria indispensavel compreender tais materiais antes de determinar qual
a fonte de suas solicitacfes. Eles necessitam sustentar consideraveis deforma-
cOes sem perda de resisténcia, sendo que tais deformacdes surgem por duas
principais razdes: expansao térmica e carregamento mecanico [12].

Os refratarios podem apresentar dois tipos diferentes de comportamen-
to. Eles podem apresentar alta resisténcia a iniciacdo de trincas, ou seja, pos-
suem altos valores de médulo de ruptura ou podem apresentar alta resisténcia
a propagacao de trincas, apesar de apresentarem baixa resisténcia a sua inici-
acdo. Ambos os tipos possuem sua importancia tecnologica, sendo o primeiro
recomendado quando é possivel evitar a iniciacdo de trincas. Contudo, para
solicitagbes muito extremas, as tensfes envolvidas sdo tdo altas que nédo é
possivel evitar a formacao de trincas. Entdo, utiliza-se um material fraco (baixo

modulo de ruptura) que apresente uma resisténcia residual elevada (alta resis-



10

téncia a propagacdao de trinca ou ao dano por choque térmico). Isto ocorre, pois
com a propagacao de trincas minimizada, os valores de resisténcia mecanica
antes e durante o uso nao se alteram muito [12].

Na realidade, tudo depende de um balanco termodinamico, em que de
um lado esta a energia eléstica armazenada, devido a deformacgéo e do outro
encontra-se a energia termodinamica de superficie, como foi definido por Grif-
fith [13]. Para ele o processo de fratura ocorre quando a energia elastica arma-
zenada devido a presenca de um concentrador de tensdes (defeito) € maior
que a energia para criacdo de duas superficies [13]. Posteriormente foi verifi-
cado que na realidade a dependéncia ndo era apenas com a energia termodi-
namica de superficie e sim com qualquer outro mecanismo que possa consumir
a energia elastica armazenada e ndo permitir que esta atinja um valor critico
para que ocorra a fratura catastréfica. Isto pode ocorrer quando existe defor-
macao plastica no material ou quando outros mecanismos consomem a ener-
gia elastica armazenada.

Assim, é interessante a denominacdo de um novo parametro que englo-
ba a energia termodindmica de superficie e todos os outros efeitos microestru-
turais que contribuem para o consumo da energia elastica armazenada. Este
parametro é conhecido por energia de fratura de um material (ywo). A energia
de fratura nada mais € que a energia total para fraturar um material por unidade
de area da seccdao transversal de um dado corpo de prova [14]. Pode-se dizer,
que quanto maior a energia de fratura de um material, menos fragil este sera,
pois esta propriedade faz parte do equacionamento da tenacidade a fratura
(Kic) [15]. Isso, na area de refratérios, € de extrema relevancia, pois como dito
anteriormente, quanto mais energia elastica for consumida durante a propaga-
cdo de uma trinca, menor sera o incremento no tamanho da mesma, sendo
maior a resisténcia do material a propagacao de trinca, que por sua vez impli-

card em maior resisténcia mecanica residual [12].
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3.2.1 Resisténcia ao Dano por Choque Térmico

Sendo o choque térmico um dos principais responsaveis pela degrada-
cdo do material refratario, € necessaria a compreensao das causas deste fe-
ndémeno para que os danos sejam minimizados.

O choque térmico se caracteriza pela diferenca de temperatura entre
duas regibes de um mesmo corpo. Isto provoca uma expansao ou contragao
térmica em diferentes niveis entre essas regibes e como uma esta restringida
pela outra, pois pertencem ao mesmo corpo, sédo criadas tensdes pelo fato de
uma regido expandir (no caso da elevacdo da temperatura) e a outra impedir
esta expansdo. Assim, para evitar o inicio de propagac¢do de trincas em um
material submetido a tais condicbes é necessario que este possua valores
compativeis de resisténcia mecanica, para suportar tais tensdes, alta condutivi-
dade térmica e difusividade térmica, para diminuir o gradiente de temperatura
entre as regides, combinados com baixos valores de coeficiente de expansédo
térmica e modulo de elasticidade, para reduzir a diferenca entre a deformacéo
daquelas regides [16].

Hasselman prop6s em seu estudo [16,17] dois parametros para determi-
nar a resisténcia do material ao dano por choque térmico.

O primeiro foi criado para avaliar o chamado crescimento cinético de
trinca, conhecido como R””. Este parametro correlaciona a queda da resistén-
cia mecéanica de um material apds o primeiro ciclo térmico, quando este apre-
senta alta resisténcia mecéanica, devido a presenca de defeitos pequenos [16]
[17]. Quanto maior o valore de R””, menor sera a queda na resisténcia mecani-
ca devido ao choque térmico. A equacdo 3.1 mostra os parametros que defi-
nem o valor de R””.

nrr EYwo

2

i

em que E representa o modulo de elasticidade, ywor € a energia de fratura e or
representa o médulo de ruptura do material. Fica claro com a equagéo 3.1 que

quanto maior a sua resisténcia mecanica inicial, maior sera a degradacdo da

mesma.
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O outro tipo de crescimento de trinca € conhecido como estatico e é re-
presentado pelo parametro R;: de Hasselman (equacgao 3.2) [16,17]. Este pa-

oy

rametro, diferentemente de R””, serve para materiais que ja possuam defeitos
grandes em suas microestruturas e que por causa disso nao sofrerdo propaga-

cao cinética das trincas.

Ry = (Le2t)”, (3.2)

E a?

em que a é o coeficiente de expansao térmica. A relacdo entre o modulo de
elasticidade em ambos os parametros(equacdes 3.1 e 3.2) € a mesma, mesmo
nao ficando isso evidente. As equacdes 3.3 e 3.4 esclarecem este fato. As ten-
sbes termoelasticas podem ser expressas como uma funcéo do coeficiente de
expansao térmica, médulo de elasticidade e uma fungcédo da temperatura (f(T)),
como mostra a equacgao 3.3 [18].

o=a.E.f(T), (3.3)

Quadrando a equacéo 3.3, temos a equacéo 3.4.
o’ ~a?.E? (3.4)

Manipulando a equacgédo 3.4 e substituindo em 3.2 fica clara que a de-

27

pendéncia de R;: € R”” € a mesma com o modulo de elasticidade [18]. Outra
observacéo relevante € a importancia da energia de fratura para a resisténcia
ao dano por choque térmico, aparecendo em ambos os parametros no nume-

rador [18].
3.2.2 Propriedades Elasticas e de Amortecimento

Quando a um material é imposto uma tensédo de tracdo, 0 mesmo res-
ponde de maneira a se deformar para acomodar esta tensdo aplicada. A rela-
cao entre estas duas grandezas € dada através de uma constante de proporci-
onalidade conhecida como médulo de elasticidade (E) como estabelecido pela
lei de Hooke [19].

O modulo de elasticidade na realidade esté relacionado a forca de liga-
cdo quimica entre os a4tomos do material. Neste caso pode-se assumir que
quanto maior a forca de ligacdo maior sera o valor do médulo de elasticidade,

contudo descontinuidades no material reduzem o valor macroscopico desta
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grandeza, justamente por representarem a falta de ligacdes em determinadas
regides. Exemplos de descontinuidades séo poros, trincas, microtrincas, etc
[19]. Isto leva ao interesse em, por exemplo, avaliar o dano causado por cho-
que térmico por meio da caracterizacdo de algum dos mddulos elasticos de um
material, observando a evolucéo de tais propriedades. A Figura 3.4 mostra o
decaimento do modulo de elasticidade (mddulo de Young) retido (razéo entre o
modulo de elasticidade medido apds o choque térmico e antes do mesmo) com
a variacdo do numero de ciclos térmicos e parametrizado pela variacdo de

temperatura de choque térmico.
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Figura 3.4 Grafico dos valores de modulo de elasticidade retido em fungéo do
namero de ciclos térmicos e parametrizado pela variacao de tempe-

ratura de choque térmico (figura editada de [4]).

As medidas dos valores de médulo de elasticidade podem ser realizadas
por dois tipos de técnicas distintas, estaticas ou dindmicas. A primeira consiste
em utilizar a lei de Hooke e observar a constante de proporcionalidade entre a
tensdo aplicada em um corpo e a deformacao gerada nele, por meio de um
ensaio mecanico estatico [19]. Os métodos dinamicos, entretanto, relacionam
os valores de mdédulo de elasticidade com as caracteristicas dimensionais da
amostra e suas frequéncias naturais de vibracao (frequéncias de ressonancia)
[20]. A equacao 3.5 mostra como é possivel ser calculado o valor do modulo de

Young pela técnica de ressonancia de barras [21,22].



14

pl*
E = 0,94642 —f2 P, (3.5)

em que fi representa a frequéncia de ressonancia flexural fundamental, h € a
dimensédo da secéo transversal paralela a dire¢éo de vibracéo e P € o fator de
correcéo de Pickett para o modo fundamental, sendo / e p o comprimento da
barra e a densidade volumétrica da mesma, respectivamente.

Ja o amortecimento é uma propriedade de alto interesse tecnologico, por
estar intimamente relacionado as caracteristicas microestruturais de um mate-
rial [23]. Tal propriedade representa a taxa de dissipacao de energia mecénica
no material, ou seja, materiais com altos valores de amortecimento possuem
uma excelente eficiéncia em transformar a energia mecéanica de vibracdo (ou
oscilacdo) em outro tipo de energia, comumente em térmica por atrito de inter-
faces (ou outros mecanismos de atrito interno nos materiais) [24].

A técnica utilizada para medida de amortecimento baseia-se na resposta
acustica do material, quando excitado. Um impacto gera vibracées no corpo,
revelando suas frequéncias naturais de vibracdo, com isso pode ser calculado
o0 amortecimento, utilizando-se de um modelo visco-elastico (massa-mola-
amortecedor) e o método do decremento logaritmico [24].

A Figura 3.5 mostra um gréfico da amplitude de vibracdo em funcéo do
tempo, isto é, a resposta de uma frequéncia natural de um corpo com o tempo
apos uma excitacdo. O amortecimento caracteriza-se como a razao entre a
amplitude a em um tempo t e a amplitude a em um tempo t+Ild, em que II re-

presenta o periodo de oscilacdo e d o numero de ciclos transcorridos [25].
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Figura 3.5 Amplitude de vibragdo em funcdo do tempo de uma frequéncia na-
tural de um corpo vibrando com amortecimento (figura editada de
[25]).

O amortecimento é calculado a partir da evolucdo da amplitude média
quadrada da frequéncia fundamental flexural (a1(t)) durante o decremento loga-
ritmico da regido onde ocorre o decremento exponencial do sinal. Para realizar
ajustes na curva é empregada a equacao 3.6, onde € possivel selecionar a re-
gido do sinal que ser& priorizado. Ajustando através do parametro s que assu-

me valores entre 0,1 e 1 [26].

s/2
a,(t) = (ATgl - @201t ¢ Aﬁm) , (3.6)

em que, Ao1 representa a amplitude inicial da primeira frequéncia flexural
fundamental, 51 € o decremento logaritmico correspondente e Aw, representa o
piso do ruido. A equacédo 3.7 mostra que o amortecimento ({) € a razdo entre &1

e a primeira frequéncia fundamental flexural (f1) [26].
o)
¢="g 3.7)

O amortecimento pode ser utilizado para andlise de danos por choque
térmico, bem como algum médulo de elasticidade, como pode ser observado
na Figura 3.6.
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Figura 3.6 Grafico do amortecimento normalizado em fungdo do numero de
ciclos térmicos para diferentes variacées de temperatura de choque

térmico (figura editada de [4]).

Fica claro que um maior dano por choque térmico implica em maior area
de superficie de trincas e assim, maior quantidade de agentes dissipadores de
energia, por isso observa-se um aumento do amortecimento normalizado na
Figura 3.6 [4]. Essa maior area superficial pode significar que o numero de trin-

cas aumentou ou que as trincas aumentaram de tamanho ou, ainda, ambos.

3.3 Fenbmeno da Nao-Linearidade

Um fendmeno interessante registrado na literatura € o comportamento
elastico ndo-linear. Pode-se dividir esse fendmeno em duas partes: o compor-
tamento elastico ndo-linear atbmico; e o estrutural. O primeiro tem como origem
a nao-harmonicidade das forcas interatdmicas. O efeito ndo-linear estrutural é
observado devido a presenca de graos duros, agregados ou cristais consolida-
dos, além de trincas, discordancias e outros defeitos, conhecidos como defeitos
mesoscopicos [27,28].

Os efeitos provocados por agentes estruturais apresentam-se mais rele-

vantes que os efeitos atdbmicos e se manifestam como mudancas nas frequén-
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cias de ressonancia, dependéncia do amortecimento com a amplitude de vibra-
cao, geracao de harmonicos e relaxacao [28,29].

O campo em que os fendbmenos de nao-linearidade tem maior destaque
€ a area de geologia, desde estudos sobre rochas até materiais sedimentares.
Contudo, recentemente, notou-se que danos em sdlidos, em geral, induzem
comportamentos ndo-lineares, como em acos e plasticos. Este comportamento
apresenta-se localizado em certas regides nestes materiais, porém em rochas
o efeito é observado no volume como um todo [29].

A microestrutura dos materiais refratarios, por ser complexa, encaixa-se
na descricdo dos materiais que apresentam este comportamento ndo-linear. O
dano por choque térmico inclusive aumenta a quantidade de caracteristicas
estruturais mesoscopicas, pois ocorrem nucleacdo e propagacdo de trincas
[30].

Para o estudo deste comportamento em rochas, foram desenvolvidas
teorias que apresentam modelos para descrever a ndo-linearidade. Guyer e
McCall [27,31] sugeriram que o comportamento ndo-linear devido a agentes
mesoscopicos pode ser descrito por um espaco Preisach-Mayergosz (modelo
PM) [29].

Guyer e MaCall desenvolveram sua teoria aplicando o modelo PM para
encontrar a resposta elastica de rochas, quando estas sdo submetidas a um
certo histdrico de tensdes mecanicas. A solucdo de suas equacdes levara-os a
identificar as caracteristicas qualitativas na geracdo de harmdnicos caracteristi-
cos da ndo-linearidade. O foco destes autores era prever as caracteristicas
elasticas do material utilizando-se da densidade de unidades mecéanicas mi-
croscopicas ou utilizar-se do caminho inverso, medindo as propriedades elasti-
cas para determinar esta densidade [27,31]. Na pratica, pode-se entender es-
tas unidades mecanicas microscopicas como agentes causadores dos fenébme-
nos de nao-linearidade, como trincas, discordancias, etc. Assim, dependendo
do grau de excitacdo, uma quantidade maior ou menor destes agentes seriam
ativados, criando assim uma resposta néo-linear com relacdo a amplitude de

vibracéo.
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3.3.1 Influéncia da Umidade

A umidade do meio também pode influenciar as medidas dos modulos
elasticos e do amortecimento, isto porque a agua pode adsorver-se a superfi-
cies ou penetrar por forcas de capilaridade no material. Esta umidade ativa me-
canismos de néo-linearidade [25,30]. Abeele mostrou uma variacdo de duas
ordens de grandeza para o amortecimento em um tipo de rocha e quase uma
ordem de grandeza para o0 moédulo de elasticidade longitudinal em outra rocha,
guando se variava o teor de umidade entre 0 e 99% dos poros abertos destas
rochas [29].

Em um trabalho recente do Grupo de Engenharia de Microestrutura de
Materiais (GEMM), da Universidade Federal de Sdo Carlos (UFSCar), foi cons-
tatado que a variacdo observada para rochas também pode ser verificada na
area de refratarios. A Figura 3.7 mostra a evolu¢cdo do amortecimento de um

material durante sua secagem [25].
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Figura 3.7 O grafico superior mostra a evolugdo do amortecimento durante um
ciclo de secagem e o inferior mostra a variagdo de temperatura im-

posta no experimento [25].

Os autores acreditam que a elevagéo no amortecimento no inicio da cur-

va do material com dano deve-se a criagdo de um gradiente de umidade que
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gera tensdes mecanicas. Eles apontam também que é necessario um tempo
minimo para estabilizacdo da propriedade apos a secagem [25].

E possivel observar na Figura 3.7 que o dano por choque térmico redu-
ziu a sensibilidade do amortecimento em relacdo a umidade, uma vez que, 0S
valores de amortecimento cairam aproximadamente uma ordem de grandeza
no material sem dano e menos que isto para o material com dano por choque
térmico [25].

Nos estudos conduzidos por Abeele é possivel observar como a umida-
de atua nas propriedades elasticas e de amortecimento. A penetracdo de agua
em um material cerdmico pode ser dividida em trés estagios. Primeiramente
ocorre a adsorcdo das moléculas de agua no solido, devido as forcas de atra-
cdo das mesmas com 0s ions presentes no material, isto acontece em baixos
niveis de saturagéo [29].

Para maiores niveis de saturacdo inicia-se o processo de condensacao
capilar, de tal modo que um menisco aparece dentro do capilar entre as fases
liquida e gasosa da agua. O potencial quimico da condensacéo capilar pode
ser escrito em termos da pressao capilar microscopica, definida como a dife-
renca de pressao entre as fases gasosa e liquida da 4gua (equacéo 3.8) [29].

7‘[C=T[g—7'[l' (38)

em que 7. representa a pressao capilar, my e m; S80 a pressao do gas e
do liquido, respectivamente. Esta presséo capilar pode ser correlacionada com
a umidade relativa dentro do poro acima do menisco. A equacao 3.9 apresenta

a relacéo entre esta condicdo do meio e a pressao capilar [29].
pr Ry T

In(UR) ’ (3.9)

T, = —

Nesta equacao p; representa a densidade da agua liquida, R, € a cons-
tante universal dos gases para o vapor d’agua, T é temperatura ambiente e UR
representa a umidade relativa no poro. A Figura 3.8 apresenta um desenho
representando o processo de adsor¢cao seguido da condensacédo capilar e mos-

tra como isto influencia na presenca de agua no corpo.
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Figura 3.8 Desenho esquematico do processo de adsor¢cédo até a condensacao

capilar [29].

Conforme um corpo entra no estagio de condensacédo capilar, microfor-
cas surgem no interior do poro atraindo as superficies do so6lido uma em dire-
cdo a outra, consequentemente uma forca de reacéo n® aparece no solido,
como ilustra a Figura 3.9. Assim, esta pressdo capilar induz a contracdo do
corpo como um todo. Quando observa-se a equacgdo 3.9 € possivel notar que
conforme aumenta-se a umidade relativa, diminui a intensidade da presséao ca-
pilar, reduzindo o efeito de contragdo no corpo, ou seja, gerando uma expan-
sdo no material. O fendmeno é ilustrado pela Figura 3.10, no qual é possivel
observar a curva que representa a forca resultante de reacdo na matriz em fun-

¢céo da umidade relativa [29].
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Figura 3.9 Desenho esquematico mostrando as microforcas capilares [29].
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Figura 3.10 Forcas de reagcédo na matriz do corpo em funcédo da umidade relati-
va [29].
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A expansao da matriz resulta em uma queda de modulo de elasticidade
e Abeele apresentou em seu trabalho os efeitos da umidade em rochas, como

pode ser observado na Figura 3.11.

10
g
K

Moddulo de Elasticidade
(GPa)

5 Fe N
S0 oo R0 o .
; *e ¢ 6 o et e o
0 |
0 20 40 60 80 100

Saturacéo (%)

Figura 3.11 Mdédulo de elasticidade em fungcdo da saturacdo de agua em dois

tipos de rochas diferentes [29].

Lepage em seu estudo mostrou que para a alumina o médulo de elasti-
cidade possui as mesmas caracteristicas observadas em rochas por Abeele.
Na Figura 3.12 o autor apresenta a variacdo na propriedade conforme aumen-
ta-se o nivel de agua dentro do corpo, além disso é apontado como a tempera-
tura de secagem influencia na evolucao da rigidez do corpo conforme a agua é
retirada do material [32].

Em seu trabalho Lepage discute também a influéncia da 4gua nos valo-
res de amortecimento em alumina. Para o autor a adsor¢do de agua leva ao
aumento no valor do amortecimento, sendo que as ligacdes de hidrogénio séo
as principais responsaveis para que isso ocorra. Por outro lado a agua livre
presente (altos teores de umidade) colabora com uma queda no valor do amor-

tecimento, pois esta funciona como um agente lubrificante no sistema [32].
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Figura 3.12 Variagdo do modulo de elasticidade normalizado em funcéo do teor
de agua para diferentes temperaturas de secagem para alumina

com teor de gibsita [32].
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Figura 3.13 Variacdo no amortecimento em funcdo do teor de agua para dife-
rentes temperaturas de secagem para alumina com teor de gibsita
[32].
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Assim, as medidas de amortecimento por técnica dindmica ndo somente
apresentam-se interessante para compreensao dos fenémenos de secagem do
material, como também mostra a importancia e as preocupacdes com relacao

as condi¢bes ambientais na medida de tal propriedade.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Formulacado dos Concretos de Alta Alumina

Amostras de concretos refratarios de alta alumina foram utilizadas nos
experimentos. Tais concretos possuem uma matriz de alumina feita da mistura
das seguintes matérias-primas comerciais:

e TP 200 (ELFUSA);

e CL 370 (Almatis);

e CT 3000SG (Almatis);

O cimento utilizado para conferir resisténcia mecanica apos sua cura € o
EL61 da ELFUSA, um cimento de aluminatos de calcio. Para moldagem dos
concretos foi utilizado 4,5 a 4,8%-p de agua com 0,65%-p de &cido citrico ani-
dro que atua como dispersante.

Os tipos e tamanhos dos agregados variam com a formulag&o utilizada.
As formulacdes A2 e A8 sado produzidas com agregados de alumina eletrofun-
dida branca (ELFUSA) e a formulacdo Z2 possui agregados eutéticos de alu-
mina/zirconia eletrofundidos (ELFUSA).

Todas as formulacdes possuem o mesmo coeficiente de empacotamento
de Andreasen de 0,26. As formula¢des A2 e Z2 possuem um tamanho maximo
de agregado igual a 2,3 mm e em A8 este tamanho chega a 8 mm.

Estas formulag6es se tornam convenientes para o estudo devido as dife-
rengas existentes entre elas. Pode ser comparado entre A2 e A8 o efeito de
diferentes tamanhos de agregados em formulagbes com caracteristicas quimi-
cas iguais, por outro lado foi possivel observar entre A2 e Z2 como a composi-
¢cdo quimica e a microestrutura influencilam materiais com distribuicdo e tama-
nho de particulas semelhantes.

As amostras foram preparadas a partir da pesagem das matérias-primas
em uma balanca GEHAKA BG200. Posteriormente misturadas por agitacéo
manual dentro de um saco plastico e despejadas dentro da cuba de um mistu-

rador planetario, dentro do qual ocorre mistura com adi¢cdo de agua por um pe-
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riodo de 5 min. A massa obtida apds tal procedimento foi vertida em moldes
metalicos, previamente preparados com desmoldante, sob vibracao.

O molde com as amostras foi colocado dentro de um saco plastico, den-
tro do qual a atmosfera foi mantida saturada de umidade e em temperatura
constante (~20°C) por um periodo de 48 horas, sendo as primeiras 24 horas
dentro do molde e as ultimas 24 horas, desmoldadas, foram mantidas dentro
do mesmo saco plastico sob as mesmas condi¢des, para completar a cura do
material.

Apés a cura, as amostras foram levadas para uma mufla EDG 700, para
iniciar a secagem e calcinacdo do material. A temperatura é elevada da tempe-
ratura ambiente para 250°C a uma taxa de 1°C/min e permanece por 5 horas
em tal temperatura. Posteriormente, a temperatura € elevada de 250°C para
400°C a mesma taxa de aguecimento e permanece em tal temperatura por 5
horas. Finalmente, a temperatura é elevada a 650°C a taxa de 1°C/min e per-
manece nesta temperatura por 6 horas. Apds a calcinacdo, a temperatura €
reduzida a ambiente a uma taxa de 10°C/min. A secagem e calcinacao € ne-
cessaria para a eliminacéo de volateis como a agua livre e estrutural presentes
no material apos a cura, evitando-se assim a explosdo da amostra durante a
sinterizacdo devido a alta pressao interna dos volateis formados.

A Ultima etapa na preparacdo das amostras € a sinterizacao, que foi feita
em um forno LINDBERG BLUE M. A temperatura do forno é elevada da tempe-
ratura ambiente a 900°C a uma taxa de 2°C/min e, posteriormente, esta taxa
muda para 1°C/min até atingir a temperatura de 1450°C, na qual permanece
por 10 horas. O resfriamento é realizado a uma taxa de 10°C/min até a tempe-

ratura ambiente.
4.2 Medida das Propriedades Elasticas por Técnica Dinamica

As medidas de propriedades elasticas dos materiais foram realizadas no
Sonelastic® da empresa ATCP Engenharia Fisica, de Sdo Carlos-SP, que con-
siste em um equipamento para medidas destas propriedades pela técnica de

impulso.
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Para a medida do amortecimento, uma amostra na forma de barra com
aproximadamente 25 x 25 x 150 mm é posicionada sobre dois apoios (fios de
aco com 0,3 mm de diametro) na posicédo dos nos da primeira frequéncia natu-
ral flexural. Um microfone direcional é posicionado sobre o centro da amostra a
uma distancia de 5 mm da superficie e um impulsionador centralizado abaixo
dela. Para obtencédo dos valores de coeficiente de Poisson a configuracéo de
microfone e impulsionador deve ser alteradas para que seja possivel captar a

primeira frequéncia natural torcional, como mostra a Figura 4.1.

(N6 Torcional) i

Face Superior Face Inferior Face Superior Face Inferior
NoFlexurall |\ .} | _ NoFlexural) .+ f I - SR -
! ®
CORE0L ooy b lrennigporabine Cemro. Lol s d el

o
NoFlexural) | 1 _NoFlexurall . Y ____ | .t ___}._
' > N6 Torcional <
® Microfone @ Impulsionador ® Microfone @ Impulsionador
a) b)

Figura 4.1 Posicionamento de microfone e impulsionador para a) medida do

amortecimento e b) medida do coeficiente de Poisson.

Antes de iniciar a medida, é necessario realizar alguns ajustes no sof-
tware, como adicionar as dimensdes e a massa do corpo-de-prova, além de
selecionar qual a diferenca de potencial elétrico aplicada no indutor do impulsi-
onador para controlar a forga do impacto de seu pino contra a amostra.

Em seguida, basta acionar o impulsionador para que seja gerado o im-
pacto (impulso) na amostra e assim produzir a vibracdo da barra. O software

recebera os dados do microfone e calculara o valor do amortecimento baseado
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no decaimento do sinal sonoro e o modulo de elasticidade baseado nas carac-
teristicas fisicas e frequéncias fundamentais flexurais de vibracao.

Além do valor absoluto de médulo de elasticidade € interessante para o
trabalho o estudo dos valores retidos da propriedade. O médulo de elasticidade
retido consiste em calcular a razéo entre o valor da propriedade depois do cho-
que térmico e antes dele, multiplicando por 100. Ja o amortecimento normali-
zado também se mostra util no presente estudo, ele consiste em calcular a ra-
z&0 entre 0 amortecimento antes e apds o choque térmico.

Para a medida de n&o-linearidade foi necessario tomar as medidas de
amortecimento variando a amplitude de vibragdo da amostra, ou seja, alterando
no software a diferenca de potencial elétrico aplicada ao indutor. Foram levan-
tadas curvas de valores de amortecimentos pela diferenca de potencial, como

mostrado na Figura 4.2.
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Figura 4.2 Grafico do valor de amortecimento, ¢, em funcdo da diferenca de

potencial elétrico no indutor do impulsionador.
4.2.1 Teste de Secagem em Estufa

Apés a sinterizacdo, foram medidas as massas das amostras (massa
seca) e posteriormente as mesmas foram submersas em um recipiente com

agua, que foi acoplado a uma bomba de vacuo, que permaneceu ligada por 30



29

min de modo que sua porosidade aberta ficasse completamente saturada com
agua.

A partir deste momento realizou-se o ciclo de ensaio que constituia em
pesar a amostra em uma balanca GEHAKA BG200, realizar a medida de mo-
dulo de elasticidade e amortecimento no Sonelastic®, levar a amostra até uma
estufa com temperatura de 50°C, para iniciar a secagem. A amostra permane-
cia na estufa por 20 min. Quando retirada foi levada a uma bancada para ho-
mogeneizacdo da temperatura com o0 ambiente, processo que leva 40 min. Ao
final, a amostra foi pesada novamente, iniciando a préxima etapa do ciclo.

Este procedimento ciclico foi realizado até o momento em que a amostra
atingiu sua massa seca. O valor obtido para o teor de umidade é a razdo entre
a diferenca da massa no momento do ensaio e a do corpo seco dividido pela
diferenca da massa do corpo saturado de agua e o corpo seco, multiplicado por
100.

4.2.2 Teste de Secagem em Silica Gel

Assim como no procedimento descrito na secdo 4.2.1, as amostras tam-
bém foram saturadas com agua utilizando-se de uma bomba de véacuo.

Apds a saturacdo as amostras foram levadas para serem ensaiadas no
Sonelastic® cuja parte sensorial se encontrava dentro de uma camara vedada
com a presenca de aproximadamente 2 kg de silica gel seca.

Para realizacéo deste ensaio utilizou-se o Sonelastic® no modo automa-
tico, em que o equipamento faz uma aquisicdo de moédulo de elasticidade e
amortecimento por minuto. Apés aproximadamente 24 horas o ensaio era inter-
rompido e a amostra era pesada em uma balanca GEHAKA BG200 para confe-

rir se o corpo-de-prova ja se encontrava com sua massa seca novamente.
4.3  Procedimento de Choque Térmico

Os choques térmicos foram realizados em uma mufla EDG 3000. Foram
realizados ensaios de choque térmico com duas variagdes de temperatura dis-

tintas (400°C e 600°C), aléem de variar o numero de ciclos térmicos entre 0O



30

(amostra que ndo sofreu choque) e 7 ciclos térmicos. Portanto, foi possivel ob-
servar como variam as propriedades de interesse com a variacao da severida-
de de choque térmico e do numero de ciclos de choque térmico.

Para cada variacdo de temperatura de choque térmico, existiu um con-
junto de trés amostras de cada material. Estas amostras foram inseridas trés a
trés na mufla com a temperatura ja estabilizada a 425°C ou 625°C. Permane-
cendo por 45 minutos para homogeneizacdo da temperatura e posteriormente
foram jogadas em um balde com agua circulante a temperatura ambiente.

ApO6s o choque térmico, as amostras foram levadas a uma estufa com
temperatura fixa de 110°C para secagem por 12 horas. Finalmente, as amos-
tras foram retiradas da estufa e colocadas no ambiente por outras 12 horas
para estabilizacdo da umidade adsorvida, estando, assim, prontas para as ana-

lises.

4.4  Medidas de Porosidade Aparente e Porosimetria de Mercurio

A porosidade aparente das amostras foi medida utilizando-se método de
imersao.

Apéds deixar as amostras submersas e sob vacuo por 30 min, estas fo-
ram levadas para uma balanca GEHAKA BG200 com todo o dispositivo neces-
sario para obtencdo do peso imerso, posteriormente obteve-se o peso umido,
apos a retirada do excesso de agua.

Para obtencdo do peso seco, as amostras foram levadas primeiramente
a uma estufa com temperatura de 110°C por 24 horas, para depois medir a
massa seca em uma balanca GEHAKA BG200.

O célculo da porosidade foi realizado utilizando-se da equacgéo 4.1.

PU —PS
P.A.=100  —— 4.1
00 5 —pr’ 1)

Onde P.A. representa a porosidade aparente, PU € o peso Umido, PS o
peso seco e por fim PI 0 peso imerso.

A distribuicdo do tamanho de poros e a area total de poros foram obtidas
pela técnica de porosimetria de mercurio, utilizando-se o porosimetro AutoPore

IV da fabricante Micromeritics no Centro de Pesquisa e Desenvolvimento da
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USINAS SIDERURGICAS DE MINAS GERAIS — USIMINAS S.A. (Ipatinga-
MG). Para este ensaio, foram cortadas amostras cubicas de 1x1x1 cm dos cor-

pos-de-prova.
4.5  Mdbdulo de Ruptura

O mddulo de ruptura das amostras foi obtido por meio da técnica de fle-
X80 em trés pontos. Os ensaios foram realizados em uma maquina de ensaios
mecanicos universal da fabricante MTS (Material Testing System), modelo 810
e controlador TestStar lls.

Este ensaio consiste em posicionar o corpo-de-prova sobre dois apoios
inferiores, equidistantes do centro de aplicacdo de carga, enquanto um apoio
superior paralelo e equidistante dos apoios inferiores aplica uma carga no ma-

terial submetendo a amostra a uma solicitacdo mecanica de flexdo, como mos-

\F

©

trado na Figura 4.3.
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Figura 4.3 Desenho esquematico da disposicdo da amostra em um ensaio de
flexdo em trés pontos (vista frontal).

Para o calculo do modulo de ruptura (MOR) utilizou-se da equacao 4.2.

_3 Fméx'L Zy
MOR_z b - h? (1 L>'

em que Fmax representa a carga maxima aplicada pela maquina, L é a

(4.2)

distancia entre os apoios inferiores (125 mm), b € a largura do corpo-de-prova
(25 mm), h é a altura da amostra (25 mm) e y representa a distancia que a fra-
tura ocorreu do centro de aplicacdo de carga projetado bobre a face inferior do

corpo de prova.
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4.6 Andlise Microestrutural

O intuito da analise microestrutural € compreender as razdes dos feno-
menos observados neste estudo. A compreensao dos resultados de choque-
térmico e da influéncia da umidade nas propriedades elasticas e de amorteci-
mento tem forte ligagdo com a microestrutura dos materiais.

Para a analise microestrutural as amostras foram cortadas em fatias de
suas seccoes transversais e retificadas com um rebolo de acabamento diaman-
tado em uma retifica FERDIMAT.

Para revelagdo de elementos microestruturais como trincas foi utilizado
fucsina em solucdo com agua. Esta solucéo foi aplicada na superficie a ser
analisada com o auxilio de um pincel.

As fotografias foram tiradas utilizando-se de uma camera fotografica Ni-
kon COOLPIX, modelo P510 e posteriormente tratadas pelo software Microsoft
PowerPoint 2010. O tratamento de imagem consistiu em passar as fotomacro-
grafias para a escala de cinza, alterar contraste e brilho para revelacdo dos

elementos microestruturais (agregados, poros e trincas).
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

O trabalho apresentou dois aspectos importantes a serem discutidos: a
caracterizacdo do dano causado por choque térmico nos materiais estudados e
os efeitos da presenca de &4gua nos valores de amortecimento e médulo de
elasticidade. Desta maneira € possivel compreender a relevancia da caracteri-
zacao de tais propriedades, aliado as facilidades de medida por técnica dinami-
ca.

Além disso, foi possivel analisar o fenébmeno de néo-linearidade e com-
preender algumas de suas implicacdes na medida do médulo de elasticidade e

principalmente do amortecimento.
5.1 Resisténcia ao Dano por Choque térmico

As amostras foram submetidas a sete ciclos térmicos com AT de 400 e
600°C, sendo que cada tipo de material (A2, A8 e Z2) possuia um conjunto de
trés amostras para cada AT diferente.

As Figuras 5.1 e 5.2 mostram respectivamente, a variacdo no valor ab-
soluto e normalizado de amortecimento em funcédo do numero de ciclos térmi-
cos, para um AT de 600°C. E possivel observar que em termos de valores ab-
solutos, o material Z2 é o que apresenta os maiores valores de amortecimento,
seguido por A8 e A2, mesmo para o material que néo sofreu ciclagem térmica.
Isso implica que este material ja se apresenta trincado ap6s o processo de sin-
terizacdo, como pode ser observado na Figura 5.3.

Quanto maior o valor do amortecimento, mais trincado encontra-se o
material, pois trincas sao agentes dissipadores de energia mecanica vibracio-
nal. Uma vibracdo induz as duas superficies das trincas a se atritarem, gerando
dissipacdo desta energia mecanica. Os resultados apresentam-se coerentes
com o esperado, pois conforme aumenta-se o numero de ciclos térmicos os

valores de amortecimento crescem (Figuras 5.1 e 5.2).
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Figura 5.1 Gréfico do amortecimento em funcdo do nimero de ciclos térmicos
(AT=600°C), para os materiais A2, A8 e Z2.
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Figura 5.2 Grafico do amortecimento normalizado em fungdo do numero de

ciclos térmicos (AT=600°C), para os materiais A2, A8 e Z2.
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Figura 5.3 Fotografia de uma secéo transversal de uma amostra Z2 sem dano

por choque térmico.

Para compreender melhor como o amortecimento serve de ferramenta
para analise de dano causado por choque térmico, € necessario observar os
valores normalizados de amortecimento em fun¢cao do numero de ciclos térmi-
cos (Figura 5.2). O amortecimento normalizado consiste em dividir o valor ab-
soluto de amortecimento pelo mesmo no ciclo zero, ou seja, material sem dano.

Na Figura 5.2 é possivel observar que apesar de um maior valor absolu-
to de amortecimento de Z2, seus valores relativos foram mais baixos que o0s
demais materiais. Esta inversdo também pode ser observada para o material
A2.

Isto implicaria que proporcionalmente o material Z2 sofreu menos dano
entre todos, pois suas trincas apesar de existentes no corpo sem ciclagem tér-
mica, cresceram menos, proporcionalmente, do que nos outros materiais de
estudo. Entretanto, esta afirmagdo pode ndo ser condizente com o observado

nos graficos de modulo de elasticidade das Figuras 5.4 e 5.5.
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Figura 5.4 Gréafico do modulo de elasticidade em funcdo do numero de ciclos
térmicos (AT=600°C), para os materiais A2, A8 e Z2.
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Figura 5.5 Grafico de modulo de elasticidade retido em fungcdo do niamero de

ciclos térmico (AT=600°C), para os materiais A2, A8 e Z2.

As fotografias apresentadas nas Figuras 5.6 e 5.7 sugerem que Z2 apre-

senta um sistema muito mais trincado do que A2 antes e depois do choque
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térmico. Isto condiz com os resultados de médulo de elasticidade nas Figuras
5.4 e 5.5. E possivel notar que o modulo de elasticidade absoluto e relativo de
A2 permanece maior que os valores para Z2. Isto implica que o volume relativo
de trincas em Z2 cresceu mais que em A2, pois seu modulo eldstico ja era mui-

to baixo antes do choque térmico (Figura 5.5).

Figura 5.6 Fotografia da secao transversal de A2 a) sem choque térmico e b)

pos choque térmico (7 ciclos com AT de 600°C).
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b)
Figura 5.7 Fotografia da secao transversal de Z2 a) sem choque térmico e b)
p6s choque térmico (7 ciclos com AT de 600°C).
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A natureza do médulo de elasticidade esta intimamente ligada a do
amortecimento, pois se ha mais trincas no material entdo podem existir mais
interfaces atritantes. Contudo, 0 amortecimento mostrou-se muito mais sensivel
ao tipo de interface formada. A energia dissipada em uma interface matriz-
matriz (m-m) possivelmente sera diferente da energia dissipada em uma inter-
face matriz-agregado (m-a) e provavelmente € esta a origem da falta de corre-
lacdo entre as propriedades neste estudo.

Se a interface m-a dissipasse mais energia do que a m-m, entdo pode-
se imaginar que o material A2 ndo possui o0 principal agente dissipador de
energia antes de sofrer o dano por choque térmico (Figura 5.6a). Contudo,
apos a ciclagem térmica o material apresenta uma Unica trinca (possivel de ser
observada) que percorre toda a largura do corpo (Figura 5.6b), criando inUme-
ras interfaces m-a. Observando Z2, é possivel notar que antes mesmo do ma-
terial sofrer a ciclagem térmica, ele ja possuia inUmeras interfaces m-a. Para
esta escala de observacdo quase todos os agregados ja estao circundados por
uma trinca. Assim, quando o choque térmico é aplicado, as trincas de Z2 cres-
ceriam predominante mente na regido da matriz.

Mesmo o médulo de elasticidade mostrando que proporcionalmente a
guantidade de trincas em Z2 ap6s o dano é maior que em A2, o amortecimento
mostra que as caracteristicas das trincas criadas em A2 sdo muito distintas das
que foram criadas em Z2. Isto se apresenta como uma contribuicdo muito im-
portante para se compreender a natureza do dano causado por choque térmico
em diferentes microestruturas.

Os materiais utilizados no estudo foram pensados de tal maneira que
apresentassem diferencas microestruturais significativas, para que pudesse ser
observada a relevancia destes elementos microestruturais na resisténcia do
material ao dano causado por choque térmico.

Quando comparados 0s materiais com mesmo tamanho de agregado
(A2 e Z2) é possivel notar que Z2 ja sai trincado pos-sinterizagao (confirmado
pelas Figuras 5.3, 5.4 e 5.7a), possuindo uma menor capacidade de armazenar
energia elastica que A2, com isso a energia disponivel para propaga¢do de

trincas é menor.
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Quando o tamanho do agregado é alterado (A2 e A8) também pode-se
pensar de maneira semelhante. O material A8 apresenta menores valores de
modulo de elasticidade (Figura 5.4) que A2, assim A8 armazena menos energia
que A2. Sendo que é possivel que o menor valor de modulo de elasticidade de
A8 venha da alta porosidade de seus agregados, muito embora os agregados
maiores funcionem como eficientes barreiras a propagacédo de trincas, como
mostra a Figura 5.8. Aparentemente o principal mecanismo de tenacificacao
presente em A8 é a deflexdo de trincas, favorecida pelo maior tamanho dos
agregados quando comparados com a microestrutura de A2 (Figuras 5.6 e 5.8).
Além disso, A8 ndo possui mecanismos de ramificacdo de trinca induzido por
microtrincamento, presente em Z2.

A complexidade de um choque térmico dificulta compreender se a mi-
croestrutura do material desempenha um papel mais relevante que a baixa
energia elastica armazenada na resisténcia de um material a este tipo de cicla-
gem. A resisténcia de um material ao dano causado por choque térmico de-
pende de dois fatores, energia elastica armazenada e capacidade do material
absorver tal energia, ponderar o efeito de cada um destes fatores torna-se mui-
to complicado apos o fendmeno de choque térmico. Contudo, é possivel afir-
mar que 0s materiais A8 e Z2 apresentam mais defeitos que A2, pos-
sinterizacdo, devido aos agregados porosos e a transformacao de fase caracte-
ristica da zircbnia, respectivamente.

Para analisar o dano causado por choque térmico € comum observar 0s
valores retidos de mdédulo de elasticidade apds a ciclagem térmica, sendo o
modulo de elasticidade retido a razéo entre o valor da propriedade ap6s o ciclo
térmico e seu valor antes da ciclagem, multiplicado por 100. A Figura 5.5 apre-
sentou os valores de modulo de elasticidade retido para os sete ciclos térmicos
com AT de 600°C. Apesar de possuirem valores distintos de modulo de elasti-
cidade inicial, os materiais apresentaram valores retidos préximos, com A2
apresentando valores superiores em ralacdo a A8 e Z2.

Isto implica que pelo modulo de elasticidade, o material A2 possui um
desempenho superior quanto a resisténcia ao dano por choque térmico. No

inicio do estudo esperava-se que A2 possuisse o pior desempenho, pois 0s
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anicos elementos microestruturais responsaveis por dificultar o crescimento de
trincas, sdo seus agregados com tamanho maximo de 2 mm. Assim, A8 por
possuir agregados de maior tamanho tenderia a um desempenho superior a

A2, bem como Z2 por sua transformacao de fase da zirconia.
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Figura 5.8 Fotografia da secao transversal de A8 a) sem choque térmico e b)

pbs choque térmico (7 ciclos com AT de 600°C).

Esta discrepancia entre o esperado e o que ocorreu pode ser explicado
pela natureza do médulo de elasticidade. Esta propriedade do material depen-
de da quantidade total de defeitos. Assim, ndo ha diferenca entre um material
gue possui muitas trincas curtas e um material que apresente poucas trincas
longas, uma vez que o volume total de descontinuidade seja 0 mesmo.

A forca motriz da propagacdo de trincas em um choque térmico € a
energia elastica armazenada, portanto, se um material possui trincas de mes-
mo tamanho e baixa concentracdo, cada uma dessas trincas consumira parte
desta energia elastica, transformando-a em energia termodinamica de superfi-
cie. Pela baixa concentracdo de trincas no material, cada uma delas crescera
significativamente.

Supondo agora que em outro material a concentracdo de trincas é maior
do que no caso anterior, apesar dos defeitos possuirem o mesmo tamanho,

sendo a energia elastica armazenada a mesma do primeiro caso, as trincas
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deste material cresceriam menos, pois a energia elastica total sera dividida en-
tre um namero maior de defeitos.

A variacdo do modulo de elasticidade destes materiais apos choque tér-
mico pode ser iguais, uma vez que esta propriedade depende do volume total
de defeitos em um corpo, porém outra propriedade como o médulo de ruptura a
situacao pode ser diferente.

Como o moédulo de ruptura esta diretamente relacionado ao tamanho do
maior defeito, o material em que as trincas ficaram maiores ap0s o choque tér-
mico tende a apresentar uma queda superior aquele em que as trincas cresce-
ram menos. Isto mostra que o modulo de ruptura € muito mais sensivel ao
guanto as trincas crescem no material do que o modulo de elasticidade.

Para uma indastria que se utiliza de refratarios com fim estrutural, € mui-
to mais importante saber como varia a resisténcia mecanica dos materiais, pois
é ela que determina a falha de uma estrutura. Assim, na aplicacdo de refrata-
rios, o moédulo de ruptura desempenha um papel muito mais importante que o
modulo de elasticidade.

Apesar de que em muitos casos as analises de dano causado por cho-
que térmico através do modulo de elasticidade correspondem as feitas pelo
modulo de ruptura, podem existir situacdes em que os resultados sejam discre-
pantes e nestes casos 0 médulo de ruptura sempre sera a analise mais confia-
vel.

Embora A2 apresente uma melhor resisténcia ao dano causado por cho-
qgue térmico via modulo de elasticidade, segundo o grafico na Figura 5.5, quan-
do observa-se a variacdo percentual do médulo de ruptura de A2 e compara-a
com A8 e Z2 a situacao se inverte (Figura 5.9). Isto mostra que apesar da me-
nor queda absoluta e percentual no médulo de elasticidade, em A2 as trincas
cresceram mais (Figura 5.6b), tornando este material muito menos resistente
ao dano causado pelas ciclagens térmicas.

A queda no médulo de ruptura de A2 é tdo grande que, mesmo obser-
vando os valores absolutos desta propriedade, A2 apresenta o pior desempe-
nho entre os trés materiais apds 7 ciclos térmicos com AT de 600°C (Tabela
5.1).
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Figura 5.9 Mddulo de ruptura retido dos materiais apos 7 ciclos térmicos com
AT de 600°C.

Tabela 5.1 Valores absolutos do modulo de ruptura para os trés materiais es-

tudados.
) MOR (MPa) MOR (MPa)
Material Sem Dano 7 Ciclos / AT = 600°C
A2 31,4+0,7 83+1,0
A8 189+1,4 9,5+0,6
Z2 16,0+ 1,1 10,8 £ 0,7

As amostras que sofreram 7 ciclos térmicos com AT de 400°C (Figuras
5.10 e 5.11) apresentaram comportamento similar de médulo de elasticidade e
amortecimento que as de AT de 600°C (Figuras 5.1, 5.2, 5.4 € 5.5).

E possivel notar na Figura 5.10 que o choque térmico mais brando cau-
sa uma menor queda nos valores do mdédulo de elasticidade absoluto e norma-
lizado. Como pode ser visto na Figura 5.5, os valores de modulo de elasticida-
de retido dos trés materiais ficaram muito proximos, dificultando a analise de

qual material apresentou menores valores retidos de mddulo de elasticidade.
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No caso do AT de 400°C esta diferenca n&o se apresenta tdo pequena e
fica claro (Figura 5.10) que A2 sofreu uma menor queda percentual. Com rela-
cdo ao amortecimento (Figura 5.11) é possivel notar que o material Z2 apre-
sentou 0 menor valor normalizado, mostrando que este material apresenta a
melhor resisténcia ao dano causado por choque térmico. Neste caso, tanto o
amortecimento absoluto quanto o normalizado apresentaram o mesmo compor-

tamento das amostras que sofreram um AT de 600°C.
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Figura 5.10 Médulo de elasticidade a) absoluto e b) normalizado em funcéo do
namero de ciclos térmicos para um AT de 400°C, para 0os materiais
A2, ABe Z2.

Tanto as medidas de modulo de elasticidade quanto de amortecimento
apresentaram-se coerentes quando comparado os valores absolutos e relativos
para os distintos AT. Os maiores valores de modulo de elasticidade absoluto e
relativo ocorreram no AT de 400°C, bem como os menores valores de amorte-
cimento. Isto implica que ambas as técnicas sdo sensiveis ao ponto de diferen-

ciar um mesmo material quando submetido a ciclagens térmicas diferentes.
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Figura 5.11 Gréfico de amortecimento a) absoluto e b) normalizado em funcao
do numero de ciclos térmicos para um AT de 400°C, para os
materiais A2, A8 e Z2.

Fechando esta seccéo, destaca-se que para o grupo de materiais em es-
tudo foi observado uma relagdo muito peculiar entre os valores retidos de moé-
dulo de ruptura e amortecimento normalizado. Isto implica que para estes ma-
teriais existe uma afinidade entre tais propriedades, embora o médulo de elas-
ticidade ndo as acompanhe. Assim, pode-se dizer que 0 amortecimento norma-
lizado conseguiria prever qual material sofreu o0 maior dano causado por cho-
gue térmico.

Isto é uma grande contribuicdo, pois a medida de amortecimento é feita
por meio de uma técnica ndo destrutiva, que permite a utilizacdo de uma mes-
ma amostra ao longo de todo um estudo. Para a area de materiais ceramicos
em que os defeitos sdo inerentes a fabricagcdo do material, a caracterizacao por
técnica ndo destrutiva € uma forte aliada para evitar que as diferencas entre as

amostras se tornem um problema para a reprodutibilidade dos resultados.
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Como ja discutido, 0 modulo de elasticidade apresenta alguns problemas
para caracterizar o dano causado por choque térmico, devido a natureza desta
propriedade. Talvez o amortecimento possa substitui-lo como a propriedade
medida através de técnica ndo destrutiva, até mesmo substituir o médulo de

ruptura em alguns casos.

5.2  Efeito Nao-Linear

A néo-linearidade do amortecimento é uma caracteristica dos materiais
gue possuem agentes estruturais mesoscopicos, como € o caso dos materiais
refratarios do estudo. Sao principalmente as trincas e microtrincas responsa-
veis pela observacgao do efeito nao-linear.

Na afericdo do amortecimento, este efeito pode ser responsavel por mui-
tas medi¢des equivocadas, pois ndo se leva em conta o fato de que quanto
maior a amplitude de vibracdo, maior sera o valor do amortecimento medido.
Isto fica claro na Figura 5.12, que apresenta os valores de amortecimento me-

didos para o material A2 ao longo de seus 7 ciclos térmicos com AT de 600°C.
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Figura 5.12 Gréafico do amortecimento medido para diferentes voltagens em

funcdo do numero de ciclos térmicos de A2 (AT de 600°C).
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Observa-se que quanto maior a voltagem, que corresponde a energia da
batida, o que significa maior amplitude de vibracdo, maior sdo os valores de
amortecimento. A Unica excec¢do € o material que ndo sofreu dano por choque
térmico, isto porque este possui poucos agentes mesoscopicos. Assim, con-
forme o dano por choque térmico aparece, os problemas de medida decorrente
do efeito ndo-linear tornam-se evidentes.

Existe também coeréncia em relacdo aos valores de amortecimento e as
voltagens utilizadas, observa-se que o valor médio da propriedade aumenta
conforme a intensidade da batida. Contudo, analisando os valores de amorte-
cimento para média e alta voltagem a diferenca € pequena. Aparentemente o
comportamento ndo-linear traz muitas informacdes sobre o tamanho dos defei-
tos encontrados no corpo danificado.

Esta correlagéo entre a nao-linearidade e o tamanho dos defeitos tem
origem na inércia da interface da trinca. Para uma trinca dissipar energia é ne-
cessario que sua interface oscile de maneira que exista atrito entre as duas
superficies formadoras de tal elemento. Assim quanto maior a trinca, mais
energia tem de ser dada a esta interface para vencer seu atrito estatico e iniciar
o movimento oscilatério. A energia que deve ser dada ao sistema para ativar
todos os seus elementos mesoscopicos de tal forma que todos contribuam para
a dissipacdo de energia dependera do tamanho das trincas que este corpo
POSSuU.

Desta forma, € esperado que para um mesmo corpo exista um limite na
amplitude de vibracdo a partir do qual ndo sera mais observado aumento nos
valores de amortecimento. Isso pode ser observado na Figura 5.13, em que 0s
pontos tendem para um patamar conforme aumenta-se a intensidade da batida.

Para um corpo de A2 que sofreu apenas 1 ciclo de choque térmico o pa-
tamar aparece a partir de 7,50 V (Figura 5.13a), enquanto para este mesmo
corpo com 7 ciclos térmicos o patamar comeca para valores superiores a 8,00
V (Figura 5.13b). Isto mostra que quando maiores sao as trincas no material,
maior € a voltagem necessaria para excitar todos os defeitos do corpo de modo

gue o amortecimento seja independente da amplitude de vibracéo.
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Durante a realizagdo de um ensaio deve-se assegurar que a intensidade
da batida do impulsionador seja suficientemente alta para estar no patamar de
amortecimento, do contrario, uma pequena oscilacao de voltagem pode causar
uma grande variacdo da propriedade.
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Figura 5.13 Grafico do amortecimento de uma amostra A2 em funcdo da volta-
gem aplicada no impulsionador com a) 1 ciclo térmico e b) 7 ciclos
térmicos (AT de 600°C).

E possivel observar na Figura 5.12 que a amostra ensaiada em baixa
voltagem ndo apresenta aumento no valor do amortecimento entre os ciclos 3 e
4, além do intervalo entre 5 a 7. Isto torna-se critico quando compara-se mate-
riais diferentes e que tenham sofrido niveis de dano distintos como na Figura
5.14. Nao se pode afirmar nada em relacdo as diferencas microestruturais, a
evolucdo do dano causado por diversos ciclos térmicos e nem mesmo compa-
rar diferentes graus de severidade do choque térmico (observados por diferen-
tes valores de variagéo de temperatura).

Entretanto na Figura 5.15, que mostra os valores de amortecimento para
alta voltagem do impulsionador, ficam claras as diferencas nos niveis de amor-
tecimento entre os materiais A2 e A8, além de que é possivel observar que
guanto maior a diferenca de temperatura de choque térmico, maior sera o valor

do amortecimento e consequentemente do dano causado.
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Figura 5.14 Grafico do amortecimento em funcdo do nimero de ciclos térmicos
para os materiais A2 e A8 medido com baixa voltagem (6,5 V) apli-
cada no impulsionador (AT de 400 e 600°C).
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Figura 5.15 Grafico do amortecimento em fungdo do nimero de ciclos térmicos
para os materiais A2 e A8 medido com alta voltagem (8,5 V) aplica-
da no impulsionador (AT de 400 e 600°C).
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O material A2 apresenta-se sempre com 0 menor valor de amortecimen-
to quando comparado a A8 para uma mesma diferenca de variacdo de tempe-
ratura de choque térmico. Além disso, para todos os ciclos térmicos os valores
de amortecimento dos materiais que sofreram um AT de 600°C foram maiores
do que os de AT de 400°C. Isso mostrando, novamente, a importancia da utili-
zacao da alta intensidade na batida, pois apenas desta maneira foi possivel
observar os resultados esperados devido ao projeto dos materiais e dos ensai-
0S.

Para todos os ensaios realizados neste trabalho foram utilizadas altas
voltagens a fim de evitar qualquer erro causado pelo fendbmeno da néo-

linearidade.

5.3 Testes de Secagem

E muito comum na area de materiais ceramicos a presenca de umidade,
seja por sua rota de processamento depender da secagem do material ou por
realizar um teste de choque térmico em agua. Portanto, é importante compre-
ender como o0 amortecimento é sensivel a presenca de umidade.

Para isso os resultados foram divididos em dois processos de secagem,
em estufa utilizando-se da temperatura e em uma camara com silica gel por
meio da baixa presséao parcial de H,O.

Um dos fatores mais importantes para compreensdo do fenbmeno de
secagem € a porosidade aparente do material. A Figura 5.16 apresenta os va-
lores de porosidade dos trés materiais antes e ap6s o choque térmico
(AT=600°C e 7 ciclos térmicos). Assim, pode-se observar que os valores de
porosidade dos materiais apds o choque térmico sdo superiores que antes do
choque. Isto condiz com o esperado, pois 0 dano causado durante o choque
térmico é responsavel pelo aumento na quantidade de trincas no material. Em
termos absolutos, o valor de porosidade de Z2 é muito maior que de A2 e de
A8, sendo que apés o choque térmico A2 apresenta 0 maior aumento percen-
tual (5,7%) e A8 o menor de todos (1,7%).
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Figura 5.16 Gréafico da porosidade aparente de cada material antes e apés o

choque térmico (7 ciclos com AT=600°C).
5.3.1 Secagem em Estufa

Os materiais A2, A8 e Z2 foram colocados em agua para absorver o ma-
ximo de umidade possivel, posteriormente secados em estufa, com medi¢des
dos valores de amortecimento e mddulo de elasticidade em certos momentos
durante a secagem.

A Figura 5.17 mostra curvas tipicas de amortecimento em funcéo do teor
de umidade para todos os materiais com e sem dano por choque térmico. A
tendéncia mostrada no grafico € de quanto maior o teor de umidade, maior o
valor do amortecimento. Apesar de ao longo das curvas o valor do amorteci-
mento ndo crescer de maneira progressiva, apés 80% de saturacdo todos ja
estdo em patamares superiores aos das amostras secas.

As oscilagdes nos valores das amostras com dano podem ser explicadas
pela complexidade do sistema: refratario, agua e dano por choque térmico. Pa-
ra 0s materiais sem dano o comportamento foi sempre o mesmo. Os sistemas

complexos apresentam muitas dificuldades durante afericdo do amortecimento.
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A Figura 5.18 reflete bem estas dificuldades. Uma amostra de cada tipo de ma-

terial apresentou valores de amortecimento menor ap0s a saturacdo com agua.
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Figura 5.17 Evolucdo do amortecimento em funcdo do teor de umidade nas
amostras de A2, A8 e Z2.
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Figura 5.18 Amortecimento em fungdo do teor de umidade de amostras com

comportamento anémalo.
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Para explicar o resultado observado na Figura 5.17 é necessario com-
preender que para os baixos teores de umidade, a agua encontra-se provavel-
mente adsorvida a superficie dos poros e trincas, conforme o teor de agua é
aumentado, mais &gua livre aparece no interior dos poros e trincas. Estas duas
formas de &gua no material possuem efeitos distintos no amortecimento. A
agua adsorvida é responsavel pelo aumento no valor da propriedade, devido as
ligacdes de hidrogénio entre a agua e o material. A agua livre implica em uma
gueda no valor do amortecimento, pois esta trabalha como um lubrificante que
reduz o atrito interno [32]. Nas amostras sem dano por choque térmico fica evi-
dente que existe uma predominancia da 4gua adsorvida, devido a baixa poro-
sidade aparente das amostras. Isto pode ser notado pelo aumento constante
do amortecimento.

Na Figura 5.17 nota-se que quando o choque térmico é aplicado nas
amostras, a situagio muda e se torna mais complexa. E provavel que a agua
adsorvida represente os primeiros 20% no teor de umidade do corpo, por iSso 0
aumento inicial nos valores de amortecimento. Acima de 20% de umidade é
provavel que a agua livre comece a aparecer nos poros e por isso a queda no
amortecimento.

O comportamento observado na Figura 5.18 pode ser explicado de ma-
neira semelhante. Sendo que para estes corpos-de-prova provavelmente o
efeito da agua adsorvida € menor do que o da agua livre e por isso globalmente
ocorre uma reducdo no valor do amortecimento. Para fundamentar esta hipote-
se foram realizados ensaios de porosimetria de mercurio em todas as amostras
de A2. Infelizmente devido a disponibilidade de equipamento (pertencente a
USIMINAS S.A.) nado foi possivel realizar o0 mesmo ensaio com as amostras
dos outros materiais. A Tabela 5.2 apresenta a area total de poros de cada
amostra de A2 gque sofreu choque térmico e é possivel notar que a amostra que
apresentou comportamento anémalo possui o0 menor valor de area total de po-
ros. Assim, pode-se dizer que devido a menor area, menos agua adsorvida
existira nesta amostra e consequentemente maior sera a influéncia da agua

livre, uma vez que os valores de porosidade aparente sdo muito semelhantes.
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Tabela 5.2 Area total de poros para todas as amostras de A2 que sofreram

choque térmico.

Amostras de A2 (Comportamento) Area Total de Poros (m2/g)
A2-01CD (Regular) 0,829
A2-05CD (Anémalo) 0,575
A2-09CD (Regular) 1,281

A variacdo do médulo de elasticidade pode ser observado na Figura
5.19, na qual é possivel notar que o comportamento elastico foi idéntico para
os trés materiais do estudo, independentemente do grau de dano causado por
choque térmico. Existe uma queda no valor do médulo de elasticidade confor-
me 0 aumento no teor de agua, este € o comportamento esperado. Observa-se
também que a queda mais acentuada da propriedade ocorre até 20% no teor
de umidade, mantendo-se praticamente constante apos este valor. As varia-
cOes nos valores de médulo de elasticidade podem ser observadas na Tabela
5.3. Dentro desta faixa no teor de umidade, a dgua apresenta-se adsorvida a
superficie dos poros e trincas como discutido anteriormente.

Apds multiplas camadas de agua adsorverem-se a superficie, da-se ini-
cio ao estagio de condensacao capilar. Isto explica os resultados de médulo de
elasticidade observados na Figura 5.19 [29]. Quando uma trinca € preenchida
com &gua neste estagio, forcas de capilaridade surgem de modo que o liquido
atrai as superficies da trinca uma de encontro a outra (gerando contracdo do
sé6lido). Conforme ocorre o aumento no teor de umidade, estas forcas capilares
diminuem de intensidade, até o momento em gque ocorre uma expansao do so-
lido e é este aumento de volume que causa a queda de rigidez no corpo.

Pode ser observado na Figura 5.19 que para teores de umidade muito
elevados pode existir um pequeno aumento no modulo de elasticidade. Isto
ocorre, pois a amostra esta completamente saturada com agua, ou seja, ela

apresenta-se como um corpo unico e mais rigido [29].
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Figura 5.19 Grafico do médulo de elasticidade em fungdo do teor de umidade,
para os materiais A2, A8 e Z2 com e sem dano por choque térmico
(7 ciclos térmico e AT=600°C).

Tabela 5.3 Reducado percentual do médulo de elasticidade entre 0 e 20% de

teor de agua.

Material Sem Dano Com Dano
A2 2,6% 6,9%
A8 3,8% 2,0%
Z2 3,2% 3,2%

Estes ensaios foram muito importantes para compreensao dos fenébme-
nos de secagem e a importancia das técnicas dindmicas de medida de amorte-
cimento e modulo de elasticidade no estudo da influéncia da agua em concre-
tos refratarios. Assim, pode-se mostrar através de tais ensaios a forma em que
a agua encontra-se no material. Isto mostra-se crucial em certos tipos de mate-
riais ceramicos que dependem dos processos envolvendo o fenbmeno de capi-

laridade.



55

5.3.2 Secagem em Silica Gel

O teste de secagem em estufa discutido na secédo 5.3.1 € fundamental
para compreender como a agua influencia a medida de modulo de elasticidade
e amortecimento. Porém, tal ensaio possui uma limitacdo com relacdo a obten-
¢cédo de dados. Com os parametros de ensaio utilizados neste trabalho foram
obtidos no maximo seis pontos para cada amostra.

A secagem em silica gel permite a analise das propriedades durante to-
do o periodo de secagem das amostras. Apesar de nao existir meio de verificar
a perda de massa e consequentemente a falta de controle na saida de agua, o
ensaio pode apontar fendbmenos que nao sédo observados quando a medida
ocorre de maneira intermitente.

A Figura 5.20 apresenta tipicas curvas da secagem em silica gel. E inte-
ressante notar que o amortecimento apresenta picos ao mesmo tempo em que
o médulo de elasticidade apresenta forte inclinacdo em sua curva. Isto sugere
que existe algum fendmeno durante a secagem do material que provoca uma
alteracdo na rigidez do corpo e antes que essa mudanca consuma energia de

alguma maneira.

0,0030 117

116
0,0025 2
oy 2
® 115 £
— 0,0020 °
"~ &
g 114 m
Q
g 0,0015 23
'S 113 &.
[ Q.
- Q
6 0,0010 e
£ 112
< j [0}
i >
0,0005 - o111

0,0000 T T T T T T T T T T T T T T T 110

0 100 200 300 400 500 600 700 800
Tempo (min)

Figura 5.20 Variagado do amortecimento e modulo de elasticidade em funcéo do
tempo de ensaio para uma amostra A2 sem dano, secada em silica

gel.
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Fica claro na Figura 5.20 que conforme o corpo seca, o valor do médulo
de elasticidade aumenta (como observado na sec¢éo 5.3.1). A agua presente no
corpo evapora devido a baixa pressao parcial de H,O dentro da camara de en-
saio. E possivel que os picos de amortecimento representem justamente esta
saida de agua. Assim, a energia mecéanica aplicada pelo equipamento pode
estar colaborando para o aumento da energia cinética das moléculas de agua
liquida, facilitando a sua perda para o meio em forma de vapor. Este processo
€ o principal responsavel pelo maior consumo de energia e consequentemente
0 aparecimento de um pico na curva do amortecimento.

Como pode ser notado na Figura 5.21, algumas amostras podem apre-
sentar mais do que um pico no amortecimento. Nao esta clara a razao destes
comportamentos distintos, mas é possivel imaginar que a saida de agua nao
ocorre de maneira homogénea em todo o corpo. De maneira geral pode ser
observado durante o estudo que as amostras que foram submetidas a ciclos
térmicos possuem menos picos ho amortecimento do que as que nao sofreram
danos por choque térmico (Figura 5.22), notar que os graficos ndo se encon-
tram na mesma escala. Levantou-se a hipétese de que a quantidade e distri-
buicéo de trincas fossem responsaveis por estas diferencas, assim foram reali-
zados ensaios de porosimetria de mercurio para determinar a distribuicdo no
tamanho de poros (Figura 5.23).

Quando comparado os picos de amortecimento da Figura 5.22 com os
picos que representam os diametros de poro de maior ocorréncia (Figura 5.23),
nao é possivel observar qualquer relacao entre as curvas. Entretanto é neces-
sario ressaltar que os valores de amortecimento apds o choque térmico séo
dez vezes maiores que no corpo que nao sofreu dano. Isto pode implicar que o
maior nimero de picos observados na Figura 5.22a pode ndo estar visivel de-
vido ao espalhamento na medida da Figura 5.22b ser da mesma ordem de

grandeza que a amplitude dos multiplos picos.
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Figura 5.21 Valores de amortecimento e médulo de elasticidade durante a se-

cagem em silica gel de uma amostra Z2 que nao sofreu choque

térmico.
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Figura 5.23 Distribuicdo do tamanho de poros para as amostras a) A2-04 SD
sem dano e b) A2-05 CD com dano.

Apesar da complexidade em se afirmar algo devido a pequena quantida-
de de amostras, algumas informacdes relevantes podem ser tiradas da compa-
racado entre os resultados de amortecimento e porosimetria de mercurio. Ao
menos para as amostras A2 sem dano, a presenca de trés picos de amorteci-
mento no ensaio de secagem coincide com a distribuicao tri-modal do diametro
meédio de poros. Assim, pode existir uma relacdo entre a saida de agua de dife-
rentes estruturas de poros com o que foi observado no ensaio para determina-
cdo do amortecimento e médulo de elasticidade.

E interessante observar que através da distribuicio no tamanho de poro
foi possivel notar como a microestrutura de A2 evolui ap6s o dano causado por
choque térmico. A diminuicdo na quantidade de poros de diametro médio entre
1,2 e 70,0 um da Figura 5.23a para a Figura 5.23b ocorre em fungéo do au-
mento na quantidade de poros com diametro médio de 225,0 um na Figura
5.23b. Na realidade o porosimetro ndo distingue poros e trincas, entretanto as
curvas representam ambos os elementos microestruturais. E provavel que ain-
da existam mais trincas além do limite de deteccéo superior do equipamento.

O estudo da secagem em silica gel permitiu que o fenbmeno de saida de
agua pudesse ser observado de maneira mais profunda e mostrou também

que, a medida de amortecimento pode ser uma aliada importante para estudos
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e compreensdo de processos complexos como a adsorgcdo e dessorgcdo de

agua
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6 CONCLUSOES

O trabalho mostrou que o amortecimento apresenta-se como uma inte-
ressante ferramenta para estudar o dano causado por choque térmico. Ele foi
capaz de apontar diferencas microestruturais, antes e apds o dano causado por
choque térmico, entre os diferentes materiais de estudo.

Foi determinado pela caracterizacdo do amortecimento que 0os materiais
Z2 e A8 possuem melhor desempenho que A2 na resisténcia ao dano por cho-
que térmico, apesar de o modulo de elasticidade ndo apontar para tal conclu-
sdo. Posteriormente foi possivel observar que os resultados de médulo de rup-
tura apontavam para a mesma direcdo que o amortecimento e diferente do
modulo elastico.

Isto levanta uma discussao muito interessante, pouco vista na literatura,
com relagcdo a utilizacdo do médulo de elasticidade na previsdo do comporta-
mento de um material quando submetido a danos por tensdes térmicas seve-
ras. Apesar de existir em certos casos uma correlacao entre o médulo de elas-
ticidade e de ruptura, nem sempre isto pode ser observado. Assim, deve-se ter
muitas preocupacdes quando utiliza-se o modulo de elasticidade para realizar
previsdes de comportamento termomecanico. Por outro lado, o amortecimento
pode ser uma boa opcédo de ensaio ndo-destrutivo neste contexto.

Outro aspecto importante foi observar que diferentes tipos de interface
no refratario implicam em diferentes taxas de dissipacao de energia, o que re-
sulta em implicagdes muito interessantes sobre o amortecimento. A concluséo
deste trabalho é que a interface matriz-matriz dissipa menos energia que a in-
terface matriz-agregado. Contudo, € necessario estudos mais profundos para
entender melhor este fendmeno.

A nao-linearidade, que no principio do trabalho apresentava-se como um
problema na caracterizagdo do amortecimento, mostrou-se ao longo do estudo
que pode conter informagfes muito Uteis a respeito do tamanho das trincas
encontradas nas amostras refratarias. Quanto maior o tamanho das trincas,
maior sera a inércia destes elementos e consequentemente maior devera ser o

efeito nado-linear.
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Além disso, o trabalho mostrou que para obten¢do dos valores corretos
de amortecimento, a ndo-linearidade deve ser levada em consideracdo e os
ensaios devem ser conduzidos com a aplicacdo de impactos dentro do chama-
do patamar de amortecimento.

A secagem de um corpo é um processo extremamente complexo, porém
com as medidas de modulo de elasticidade e amortecimento foi possivel cons-
tatar que de maneira geral a presenca de umidade aumenta os valores de
amortecimento e causa queda na rigidez elastica. O principal efeito causador
do aumento do amortecimento € a 4gua adsorvida que consome muita energia
quando submetida a vibracdo. Além disso, a queda no médulo de elasticidade
se da pela diminuicédo das forcas capilares que agem dentro de poros e trincas.

O trabalho conseguiu mostrar a grande importancia que as medidas de
amortecimento tém no desenvolvimento e estudo dos materiais ceramicos re-

fratarios e esta dissertacao aponta para muitos horizontes a serem explorados.
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7 SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Para trabalhos futuros sugere-se que sejam exploradas uma maior quan-
tidade de variacGes de temperatura de choque térmico, para compreender me-
lhor como o amortecimento e as outras propriedades variam em diferentes
graus de dano.

Um aspecto importante para algum trabalho futuro seria a buscar por
uma maneira de correlacionar o comportamento nao-linear com o real tamanho
dos defeitos encontrados no material. Para isto seria interessante a utilizacao
de técnicas mais precisas de observacdo, como por exemplo a microscopia
eletronica de varredura.

Para compreender a influéncia de defeitos no comportamento elastico e
do amortecimento seria interessante também a utilizacdo de amostras de ce-
ramicas técnicas. Este tipo de material apresenta microestrutura muito mais
simples e assim as variaveis do ensaio poderiam ser melhor controladas.

Contudo, o campo onde ha mais possibilidades a serem exploradas € a
relacdo do amortecimento com a umidade. Sugere-se o desenvolvimento de
acessorios ao Sonelastic® que permita a aquisicdo da massa durante a medida
de amortecimento e modulo de elasticidade, pois assim seria possivel unir as
vantagens dos ensaios realizados de secagem em estufa e silica gel. Em auxi-
lio a tais experimentos também seria interessante a realizacdo de ensaios ter-
mogravimétricos, para compreender o fluxo de saida de agua de um corpo.

Para o entendimento da relagcdo dos picos no amortecimento durante a
secagem em silica gel, seria interessante a obtencdo da curva de distribuicdo
do tamanho de poros para todos os materiais do estudo. Assim, as hip6teses

levantadas pelo presente trabalho poderiam ser melhor avaliadas.
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