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RESUMO

O desgaste por erosdo se trata de um mecanismo que resulta na
remocao de material da superficie por particulas abrasivas. Em algumas
aplicagdes, como em calcinadores usados na industria do aluminio e em risers
da industria petroquimica, o desgaste erosivo € uma das solicitagbes mais
criticas do revestimento refratario. Como se tratam de equipamentos usados
em etapas fundamentais dos processos de produgcdo dessas industrias,
eventuais necessidade de paradas prolongadas para manutengdo podem
comprometer os respectivos ciclos produtivos, resultando em significativas
perdas financeiras. Visando maximizar o intervalo de tempo entre a
necessidade de paradas, periodicamente s&o realizados processos de
qualificacdo de materiais refratarios com o intuito de auxiliar na escolha de
materiais com maior desempenho. Entretanto, apesar de, para as aplicacbes
em questao, as temperaturas de servigco serem elevadas, atualmente, nesses
processos de qualificagdo, os ensaios de erosdo sao realizados somente a
temperatura ambiente. Adicionalmente, é usada uma correlagdo suposta pelos
pesquisadores na qual um maior médulo de ruptura a quente resulta em uma
maior resisténcia a erosdo na mesma faixa de temperatura. Assim, buscando
reproduzir de forma mais realistica as condicoes de operagdo, o presente
trabalho, realizado em parceria com a Alcoa e a Petrobras, teve como objetivo
principal aperfeicoar o funcionamento do erosimetro a quente previamente
desenvolvido por outros membros do GEMM/UFSCar (Grupo de Engenharia e
Microestrutura de Materiais), por meio de ajustes no seu projeto inicial. Esse
aperfeicoamento resultou no desenvolvimento de uma metodologia de
calibracdo do equipamento e na elaboragdo de um procedimento padrao para
ensaios de erosdo a quente. A seguir, materiais refratarios foram
caracterizados e os resultados mostraram que, para os materiais analisados, o
comportamento erosivo varia em fungcado da temperatura e que nem sempre ha
uma correlagdo linear entre resisténcia a erosao e as outras propriedades

analisadas.
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HOT EROSIMETRY: EQUIPMENT, ADJUSTMENTS AND CORRELATIONS
OF THE VALUES OBTAINED WITH THE PROPERTIES OF REFRACTORY
CASTABLES

ABSTRACT

The erosion wear is a mechanism that results in the removal of material from
the surface by erosive particles. In some applications, such as calciners used in
the aluminum industry and risers of the petrochemical industry, the erosive wear
is one of the most critical problems of the refractory lining. Since they are
equipments used in the critical phases of these industries’ production process,
needs of long maintenance stops can severely impact their productive process,
resulting in significant financial losses. Aiming to maximize the periods in which
maintenance calls are not required, refractory materials qualifications are
periodically performed in order to help on selecting the highest performance
materials. However, even though the service temperatures for these
applications are usually high, nowadays the erosion tests are performed only at
room temperature in these qualification processes. Additionally, it uses a
correlation that assumes that a higher hot modulus of rupture will result in a
higher erosive resistance, in the same temperature range. Thus, aiming to
reproduce the operation conditions in a more realistic way, the main goal for the
present work (which was conducted in partnership with Alcoa and Petrobras)
was to enhance the operation of the hot erosion equipment previously
developed by other members of GEMM/UFSCar (Materials Microstructure
Engineering Group), by making adjustments on its initial design. This
enhancement resulted in the development of a calibration methodology for the
equipment and the elaboration of a standard procedure for hot erosion tests.
And finally, refractory materials were characterized and the results indicated
that, for the analyzed materials, the erosive behavior varies as function of the
temperature and that there is not always a linear correlation between erosion

resistance and the other properties analyzed.
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1 INTRODUCAO

O desgaste por erosdo € caracterizado pela remogao de material de
uma superficie devido ao impacto por particulas ou fluidos em geral. Esse
assunto vem sendo estudado desde o inicio do século passado. Em meados de
1900 era possivel encontrar aproximadamente 200 referéncias relacionadas a
esse tema [1]. No entanto, por ser um topico que envolve muitas variaveis,
ainda apresenta algumas lacunas a serem preenchidas, principalmente quando
se refere ao desgaste por erosdo em concretos refratarios, uma vez que se
trata de um sistema bem complexo.

Apo6s uma cuidadosa revisao bibliografica foi possivel observar que sao
raros os artigos relacionados especificamente ao desgaste erosivo dessa
classe de materiais [2]. Essa limitagao € ainda maior quando se trata de eroséo
em temperaturas elevadas. Dessa forma, fica evidente a necessidade de um
estudo mais aprofundado sobre erosdo a quente em materiais refratarios, uma
vez que em varias aplicagdes industriais essa solicitagdo € considerada uma
das principais responsaveis pela degradacao do revestimento refratario. Como
exemplos destacam-se: revestimento de calcinadores de leito fluidizado da
industria do aluminio e riserss das unidades de craqueamento catalitico
(UFCC) da industria petroquimica. Tais equipamentos sdo fundamentais no
ciclo produtivo das industrias em questdo. A seguir sera apresentada uma
breve descricdo de etapas especificas de seus respectivos processos de
producdo com o intuito de justificar o impacto causado pelo desgaste erosivo
do revestimento refratario.

Com relacéo a cadeia produtiva do aluminio, essa € composta por trés
estagios principais: a mineragao da bauxita, o processo Bayer e o processo
Hall-Héroult. A calcinagdo € uma etapa fundamental do processo Bayer, na
qual ocorre a decomposicao térmica (retirada de agua estrutural) do hidréxido
de aluminio (AI(OH);), transformando-o em alumina (Al;O3). O tipo de
calcinador mais comumente utilizado para este fim € o calcinador de leito
fluidizado. Tal equipamento € constituido basicamente por vasos e dutos por
onde o hidréxido de aluminio e, apds a decomposi¢cdo, as particulas de



alumina, s&o transportadas pneumaticamente a uma velocidade média de 40
m/s. Quanto a temperatura, esta varia de acordo com a regido do equipamento
e o tipo de alumina a ser produzida, podendo alcangar até 1250°C [3].

Assim como a etapa de calcinacdo na industria do aluminio, o
craqueamento catalitico em uma refinaria também €& uma etapa fundamental do
processo produtivo, para a industria petroquimica. De forma simplificada, o
objetivo do craqueamento é garantir que fragbes pesadas de hidrocarbonetos
sejam craqueadas em fragbes mais leves, por meio da quebra de cadeias de
carbono. Trata-se de uma reacdo endotérmica, a temperatura de operacéo
deve ser elevada sendo que a temperatura maxima de operagédo encontra-se
proxima a 815°C. Além da alta temperatura, outra condicdo de trabalho
observada em unidades de craqueamento catalitico (UFCC) é a solicitagdo do
seu revestimento interno devido ao impacto de particulas catalisadoras,
provocando dessa forma o desgaste por erosdo do mesmo [4].

Devido a essas condigbes de operagao, os equipamentos em questao
s&o revestidos por materiais refratarios densos antierosivos. E desejavel que
esse revestimento apresente um bom desempenho, de forma a garantir um
processo controlavel e reprodutivel e a maximizar o intervalo de tempo entre
paradas para manutengao, pois paradas frequentes resultam em uma menor
disponibilidade operacional desses equipamentos, bem como no aumento dos
custos de manutencgao [4, 5].

Para auxiliar na escolha de refratarios mais adequados para tais
aplicagbes, periodicamente sdo realizados processos de qualificagdo de
materiais, nos quais ensaios laboratoriais buscam reproduzir as condigdes de
trabalho, na tentativa de prever o desempenho dos mesmos quando aplicados.
Visando aprimorar esses processos de qualificagcdo de materiais, o presente
trabalho buscou metodologias de ensaios laboratoriais que representam de
forma mais realistica possivel as condi¢ées de operagao. O foco do presente
trabalho se concentrou nos ensaios de erosdo a quente e de choque térmico,
uma vez que se tratam das solicitagdes mais criticas dos revestimentos

refratarios dos equipamentos citados [4, 6].



Quanto ao dano por choque térmico, a literatura a esse respeito &
bastante abrangente, sendo possivel encontrar diversos tipos de ensaios e
diferentes métodos para avalia-lo, a maioria de acordo com normas
internacionais. Por esse motivo, as metodologias ja existentes foram
analisadas e adicionalmente foi realizado um estudo, com auxilio da ferramenta
SWOT (Strength, Weakness, Opportunity and Threat), buscando identificar qual
€ 0 método mais adequado para representar tais condigdes de trabalho.

Por outro lado, ndo existe nenhuma norma referente a ensaios de
erosdao em temperaturas elevadas. Por isso, durante os processos de
qualificacdo de materiais essa propriedade costuma ser estimada por meio de
ensaios de erosao a frio e também utilizando-se uma suposta correlagéo
segundo a qual quanto maior o médulo de ruptura a quente, maior a resisténcia
a erosao na mesma temperatura. Entretanto, a veracidade dessa correlagéo sé
sera garantida por meio de um estudo mais aprofundado baseado em
resultados de ensaios de erosao realizados em temperaturas elevadas.

Por esse motivo, outros integrantes do GEMM (Grupo de Engenharia e
Microestrutura de Materiais) desenvolveram um erosimetro a quente, o qual
teve como referéncia o modelo de um equipamento a frio convencional
(normalizado). O presente trabalho ndo esta relacionado diretamente com a
etapa de fabricacdo do novo equipamento, mas sim com os ajustes que foram
realizados no projeto original, visando seu funcionamento adequado, e as
etapas de calibragdo. Durante a fase de calibracdo, além da busca por uma
boa reprodutibilidade, os parametros de controle foram ajustados de forma a
garantir que amostras ensaiadas no erosimetro a frio e no erosimetro a quente
apresentassem o mesmo nivel de desgaste, quando ambos equipamentos
estivessem operando em temperatura ambiente. Tal procedimento buscava
garantir que, quando o ensaio fosse realizado no erosimetro a quente, mas em
temperatura ambiente, o volume erodido estivesse coerente com o esperado
pela norma internacional de ensaios de erosdo (ASTM C704). No entanto,
devido a maior complexidade do sistema a quente, esses objetivos apenas



foram alcangados quando superados alguns desafios, estando o principal deles
relacionado com a tentativa de minimizar o desgaste das pegas que compdem
0 equipamento. Para tanto foi necessaria uma escolha cuidadosa dos materiais
usados na sua produgdo buscando aqueles que apresentassem maior
capacidade de suportar as condi¢des agressivas de ensaio (erosdo e
temperatura elevada). Apds garantir que o equipamento estava adequado para
uso, visando verificar a influéncia das temperaturas de ensaio e de queima,
foram realizados ensaios exploratérios com materiais refratarios com potencial
de uso e aqueles atualmente utilizados. Os resultados de erosdo a quente
também foram analisados buscando a suposta correlagdo com outras
propriedades dos materiais ensaiados. Adicionalmente, foram realizados
ensaios de erosdo em amostras previamente solicitadas por choque térmico.
Dessa forma, o objetivo do presente trabalho além do estudo sobre as
metodologias de ensaios de choque térmico, a adequacéo do erosimetro a
quente e a elaboracdo de um procedimento de calibracdo do equipamento
procurar definir uma metodologia de ensaio capaz de reproduzir de forma
realistica e confiavel as mais criticas condi¢gdes de solicitagdo do revestimento
refratario de calcinadores de leito fluidizado (industria do aluminio) e UFCC
(industria petroquimica). Adicionalmente, a analise dos resultados da
caracterizacao de diferentes materiais tem como foco principal a busca de uma

suposta correlagao entre erosdo a quente e as demais propriedades avaliadas.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 MATERIAIS REFRATARIOS

Pertencentes a classe dos materiais ceramicos, os refratarios
apresentam como principais propriedades caracteristicas a integridade em
temperaturas elevadas, a resisténcia quimica em ambientes severos e a
capacidade de proporcionar isolamento térmico [7]. No entanto, dificimente um
mesmo material apresentara simultaneamente todas essas caracteristicas.
Dessa forma, a composi¢gao do material deve ser escolhida de acordo com a
sua aplicagéo, ou seja, de forma a maximizar as propriedades relacionadas as
solicitagdes mais criticas as quais o mesmo sera submetido. Adicionalmente, a
granulometria das matérias prima que compde o material refratario, e
consequentemente, o empacotamento resultante, sdo determinantes de
diversas propriedades dos materiais ceramicos [8].

De forma geral, os concretos refratarios possuem caracteristicamente
empacotamento denso. Por outro lado, os materiais refratarios isolantes séo
resultantes de um empacotamento de baixa densidade [8]. Isso por que a baixa
densidade e, consequentemente, alta porosidade € mais eficiente com relagao
a isolacéo térmica e também contribui para uma maior resisténcia ao dano por
choque térmico [10]. No entanto, essa maior porosidade compromete tanto a
resisténcia mecanica do material, quanto sua capacidade de suportar carga e
também a sua resisténcia ao ataque corrosivo [7].

Neste trabalho sera abordada somente a subclasse dos materiais
densos, mais especificamente os concretos monoliticos, materiais esses que
vém substituindo o uso de tijolos refratarios e pré-formados [9, 10]. Essa
substituicdo é consequéncia principalmente do bom desempenho e da maior
facilidade e menor tempo de instalacdo apresentada pelos materiais néo
formados [10]. Adicionalmente, essa classe de materiais apresenta como

vantagens a maior liberdade de design, possibilidade de uso de ancoras ou



suporte (reforcando o revestimento) e, em muitos casos, maior facilidade de
reparos [9]. No entanto, quando se trata de materiais monoliticos ha uma
preocupagao adicional com relagdo a capacidade de aderéncia do material a
ser usado para reparo, pois € necessario que o mesmo seja adequadamente
aderido no revestimento refratario pré-existente ou até mesmo na estrutura
metalica de contato.

Os concretos refratarios sdo constituidos de: agregados grosseiros,
particulas finas (matriz), agentes ligantes e aditivos [10].

Segundo Oliveira et al, um concreto pode ser definido como um
conjunto de gréos grossos mergulhados em uma matriz, cuja fungéo € garantir
a coesao do sistema, a sua lubrificagdo e a movimentagao dos agregados [8].
Os agregados, cujo tamanho pode variar entre 300 ym e 20 mm, atuam
basicamente como o0 esqueleto do concreto. As particulas finas sado usadas
para preencher os vazios entre eles e, apds a queima, essas particulas finas
formam uma fase ligante que geralmente & responsavel pela resisténcia
mecanica do refratario [7].

O volume da matriz em um concreto € um fator determinante na
definigdo do balango de for¢gas que governam o sistema, ou seja, para que 0s
fendmenos de superficie sejam predominantes é necessario uma quantidade
suficiente de matriz, com tamanho adequado. Caso contrario os fendmenos
massicos relacionados aos agregados predominardo. De forma geral, o ideal &
que a matriz seja suficiente para conferir fluidez adequada, mas ndo exagerada
a ponto de comprometer a resisténcia quimica e mecanica do concreto, uma
vez que a matriz é caracteristicamente mais susceptivel ao ataque quimico e
danos estruturais [8].

Com relagéo aos agregados (60-85% da fomulagdo dos concretos), os
mais comumente encontrados sao a alumina calcinada, a alumina tabular, a
alumina eletrofundida e o sinter de magnésia [9].

A alumina se trata de um 6xido de aluminio (Al,O3), cujos ions Al" e O
sdo fortemente ligados conferindo boa estabilidade quimica, alta dureza e
elevada resisténcia mecanica (até 1100°C). No entanto, ndo apresenta um

desempenho muito satisfatorio com relacdo ao choque térmico, uma vez que



possui elevado coeficiente de expanséo térmica [11]. Krietz mostra que quanto
maior o teor de alumina no concreto, maior € a sua condutividade térmica. Esse
aumento da condutividade térmica se deve ao fato do uso de material de maior
densidade e também maior empacotamento do concreto devido a adi¢cao de
graos ultrafinos, que minimiza a quantidade de agua necessaria e
consequentemente a porosidade do material [10].

Além dos graos de alumina grosseiros, também é comum o uso de
alumina reativa, ou seja, alumina com grande area superficial devido a sua
baixa granulometria. A adicdo desses graos auxilia na densificagdo do material
e na sua sinterizagdo em temperaturas mais baixas [9].

Tradicionalmente, a microsilicia € considerada ainda mais efetiva que
os graos finos de alumina. Muitos concretos refratarios contém em sua
composicao microsilica, particulas submicrométricas de silica,
caracteristicamente muito reativa, que preenchem os espacos vazios deixados
pelos graos maiores que constituem o concreto. A sua adi¢gdo favorece a
formacgao de mulita e fosterita reduzindo a faixa de temperatura de sinterizacéo
do material [9].

Alguns concretos contém carbono em sua formulagdo. A sua adi¢cao
pode ser justificada pelo fato desse elemento apresentar elevada condutividade
térmica o que reflete em maior resisténcia ao choque térmico. No entanto,
apresenta como aspecto negativo a tendéncia a oxidagao e, uma vez que se
trata de um material com baixa molhabilidade pela agua, aumenta o teor
necessario de agua, o que resulta em um material com maior porosidade e
menor resisténcia mecanica [9]. Dentre as alternativas que contém carbono, o
carbeto de silicio (SiC) se destaca como menos hidrofébico, por esse motivo o
seu uso vem se tornando mais comum nos ultimos anos [13]. Adicionalmente,
devido a sua dureza elevada o SiC tende a contribuir para uma maior
resisténcia a erosao [12].

A fragédo fina do concreto, que engloba finos e superfinos (<45um),

ligantes hidraulicos, defloculantes, retardantes e aceleradores de pega,



comumente denominada por sistema ligante, é responsavel pela coesédo, por
meio de ligagdes ceramicas, dos agregados que compdem o concreto com o
aumento da temperatura de queima [9].

Considerando os sistemas ligantes, os concretos mais tradicionais
usam o cimento de aluminato de calcio, CAC [10, 13].

O CAC é produto de uma reacdo, acima de 1300°C, entre calcio e
alumina. A quantidade e o tipo de fases formadas durante a sua sinterizagéo
sdo diretamente influenciados pela razdo caélcia/alumina assim como pela
temperatura. Considerando cimento de alta pureza, as suas principais fases
hidrataveis sao: C12A7, CA e CA,, onde C e A representam respectivamente
CaO e Al,O3. Essas fases apresentam diferentes taxas de hidratacdo e quando
hidratadas sao responsaveis pela resisténcia mecanica do concreto apds a
cura. A hidratac&o é resultado do contato do cimento com agua formando ions
calcio (Cay+) e tetra-hidroxi aluminato (Al(OH)4") e, quando atingido a saturagéo,
€ iniciada a precipitagao e crescimento dos cristais de hidratos de aluminato de
calcio, gerando uma rede interconectada responsavel por conferir a resisténcia
mecanica do material.

As fases hidratadas durante a processo de cura do concreto, até 50°C,
dependem da raz&o agua/cimento, condi¢des de cura e também da presenca
de impurezas, sendo as principais: CAH19, C,AHs, C3AHs e AHs. A razéo
agua/cimento também tem uma influéncia direta e significativa na porosidade e
na resisténcia do concreto durante as posteriores etapas de queima desse
material. As condi¢gdes de queima variam em funcio das condicdes de servigo
nas quais o material sera aplicado. No entanto, essas etapas sao
determinantes para as propriedades do produto final. A principal alteracdo nas
propriedades do material ligado com CAC é a perda de resisténcia mecanica
devido a desidratacao das fases metaestaveis que foram formadas durante as
etapas anteriores. Durante a queima a desidratacdo dessas fases €
acompanhada por variagdes no seu volume e morfologia, aumento da
porosidade e degradagéo da resisténcia mecanica. As faixas de temperaturas
de desidratacido das fases variam em funcdo do tipo e da proporcéo de

hidratos, da temperatura de cura e da taxa de aquecimento.



Segundo Lee et al as respectivas faixas de desidratacdo das fases
CAH;o, CoAHg, C3AHs € AH; sdo 100-130, 170-195, 300-360 e 210-300. No
entanto, de acordo com o trabalho dos mesmos autores, se a AHj; for
convertida em AH, so ira se desidratar em uma temperatura préxima de 530°C.
Dessa forma, conclui-se que a agua, embora fundamental para fazer o
concreto fluir e para desenvolver as ligagdes hidraulicas, a sua liberagédo com o
aumento temperatura resulta na degradagdo da resisténcia mecanica do
material em temperaturas elevadas [9, 10]. Adicionalmente, concretos
refratarios ligados com CAC, se submetido a taxa de aquecimento muito alta,
pode provocar explosdo uma vez que a liberagdo de vapor aumenta a pressao
interna [10].

Dentre as principais razées do uso de concreto ligados com CAC, se
destacam o curto periodo de tempo (6-24h) necessario para atingir alta
resisténcia mecanica e a obtencdo de resisténcia mecanica a verde [9]. Com
relacédo a trabalhabilidade do concreto ligado com CAC, Garcia et al estudaram
o comportamento de alguns possiveis agentes aditivos aceleradores e
retardadores durante a pega do CAC (aspecto fundamental principalmente
quando se trata de materiais cuja aplicacdo sera realizada via projecéo), e
concluiram que, uma vez usada a quantidade ideal, é possivel potencializar os
beneficios devido ao seu uso [14]. Entretanto, o seu uso apresenta como
desvantagens o fato de se tratar de um material com alta porosidade apés
queima e a baixa resisténcia mecanica em temperaturas intermediarias devido
a quebra das ligagdes hidraulicas como resultado da sua desidratagao, além do
sistema Ca0-Al,O3-SiO, favorecer a formacéo de fase vitrea ou fase de baixo
ponto de fusdo no resfriamento degradando a refratariedade [9]. Segundo
Krietz, para o HMoR diminuiu acima de 1100°C, uma vez que o cimento reage
com a silica (agregado ou matriz) formando anortita (Ca0O.Al;03.2Si0;). De
acordo com o autor essa reacdao pode ser observada nessa faixa de
temperatura por se tratar de um sistema com presenca de CaO e SiO2, pois o
ponto de fusdo dessa fase € aproximadamente 1550°C [10].
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Ismael et al associaram a queda de resisténcia mecanica até 750°C
com a desidratacdo de fases hidrataveis e geragcdo de poros. Além disso,
complementaram que, quando em sistemas Al,O3-SiO; e Al,03-MgO, o uso de
CAC em altas temperaturas pode ser comprometido devido a possivel
formacéao de fases de baixo ponto de fusao [15].

Uma alternativa diante da necessidade de desenvolvimento de
materiais refratarios com caracteristicas termomecanicas otimizadas na faixa
de temperatura de servigo dos concretos € o desenvolvimento de materiais
com quantidade reduzida ou sem CAC. De acordo com a ASTM os concretos
podem ser classificados como concretos convencionais (CaO > 2,5%), com
baixo e ultra baixo teor de cimento (1 a 2,5 e 0,02 a 1%, respectivamente), ou
ainda como sem cimento (menos que 0,02% de CaO) [16]. A ultima classe
apresenta como alternativas o uso de argilas, silica e alumina gel, alumina
hidratavel e ligantes a base de ligagao fosforica [9,10, 13].

A intencdo de desenvolver concretos refratarios com menor teor de
CAC reflete na possibilidade de minimizar o teor de agua necessario e,
consequentemente, um produto final com menor porosidade e consideravel
resisténcia mecanica. Tal objetivo pode ser alcangado melhorando o fator de
empacotamento dos concretos pelo uso de uma maior quantidade de particulas
finas. No entanto, ao considerar os aspectos reoldgicos, com a redugao do teor
de agua e aumento da quantidade de particulas finas se torna necessaria a
adicdo de aditivos adequados capaz de atuar na dispersao dessas particulas
[9, 13].

No presente trabalho foram testados, além de materiais ligados com
CAC, alguns ligados com silica coloidal e outro com pega fosférica.

As industrias mostram uma tendéncia crescente de incentivo ao
desenvolvimento de novos materiais e, consequentemente, os materiais
refratarios tradicionais vém sendo gradativamente substituidos por materiais
cujas propriedades sao mais adequadas para as aplicagbes em questao.

A literatura mostra que € possivel o desenvolvimento de materiais sem

CAC por meio do controle da distribuicdo granulométrica combinada com
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adicdo de aditivos como meio de obter concretos com alta resisténcia
mecanica, tanto a verde, como em temperaturas elevadas.

Além da elevada resisténcia mecanica em uma ampla faixa de
temperatura, concretos sem CAC também podem apresentar como vantagem o
fato de n&o precisar da etapa de cura e também a n&do formagao de compostos
eutéticos resultantes da combinagao de CaO com SiO; e Al,O3 [17].

Comparando concretos de alta alumina de ultra baixo teor de cimento
(UBTC) com concretos de zero cimento (ZC), Studart et al observaram que
aqueles ZC apresentaram queda da porosidade aparente com o aumento da
temperatura, enquanto os concretos UBTC apresentaram aumento da
porosidade, comportamento esse caracteristicos de materiais que contém
CAC. Verificaram também que a resisténcia mecanica a frio de amostras
queimadas em temperaturas elevadas foi superior para os concretos ZC [17].

Os mesmos autores analisaram os efeitos da adigao de microsilica nos
concretos ZC e UBTC e verificaram, em ambos, aumento da resisténcia
mecanica a frio, de amostras queimadas em temperaturas superiores a 800°C.
Esse comportamento é justificado pela hipotese de que a silica tenha reagido
com compostos alcalinos resultando na sinterizagdo via fase liquida o que
confere maior sinterizacdo do material. No entanto, verificaram também que
para esse sistema a resisténcia mecanica a quente, acima de 1300°C, pode ser
prejudicada devido a presencga de fase liquida. Por outro lado, em temperaturas
superiores a formacao de mulita resulta no aumento da resisténcia mecanica a
quente [17]. Gerotto et al acrescentam que a mulita também confere melhor
desempenho com relagéo a solicitagdo por choque térmico [19].

A temperatura de formacdo de mulita € proxima a 1400°C, mas o uso
de particulas nanométricas, ou seja, mais reativas,como por exemplo a silica
coloidal, pode resultar na formacao de mulita em temperaturas inferiores.
Adicionalmente, o uso microsilica, além de maior reatividade da matriz, confere
um melhor empacotamento do sistema. Devido ao tamanho e forma das

particulas de microsilica e também ao fechamento dos poros com a formacgao
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de liquido resulta em queda da porosidade de concretos contendo microsilica e
silica coloidal em sua composigao [19].

A obtengdo de mulita é favorecida tanto pelo aumento do teor de
microsilica como pela adicdo de oOxidos mulitizadores, como TiO, e Fe;0s,
geralmente presentes em alumina marrom. No entanto, & importante ressaltar
que se adicionados em quantidade inadequada esses 6xidos podem favorecer
a formagao de fase de baixo ponto de fusao [17].

Como comentado anteriormente, concretos silico aluminosos em
presenga de CaO podem formar, proximo de 1300°C, fases que degradam a
sua resisténcia. No entanto, foi verificada a presenca de fases de baixo ponto
de fusao (~1260°C) mesmo em alguns concretos praticamente isentos de CaO.

Os resultados obtidos por Gerotto et al mostram que na faixa de
1200°C o moédulo de ruptura a quente dos materiais analisados ficou entre 24 e
35 MPa, sendo maior para aqueles concretos que contém microsilica, fato esse
que foi associado com a menor porosidade devido a adicdo de microsilica.
Acima dessa temperatura foi observado um decaimento da resisténcia
mecanica, proximo de 1300°C, devido a formagdo de uma fase metaestavel,
mas seguida do aumento devido a formagao de mulita [19].

De forma geral, concretos ligados com silica coloidal apresentam
menor tempo de preparacao e alta permeabilidade, o que facilita a remogao de
agua diminuindo a chance de explosédo durante o seu aquecimento [18]. Por
outro lado, essa classe de materiais apresenta aspectos negativos como a
reducao da fluidez devido a formagédo de gel quando em contato com agua,
prejudicando dessa forma a etapa de mistura [19]. Magliano et al também
verificaram o comprometimento da trabalhabilidade de concretos quando
ligados com silica coloidal com alta area superficial e acrescentou como
aspecto negativo o trincamento do concreto durante a cura, o que resultou em
degradagao da resisténcia mecanica a quente. O poder ligante é maior quanto
maior a area superficial da silica coloidal, pois menor sera o tempo de
formacao do gel (sistema ligante) e maior sera o teor de mulita no concreto. Por
outro lado, maior sera a retracdo durante a secagem, o que pode resultar em

trincas devido as tensdes internas. Essas trincas podem contribuir para
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aumento da porosidade assim como comprometer resisténcia mecanica do
material [20].

Todavia, Ismael et al afirmam que composi¢des usando tamanhos
adequados de particulas podem resultar em refratarios ligados com silica
coloidal de alto desempenho [18]. Outro trabalho apresenta como alternativa o
uso combinado de silica coloidal com alumina hidratavel na tentativa de somar
as ja comentadas vantagens de refratarios ligados com silica coloidal e o fato
de alumina hidratavel resultar em alto desempenho com relagao a resisténcia
mecanica e porosidade reduzida [21]. Também foi estudado o efeito da adi¢cao
de microsilica em sistemas ligados com silica coloidal e verificou-se o desejado
aumento da sua resisténcia mecanica devido a geleificagdo da silica coloidal
obtendo consequentemente uma estrutura mais coesa, uma vez que particulas
de microsilica na matriz aumentam a area de ancoragem da mesma [22].

Outra alternativa como substituinte do uso de CAC, que ja trata-se de
uma classe de materiais que vem conquistando o mercado de industrias como
a do aluminio e petroquimicas, é a classe de materiais ligados com pega
fosforica. Tratam-se de sistemas ligantes a base de acido fosférico ou fosfato
de monoaluminio (seco ou liquido) que ao reagirem com aditivos resultam em
uma reacgao exotérmica formando assim a fase ligante [10].

Dentre essa classe de materiais, se destacam os refratarios de alta
alumina ligados por ligagéo fosforica. A literatura apresenta a complexidade da
reacao entre acido fosférico e alumina, as reag¢des intermediarias e principais
produtos, cujas caracteristicas sédo diferentes dependendo do tipo de alumina,
da sua morfologia, da sua concentragdo, sua origem (natural ou
industrializada), sua area superficial, o tamanho de particulas, a cristalinidade,
do tempo de reacdo, da temperatura, da relagdo molar Al/P, entre outros
fatores [23, 25].

Um dos materiais caracterizados nesse trabalho pertence a essa
classe de materiais, mais especificamente, se trata de um material ligado com

fosfato liquido (LPB). Decker constatou que o uso de LPB vem aumentando
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nos ultimos 15 anos, uma vez que seu uso resulta em ganhos para a
companhia devido a redugdo dos custos com manutengdo assim como
melhorias no processo produtivo [24]. As caracteristicas que o distingue dos
materiais convencionais e também de outros materiais a base ligacao fosférica
(como o mono aluminio fosfato, geralmente aplicavel somente por socagem) e
o tornam interessante para as aplicagdes em questdo sao: possibilidade de
varias alternativas de métodos de aplicagdo, grande poder de aderéncia a
refratario pré-existente (tornando-o ideal para reparos); alta resisténcia ao
ataque de CO; alta resisténcia ao choque térmico, resisténcia a eroséo,
estabilidade dimensional e menor tempo necessario para mistura, secagem e
queima [24, 25]. Adicionalmente, por a cura do concreto com acido fosférico
resultar em uma menor pressao de vapor durante o aquecimento, quando
comparado com refratarios ligados com cimento, além de sua probabilidade de
explosdo com o aumento da temperatura ser minimizada, também é reduzida a
probabilidade de gerar tensdes no refratario [24].

Com relagao a resisténcia mecanica, segundo Decker, a alumina reage
com acido fosforico gerando fosfato de aluminio na forma de sal hidro-gel que
sera responsavel por garantir o aumento da resisténcia mecanica do material.
Essa reacao acontece acima de 127°C e fica mais evidente acima de 350°C
[24]. Outros autores mostram que esse comportamento se torna mais estavel a
300°C e a resisténcia mecanica do material aumenta, de forma gradual, com o
aumento da temperatura de queima [25]. No entanto, de acordo com a
literatura, a resisténcia mecanica a frio de amostras queimadas a 1080°C é
menor quando comparadas com os resultados daquelas queimadas a 815°C, o
que mostra que esse tipo de material pode apresentar queda de resisténcia
mecanica para temperaturas de queima elevadas devido a devitrificagdo do
material nessa faixa de temperatura. Por outro lado, O'Hara et al mostra com
base nos resultados experimentais que a adigado de acido crébmico é uma boa
alternativa para minimizar esse comportamento indesejado [26].

A alta resisténcia ao ataque de CO, caracteristica de materiais ligados
com fosfato, se deve ao fato de que o Fe, impureza presente, mesmo que em

pequena quantidade, nos materiais refratarios, reage com o acido fosférico em
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temperatura ambiente formando fosfato de ferro [24]. Dessa forma, uma vez
reagido, o Fe perde a fungao catalisadora de formacgao de coque, reagédo essa
que acontece proximo de 400°C, devido ao contato de CO com particulas de
ferro ou 6xido de ferro reativo, resultando em carbono sélido. Segundo Serra et
al, a formagéao de coque € indesejada, pois a sua precipitagdo do carbono pode
resultar em trincas no revestimento refratario [4, 27].

Existem varias formas para classificar materiais refratarios, uma delas
€ relacionada a composi¢cao, na qual o material pode ser classificado como
silico-aluminoso, a base de silica, basico ou especial. Cada classe de materiais
apresenta uma caracteristica particular. De forma simplificada, quando se trata
de materiais silico-aluminosos, o aumento da porcentagem de alumina no
refratario aumenta a sua temperatura maxima de aplicagdo; silicosos
apresentam a capacidade de suportar cargas em temperaturas elevadas e séo
resistentes a escorias acidas; os refratarios basicos (MgO) séo resistentes a
escorias basicas e os demais refratarios, classificados como especiais
(geralmente de alta pureza e baixa porosidade), sdo usados em aplicagbes
bem especificas. Pertencem a esse ultimo grupo alguns refratarios de alumina,
silica, magnésia, zirconia, mulita e compostos de carbeto. No entanto, as
aplicagbes para refratarios que contém carbeto de silicio geralmente séo
limitadas para temperaturas inferiores a 800°C, devido a sua susceptibilidade a
oxidagao [7]. A literatura mostra que a oxidagdo é mais provavel e tende a ser
acelerada quando se trata de ambientes onde ha vapor de agua na atmosfera,
condigao evidenciada no caso de calcinadores de leito fluidizado [28].

Adicionalmente aos agregados, a matriz e ao agente ligante, € comum
ajustes através do uso de aditivos, como dispersantes, retardantes,
aceleradores, assim como pelo teor de agua [10].

Quando aquecidos a altas temperaturas, esses constituintes sao
sinterizados resultando em materiais com suas propriedades caracteristicas. A

sinteracdo pode ocorrer com ou sem presenca de fase vitrea. Quando na



16

presenca de fase vitrea a resisténcia mecanica a altas temperaturas pode ser
degradada [11].

Todos os avancos alcancados na area de materiais refratarios, tanto
com relagdo a composigdo, como as metodologias de aplicagdo, sé&o
consequéncias da maior exigéncia ditada pelos setores clientes, que buscam
incessantemente materiais com vida util prolongada e redugdo no tempo de
aplicacao desses materiais, por meio de técnicas que apresentem maior
praticidade. Essa preocupacao se deve ao fato de um material ndo adequado
poder resultar em freqlentes necessidades de reparos e paradas para
manutengdo, que podem até resultar na interrupcdo de todo o processo
produtivo, refletindo assim em redugao de lucros.

Pesquisas mostram que o segmento industrial cliente mais expressivo
no ramo de materiais refratarios € a siderurgia, representando um consumo de
aproximadamente 70%, enquanto os metais n&o-ferrosos e a industria
petroquimica, focos desse trabalho, representam, respectivamente 8 e 1% do
consumo geral [29]. Porém, mesmo as aplicagdes em questao representando
uma pequena fatia do mercado, esses setores representam um consumo
consideravel, uma vez que a quantidade de material refratario aplicado em
cada unidade de producgédo (tanto o calcinador como a UFCC) soma 300
toneladas [3, 4].

No passado era comum o uso em aplicagdes variadas, de materiais
refratarios desenvolvidos para serem usados na industria do ago. No entanto,
nos ultimos anos vem aumentando a preocupagdo mais direcionada no
desenvolvimento de materiais que apresentem alto desempenho quando
aplicados nos demais setores industriais. Para acelerar o ritmo desse avancgo é
necessario um maior entendimento dos mecanismos de degradacdo do
refratario por meio de investigagbes que avaliem os mecanismos de desgaste
em cada aplicagao especifica [4, 30].

Com relagcdo aos materiais densos aplicados em calcinadores e em
UFCC, foco desse trabalho, € sabido que o desgaste por erosdo e o dano por
choque térmico sdo considerados os mais criticos mecanismos responsaveis

pela sua degradagao [4]. Portanto, fica evidente a necessidade de utilizar



17

materiais que apresentem boa resisténcia a esses tipos de solicitagbes. A
melhor forma de verificar o0 desempenho dos materiais quando aplicados é por
meio da realizagdo de ensaios laboratoriais que representem o mais fielmente

possivel as condi¢cdes de trabalho.

2.2 CALCINADORES DE LEITO FLUIDIZADO

A calcinagao na industria do aluminio consiste em uma etapa do seu
processo produtivo na qual, por aquecimento, o hidréxido de aluminio [Al(OH)s3]
é transformado em alumina (Al,O3). Para esse proposito, podem ser usados
dois tipos de equipamentos, o forno rotativo ou o calcinador de leito fluidizado
(Fig. 2.1). Atualmente, mesmo se tratando de um sistema mais complexo, o
segundo € o mais utilizado por ser um sistema termicamente mais eficiente,
apresentar menores custos de operacao e maior produtividade [3].

Devido as condicbes de operacido dos calcinadores de leito fluidizado,
€ necessario que a sua estrutura metdlica seja internamente, quase que em
sua totalidade, revestida com materiais refratarios somando aproximadamente

300 ton de refratarios por unidade de calcinagéao.

Figura 2.1: Foto de um calcinador de leito fluidizado (foto fornecida pela
Alcoa).
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Como via de regra, em regides onde a temperatura de operagéo
ultrapassa 500°C, o revestimento é constituido por duas camadas de materiais
refratarios, uma de concreto denso antierosivo, a qual fica em contato com a
face quente do equipamento, e outra de material isolante, localizada entre o
material denso e a carcaga metalica (Fig. 2.2). O material isolante € usado para
proteger a chaparia contra o seu aquecimento devido ao fluxo interno de ar
quente, enquanto a fungdo do material denso € antierosiva. No entanto, em
regides cuja temperatura é inferior a 500°C o revestimento &€ composto
somente por uma camada de material denso, cuja espessura deve ser

suficiente para cumprir a fungdo antierosiva e também de isolamento térmico

[5].

Figura 2.2: Revestimento do calcinador com camadas de materiais

refratarios denso e isolante (foto fornecida pela Alco/Pogos).

Devido as condi¢cdes de operacdo da unidade de calcinagdo, uma das
solicitagcdes mais criticas do seu revestimento é a erosdo. Esse tipo de
desgaste € evidenciado pela remogédo de materiais de parede interna do
revestimento devido a colisdo das particulas de alumina e de hidréxido, as
quais sdo transportadas pneumaticamente com alta velocidade (atingindo até
65 m/s) por meio dos vasos e dutos do equipamento. O desgaste é mais
severo nas diversas regides de variagdes bruscas de diregéo.

O dano por choque térmico também €& considerado uma das principais
causas do desgaste do revestimento refratario. Esse tipo de dano pode ser
provocado pelo resfriamento ou aquecimento do equipamento a taxas
inadequadas durante paradas preventivas e corretivas. A oscilacado brusca de
temperatura durante a troca de campanhas de producédo de diferentes tipos

aluminas, uma vez que as temperaturas de operacéo variam de acordo com a
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de alumina a ser produzida, € considerada outra forma de solicitacdo térmica,
assim como a exposicdo do revestimento a temperaturas superiores aquelas
de projeto (no caso de contato direto com chamas, por exemplo) [5, 6].
Adicionalmente, o vaso de retengao (HV), posicionado na etapa do processo de
acordo com a Figura 2.3, é solicitado constantemente, uma vez que a alumina
descarregada nessa regidao esta 1000°C enquanto o fluxo de ar responsavel
por arrastar essas particulas esta a aproximadamente 60°C [5].

A Tabela 2.1 apresenta as temperaturas de operagao para cada tipo de
alumina produzida e a velocidade média de transporte de particulas em cada
regido do equipamento e a Figura 2.3 ilustra esquematicamente um calcinador
de leito fluidizado.

Por meio da analise visual do revestimento apds o uso, verificou-se que
o desgaste erosivo é mais severo em regides cujo fluxo de particulas atinge
velocidades maiores e onde ha variagdes bruscas de diregdo. Existem duas
alternativas para minimizar o nivel de desgaste por erosédo, sendo uma delas a
realizagdo de alteragdes no projeto do equipamento e a outra o uso de
materiais refratarios de maior desempenho. No entanto, a utilizacdo de
materiais com superior resisténcia ao desgaste parece ser mais viavel [2].
Adicionalmente, uma vez que a literatura mostra que o dano por erosao é
intensificado quando ha desgaste simultdneo por choque térmico [31], €
necessaria a busca por materiais que também apresentem maior resisténcia ao
choque térmico, uma vez que as causas desse tipo de dano sdo associadas a
parametros de operagdo do equipamento, condigbes essas que dificilmente

serao modificadas.

Figura 2.3: Esquema ilustrativo de um calcinador de leito fluidizado.
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Tabela 2.1: Temperatura de operacao e velocidade de particulas [3].

Tipos de alumina SGA APC A2

165 150 220 19,10
200 160 300 26,54
180 450 300 56,75
380 550 510 63,00
390 680 515 18,23
321 675 510 29,34
1020 1150 1250 11,34
1025 1250 1220 12,00
1010 1220 1100 30,29
1050 1270 1250 50,58
1100 1300 1275 26,93
900 950 905 66,42
950 1000 950 38,90
900 900 800 25,64
550 850 760 29,26
820 750 600 18,43
500 750 700 25,85
430 690 600 23,12
400 580 400 18,46
450 750 400 18,46
230 550 400 40,39
300 800 700 17,44
300 750 600 17,44
850 1250 1000 50,58
1050 1250 1250 -
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2.3 UNIDADES DE CRAQUEAMENTO CATALITICO

O processo produtivo de uma refinaria de petroleo consiste,
resumidamente, na conversdao de o6leo bruto em produtos como gasolina,
diesel, 6leos lubrificantes, 6leo combustivel entre outros [32]. Essa conversao é
fruto de variagbes fisicas e quimicas que ocorrem em varios estagios do
processo produtivo, sendo um deles o craqueamento, o qual sera abordado
com mais detalhes no presente trabalho.

A unidade de craqueamento catalitico € um dos setores mais rentaveis
numa refinaria, pois se trata de uma etapa que € responsavel por agregar valor
ao produto final [4].

A Figura 2.4 apresenta um esquema ilustrativo de uma unidade de
craqueamento catalitico, que consiste basicamente de um regenerador, um
reator e dutos de transferéncia.

Com relagdo ao principio de funcionamento dessa unidade,
primeiramente, no fundo do risers, o 6leo € misturado com os catalisadores,
ambos pré-aquecidos. Essa mistura é vaporizada de forma ascendente até o
reator, onde as cadeias de hidrocabonetos sdo quebradas gerando diferentes
produtos que seguem para uma torre de fracionamento e serdo coletados de
acordo com a sua carga. Ciclones localizados no interior do reator séo
responsaveis por separar os catalisadores do produto final. Esses
catalisadores, entdo desativados, seguem para o regenerador, onde ser&o
reativados por meio da queima do coque aderido na etapa anterior. A
combustédo do coque, além de regenerar os catalisadores, fornece calor para o
processo de craqueamento. Na sequéncia, os catalisadores retornam para o

risers iniciando assim um novo ciclo [4, 32, 33].
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Figura 2.4: Esquema de uma unidade de craqueamento catalitico fluidizado
(UFCC) [4].

E de fundamental importancia o uso de catalisadores durante a etapa
de craqueamento, pois eles tém a funcio de acelerar a reagcdo. No entanto, por
se tratar de microparticulas duras fluidizadas, sdo também responsaveis pela
degradagdo do revestimento refratario devido ao inevitavel impacto nas
paredes do equipamento [4]. Assim como nos calcinadores de leito
fluidizado, devido as condicbes de operagao que envolvem temperaturas
elevadas (550°C a 800°C) e solicitagdo por erosdo, a estrutura metalica da
unidade de craqueamento catalitico deve ser revestida com material refratario.
As regidbes por onde ha contato direto com as particulas cataliticas s&o
revestidas com concretos densos antierosivos e as demais regides sao
revestidas somente com material isolante, cuja funcdo € minimizar a perda

térmica [4].
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Uma vez que tanto a condicédo de temperatura elevada como o impacto
de particulas abrasivas sdo consequéncias das condicbes de operagdo do
processo em questdo, ndo € possivel evita-las, logo o revestimento refratario
sera inevitavelmente solicitado de forma constante. Um meio de minimizar a
sua degradagao e aumentar a vida util do equipamento é o uso de materiais
que apresentem alto desempenho, principalmente com relagdo ao isolamento
térmico, no caso de refratarios isolantes, choque térmico e erosdo quando se
trata de materiais densos. O principal foco do presente trabalho € analisar o

desgaste por eroséo a quente.

2.4 DESGASTE POR EROSAO

2.41 Definicao

A norma ASTM define desgaste por erosdo como sendo a perda
progressiva de material quando esse ¢é atingido por um fluido, que pode ser um
liquido e/ou particulas sdlidas [34]. No caso especifico do presente trabalho, o
foco sera direcionado para desgaste por particulas sélidas, uma vez que nas
aplicagdes industriais em questdo o desgaste erosivo acontece dessa forma.

A Figura 2.5 apresenta uma regiao do revestimento refratario de uma
unidade de calcinagao que foi danificado por eroséo.

Para uma melhor compreens&o do mecanismo de desgaste por erosao,
€ importante discernir erosao de abrasao, pois esses conceitos sdo geralmente
correlacionados equivocadamente. A diferengca basica entre esses dois
mecanismos consiste no fato de que quando se trata de abrasdo, um corpo
solido desliza ou derrapa paralelamente a superficie do material que esta
sendo solicitado, ou seja, de forma mais simplificada, se trata de solicitagdo por

friccdo. Por outro lado, o desgaste por erosao acontece devido a solicitagao do
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material alvo por meio do impacto de particulas que incidem na superficie do

material em diferentes angulos [35].

Figura 2.5: Revestimento refratario desgastado por erosao (foto

fornecida pela Alcoa/Pogos).

Diferentemente do caso de abrasdo, o qual se trata de um mecanismo
de desgaste continuo, a erosdo, quando por particulas solidas, é resultado de
uma série de eventos independentes e essas particulas ficam em contato com
o material alvo por um tempo muito pequeno [36]. Ambos casos resultam na
remocao de material, porém, no caso da abrasdo, a superficie do material é
desgastada como um todo enquanto que, quando se trata de eroséo,
geralmente a regido mais fraca € desgastada preferencialmente, assunto esse
que sera discutido com mais detalhes posteriormente. As Figuras 2.6 e 2.7
apresentam esquematicamente as superficies de concretos refratarios

desgastadas por abrasao e por eroséo, respectivamente.

Concreto

Figura 2.6: Mecanismo de abras&o [35].
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Particulas abrasivas

Concreto

Figura 2.7: Mecanismo de erosao [35].

Em uma mesma amostra metalica, apresentada no trabalho de
Winkelmann et al [37], é possivel observar os dois tipos de desgaste, uma vez
que a metodologia de ensaio por eles adotada (angulo da amostra e angulo do
fluxo de particulas igual a 45°) resulta em um desgaste no qual ha duas
diferentes areas de desgaste (zona de impacto e zona de abras&o), como pode
ser observado na Figura 2.8.

No entanto, como sera abordado com mais detalhe posteriormente, os
ensaios referentes ao presente trabalho foram realizados a 90°, ou seja, com

fluxo de particulas perpendicular a superficie das amostras, resultando dessa

forma, somente em desgaste por erosao.
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Figura 2.8: Superficie desgastada, com duas diferentes zonas de

desgaste [37].
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De forma geral, o trabalho total (W;) envolvido durante o desgaste por
erosao inclui diferentes mecanismos de dissipagdo de energia [38], como

representado pela equagao 2.2:

Wi =W, + Wi+ W, (2.1)

onde:
W, = energia dissipada no processo de deformacao plastica;
W;= energia de fratura;

W, = energia elastica.

W, + Ws sdo considerados trabalhos irreversiveis (W), enquanto W, é
a energia elastica recuperada depois do rebote das particulas. Portanto, o

volume erodido (Ve) pode ser escrito como:

Ve = K Wirr (22)

onde K é uma constante de proporcionalidade.

Uma das formas de medir o dano causado pelo desgaste por eroséo €
por meio da taxa de erosdo, definida como a razdo entre a massa removida do
material alvo e a massa de particulas erosivas utilizada durante o ensaio [36].
No entanto, quando a quantidade de particulas € padronizada, € comum
calcular o valor do volume erodido, AV (cm?®), que é obtido por meio da raz&o
entre a diferenca de massa, antes e apds o ensaio, m{ — my (g) e a densidade

especifica do material alvo, Mes, (g/cm?), de acordo com a formula que segue:

AV = (my — Mz)/Mesp (2.3)

A literatura mostra que quando a velocidade de particulas solidas

atinge 3 m/s ja pode ser observado desgaste por erosdo e esse tipo de
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desgaste se torna critico quando a velocidade de fluxo supera 36 m/s. Além da
velocidade, a turbuléncia € um fator intensificador deste tipo de desgaste, e
essa turbuléncia tende a ser maior em regides onde ja foi iniciado o processo
de desgaste por erosdo, pois no local da erosdo € formada uma superficie
irregular, resultante do desgaste, o que contribui para intensificar a turbuléncia
naquela regido, aumentando gradativamente a taxa de erosdo local. E
observado também que a intensidade do desgaste é mais severa em regides
onde ha variagbes bruscas (proximas a 90°) da direcdo do fluxo.
Adicionalmente, o dano simultdneo por choque térmico pode resultar em maior
susceptibilidade do material com relagdo ao desgaste por erosao [31].

Na sequéncia sera apresentada uma abordagem geral de alguns

parametros que podem influenciar a taxa de erosao.

2.4.2 Parametros que podem influenciar a taxa de erosao

O desgaste erosivo pode ser influenciado tanto pelas caracteristicas do
fluido (viscosidade, densidade e reatividade quimica), da particula abrasiva
(forma e tamanho) e do material alvo (microestrutura, tenacidade e dureza),
como pelas condicdes em que o fluxo incide sobre a superficie do material
(dngulo de impacto, velocidade das particulas, concentracdo de particulas no
fluido e a temperatura de operacdo) [31, 39 e 40]. A literatura também
apresenta trabalhos que correlacionam a resisténcia a erosdo do material com
algumas condi¢cdes de processamento, como as condigbes de cura, a
quantidade de agua adicionada [41], o teor de cimento [42] e as condi¢des do
tratamento térmico no qual o material € submetido [42].

Wiederhorn defende que a velocidade das particulas abrasivas € o
parametro mais relevante quando se trata de desgaste por erosdo. Essa

afirmagdo tem como base a justificativa de que, independentemente das
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demais variaveis, se a velocidade de particulas nao for suficiente para
promover o desgaste por erosdo, 0 mesmo nao acontecera [31].

A Figura 2.9 mostra resultados da taxa de erosao (quantidade de
material removido em funcdo do numero de particulas abrasivas usadas
durante o ensaio) com relagéo a velocidade de impacto em um concreto silico-
aluminoso (86%-p de Al,O3 e 11%-p de SiO;) que foi ensaiado com trés
diferentes tipos de particulas abrasivas, em temperatura ambiente. Para todos
0s casos analisados, a taxa de eroséao aumentou com o aumento da velocidade
de impacto das particulas [43]. A mesma correlacdo entre volume erodido e
velocidade de particula, no entanto a 1000°C, também foi observada por
Wiederhorn et al ao analisarem 5 diferentes materiais ceramicos [39]. Esses
resultados também revelam que a taxa de erosao depende das caracteristicas
da particula abrasiva, mais especificamente da sua dureza, uma vez que
quanto maior a dureza do material, maior foi a taxa de erosao [43].
Adicionalmente, resultados obtidos por Crowley mostra que a taxa de erosao
também é influenciada pelo tamanho da particula [44]. No entanto, esses nao
sao fatores relevantes dentro do escopo do presente trabalho, pois as
particulas que serdo utilizadas ja foram pré-definidas, uma vez que se optou
por usar somente particulas de SiC com uma faixa granulométrica de acordo

com aquela especificada na norma ASTM C704 [45].
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Figura 2.9: Taxa de erosdo da alumina em fung&o da velocidade de

impacto para diferentes tipos de particulas abrasivas [43].
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Wiederhorn et al também mostram que, para diferentes temperaturas
de ensaio, a taxa de erosdo de um material refratario, com 95% de alumina,

aumenta com o aumento da velocidade das particulas [46] (Figura 2.10).
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Figura 2.10: Taxa de erosdo em fungao da velocidade das particulas

abrasivas e da temperatura de ensaio [46].

Adicionalmente, a literatura mostra que a velocidade do ar, responsavel
por sugar e conduzir as particulas erosivas até a superficie da amostra a ser
impactada, e consequentemente, a velocidade das particulas pode ser

aumentada como resultado do aumento na presséo (Figura 2.11) [44].
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Figura 2.11: Velocidade do ar em fung&o da pressé&o para bico de 0,228

pol. de diametro [44].
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Dessa forma, como mostrado na Figura 2.12, a taxa de erosdo também
aumenta com o aumento da pressao [44]. Portanto, uma vez que a pressao
tem efeito direto, e semelhante, ao efeito da velocidade de particulas, na taxa
de erosao, a intensidade do desgaste erosivo também pode ser ajustada por
meio do controle na pressao.

A literatura apresenta dois métodos para medir a velocidade das
particulas abrasivas, sendo que o método mais comumente utilizado é o
método do disco duplo [47, 48], mas também existem trabalhos que mostram
que esse método ndo € adequado para temperaturas acima de 300°C [49].
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Figura 2.12: Taxa de erosdo em fungéo da pressédo, com angulo de

impacto de 30° e diferentes tipos de particulas abrasivas [44].

Adicionalmente, com relagao a afirmacao feita por Wiederhorn de que a
velocidade das particulas abrasivas é o parametro mais relevante no desgaste
por erosdo [31], ndo é possivel discordar que realmente a velocidade tem um
efeito significativo na taxa de eros&o, entretanto, assim como outros fatores, a
dureza das particulas abrasivas também é um fator determinante para que haja

desgaste por erosdao, uma vez que, se as particulas incidentes n&o
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apresentarem dureza suficiente, elas serao preferencialmente deformadas e/ou
fragmentadas, podendo nao resultar em desgaste do material alvo [50].

Portanto, ndo é aconselhavel afirmar que um ou outro fator € o mais
relevante na determinagdo da intensidade de desgaste, pois a influéncia de
cada parametro ndo acontece de forma independente. Dessa forma o ideal
seria analisar o sistema como um todo, considerando todos os fatores que
poderiam influenciar na severidade do desgaste [43, 50]. No entanto, é
praticamente impossivel abordar esse sinergismo durante a analise de
resultados experimentais. Uma alternativa para minimizar a complexidade
envolvida no sistema é manter alguns parametros constantes, simplificando
dessa forma a analise dos resultados.

No caso do presente trabalho, durante a realizagdo dos ensaios, foram
variados somente a temperatura e o angulo de impacto, por esse motivo a
revisdo bibliografica sera, na sequéncia, direcionada ao estudo da influéncia
desses parametros, que também tem uma significativa influéncia na taxa de

erosao.

2.4.3 Modelos de desgaste por erosao para materiais frageis e materiais
ducteis

A literatura apresenta dois diferentes modelos de desgaste por erosao.
Um deles esta relacionado aos materiais ducteis, de forma geral aos metais, e
o outro é referente aos materiais frageis, classe na qual se encontram as
ceramicas refratarias. Em materiais ducteis o mecanismo de erosao é
evidenciado pela formacéo de sulcos e ranhuras. Quando se trata de materiais
frageis, o processo de desgaste erosivo ocorre por meio da formagédo e
propagacao de trincas, resultando na remoc¢do de material. Uma forma de
verificar os distintos mecanismos de desgaste erosivo, é através da analise da

taxa de erosdo em fungdo do angulo de impacto (adngulo entre a superficie da
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amostra e a diregdo do fluxo de particulas), uma vez que, em temperatura
ambiente, materiais ducteis apresentam maior nivel de desgaste quando
ensaiados com angulo de impacto proximo a 30°, enquanto que para materiais

frageis o desgaste maximo é referente ao &ngulo de impacto de 90°, cujo
grafico representativo € o da Figura 2.13 [31].

Taxade erosao
I

o 30 60 S0
Angulo de impacto (a)

Figura 2.13: Taxa de erosdo em fung&o do angulo de impacto [31].

Em materiais ducteis, o impacto por particulas erosivas resulta em
deformagéao plastica do material, descascamento e/ou cortando a superficie do
material alvo. Como esquematizado na Figura 2.14, a correlagdo entre o
mecanismo de desgaste e o angulo de impacto pode ser resumida em 3
distintos estagios [1]:

1) condigdes de impacto com baixos angulos: certa quantidade de
material € arrastada, formando uma cratera na superficie do material alvo na
regido varrida pela particula abrasiva;

2) angulos de impacto referentes a uma maior inclinagdo da amostra
(com relag&o ao fluxo): a cratera € formada da mesma forma, porém é comum
que uma quantidade de material permane¢a empilhada nas suas proximidades,
mas esse material podera ser facilmente arrancado por outras particulas que
atingirdo a amostra posteriormente;

3) angulo de impacto proximo a 90°: também sao formadas crateras na
superficie da amostra, mas a remogado de material é dificultada devido ao

posicionamento da amostra com relacio ao fluxo das particulas abrasivas [1].
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Figura 2.14: Remocé&o de material em fungdo do angulo de impacto [1].

Com relagdo aos materiais frageis, o mecanismo de desgaste ocorre
por trincamento. E possivel encontrar na literatura diversos modelos de
mecanismos de desgaste por erosdo para essa classe de materiais. Na
sequéncia, serdo apresentados os modelos mais aceitos.

No modelo de regime puramente elastico, o impacto de particulas
abrasivas resulta na formacao de trincas conicas, conhecidas como trincas de
Hertzian, que se propagam na superficie do material, na regido de contato
entre 0 material alvo e as particulas abrasivas, como ilustrado na Figura 2.15
[51]. Nesse caso, para que ocorra desprendimento de material € necessario
que haja intersecg¢do entre varias trincas [11]. Esse tipo de trincas geralmente
€ precedido por deformacgao elastica, no entanto existe um limite, tanto de
tamanho de particula como de velocidade, acima do qual o trincamento do

material pode ser acompanhado também por deformacao plastica [50].

PARTICULA

. ‘RINCA cc‘)mcL

Figura 2.15: Esquema ilustrativo de uma trinca de Hertzian [52].
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Adicionalmente, ainda com relagcdo ao regime puramente elastico,
segundo Marques a formacgao de trincas de Hertzian sé é garantida se o raio no
ponto de impacto entre a particula e o material alvo for maior que 200 ym [11].

No caso do modelo elasto-plastico [50], durante o carregamento, a
amostra € comprimida e entdo é deformada plasticamente gerando dessa
forma tensdo interna que resulta na formacido de trincas radiais. Quando a
solicitacao é cessada, se inicia a formacao de trincas laterais, que se curvam e
se propagam em dire¢c&o a superficie, e, como resultado, o material € removido
no formato de concha [53]. Esse mecanismo de remocao de material € oriundo
da tensao residual da zona de deformacgao plastica [39]. Sdo as trincas laterais
as responsaveis pela remog¢ao do material, mas as trincas radiais ja atuam
degradando-o mecanicamente [53]. A literatura mostra que existe um limite
minimo de energia cinética necessario, tanto para iniciar o trincamento radial,
como o trincamento lateral [47, 54].

A Figura 2.16 ilustra os estagios referentes a esse regime, porém essa
ilustracdo € bem simplificada, uma vez que na realidade diversas trincas sao

formadas simultaneamente.

+

+

é %

Deformacgao Trinca
plastica radial

v Iy ¥

Trinca
lateral

Figura 2.16: Trincamento de acordo com o modelo elasto-plastico

(+: superficie sob carregamento, -: retirada de carga) [52].
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De forma geral, o modelo puramente elastico e o regime elasto-plastico
sdo restritos ao impacto por particulas esféricas e por particulas angulares,
respectivamente. Porém, a Figura 2.17 mostra que existem limites de tamanho
de particula e de velocidade de impacto que quando excedidos resultam na
formagao de trincas laterais mesmo se tratando de impacto com particulas
esféricas. Nessa Figura (2.17), as regides representadas pelos numeros Il e IV
indicam situacbes em que, quando o material for submetido ao impacto por
particulas angulares, ha formacdo de trincas laterais, o que é observado
também para particulas esféricas na regido Ill e IV [50]. A mesma Figura (2.17)
também mostra que, quando esses limites ndo sédo atingidos, caso da regiao |,
a remocao de material sera resultado de um processo plastico, comportamento

caracteristico de materiais ducteis.

Fratura lateral
v

Tamanho de particula
(escalalog)

Deformacao plastica

Velocidade de impacto
(escalalog)

Figura 2.17: Condi¢des nas quais particulas esféricas e angulares causam
fratura lateral [50].

Verspui et al [51] analisaram a resposta de um vidro de borosilicato
sendo impactado por particulas esféricas e também observou a possibilidade
de obter deformacéo plastica e trincas radiais e laterais através do impacto com
esse tipo de particulas abrasivas, reforgando a observacéao feita por Hutching
[50]. Seus resultados mostram a transi¢ao entre regime elastico e plastico, que

€ determinada somente pela energia cinética da particula, enquanto a
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possibilidade de formagao de trincas € dependente também do tamanho da
particula (Fig. 2.18). O mesmo foi observado por Bull [38].
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Figura 2.18: Mapa tedrico de erosao para o borosilicato impactado por

particulas esféricas [51].

E importante ressaltar que esses limites determinantes para o
mecanismo de desgaste dependem também das caracteristicas do material
alvo [50].

Ainda com relagcdo a influéncia do formato da particula abrasiva,
Sundararajan obteve resultados com cobre e suas ligas que mostram que
quanto mais angular for o formato da particula, menor é o angulo de impacto
correspondente a taxa maxima de desgaste. A Figura 2.19 mostra a taxa de
erosdo em funcédo do angulo de impacto, para os dois formatos de particula,
mostrando que a dependéncia da taxa de erosdo em fungdo do angulo de

impacto ndo esta relacionada somente com as caracteristicas do material alvo
[36].
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Figura 2.19: Influéncia do angulo de impacto na taxa de erosao para os

casos de particulas esféricas (0) e angulares (v) [36].

No entanto, Suckling et al [55] afirmam que a taxa de erosdo so6 é
influenciada pelo formato das particulas quando a sua dureza é proxima da
dureza do material alvo.

A transicdo fragil-dutii também pode ser observada quando a
velocidade do fluxo € muito baixa e/ou as particulas sdo muito pequenas (Fig.
2.20), a ponto de nao ser suficiente para iniciar o trincamento do material.
Dessa forma, mesmo um material fragil pode apresentar comportamento
caracteristico de materiais ducteis dependendo do tamanho das particulas
abrasivas [50, 53].

Adicionalmente, a temperatura também pode influenciar na resposta do
material, uma vez que um material fragil pode apresentar comportamento de
material dutil e vice-versa, dependendo da faixa de temperatura. Esse se trata
de um aspecto de muito relevancia dentro do objetivo desse trabalho, por isso,

esse assunto sera, posteriormente, abordado com mais detalhes.
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Figura 2.20: Influéncia do tamanho das particulas abrasivas (SiC) no

desgaste erosivo do vidro observado pela taxa de erosdao em fungao do angulo

de impacto [1].

Dessa forma, ficou claro que, assim como a natureza do material alvo,
as caracteristicas das particulas abrasivas e as condigcdes de ensaio também
tém uma influéncia significativa no comportamento do material quando o
mesmo € solicitado por erosio.

Aquaro et al desenvolveram um modelo baseado em elementos finitos
o qual simula o desgaste por erosédo, tanto para materiais frageis, como para
materiais ducteis, em funcdo das suas principais propriedades mecanicas.
Seus resultados apresentaram ser coerentes, qualitativa e quantitativamente,

tanto com modelos tedricos, como com dados experimentais [56].

2.4.4 Desgaste por erosao em materiais refratarios

Além da caracteristica resisténcia a temperaturas elevadas
apresentada pelas ceramicas refratarias, essa classe de materiais apresenta
grande vantagem com relagao a resisténcia a erosdo quando comparada com

materiais metalicos [31].
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De acordo com o que foi apresentado anteriormente, diferentemente do
desgaste por abrasdo, no qual um corpo sélido é friccionado contra o material
solicitado, desgastando a sua superficie como um todo, quando se trata de
desgaste por erosdo as particulas atingem regiées pontuais do concreto e a
sua superficie ndo € desgastada uniformemente. Adicionalmente, como
concretos refratarios sao compostos por agregados e matriz, os quais
apresentam diferentes niveis de dureza, é observada uma maior tendéncia de
erosdo na regido mais fraca, ou seja, a matriz do concreto ¢é
predominantemente erodida [35]. No entanto, como comentado anteriormente,
0 mecanismo de desgaste depende também do tamanho das particulas
abrasivas, uma vez que, esse modelo sé sera valido quando as particulas
abrasivas forem menores do que os agregados, caso contrario, tanto a matriz
como os agregados serdo simultaneamente desgastados. A Figura 2.21 ilustra
esquematicamente essas condigbes de desgaste [44].

. 4 *y
! = = =
o9 UQE :c. Y& :EQO Qb

Concreto refratario

Figura 2.21: Mecanismos de desgaste erosivo para varios tamanhos de

particulas abrasivas [44].

Clavaud et al acrescentam que esses mecanismos sao
complementares, uma vez que os materiais refratarios sdo compostos de
agregados com diferentes tamanhos. Além disso, os mesmos autores afirmam
que existe um teor 6timo de matriz que determina se é predominante o
desprendimento de agregados ou o volume de matriz erodida [40].

Engman considera que, para concretos refratarios, o desgaste erosivo

resultante € a soma do desgaste da matriz, do desgaste dos agregados e do
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desprendimento de agregados. No entanto, de acordo com “efeito sombra”,
modelo mais aceito para descrever o desgaste por erosao dessa classe de
materiais, o desgaste dos agregados pode ser desprezivel, uma vez que esse
modelo se refere a condicbes nas quais as particulas abrasivas sdo menores
que os agregados, resultando somente no desgaste da matriz e,
consequentemente, desprendimento dos agregados [57].

O modelo “efeito sombra” é assim denominado devido a literal protecao
da matriz pelo agregado, uma vez que, com o desgaste da matriz, o agregado
se sobressai, como ilustrado na Figura 2.22, impedindo momentaneamente que
mais particulas abrasivas a atinjam naquela regido. No entanto, em um
determinado momento, quando toda a matriz localizada nas proximidades do
agregado é erodida, a ponto de cancelar o suporte dado a ele, esse ficara
susceptivel a se desprender do concreto, e, uma vez que ocorre o seu
desprendimento, a matriz, até entdo protegida, ficara assim exposta ao impacto

das particulas abrasivas [31].

Figura 2.22: Agregados se sobressaindo, protegendo a matriz através

do “efeito sombra” [30].

O modelo em questdo assume que os agregados séo esferas rigidas, e
que nao sao desgastados quando atingidos pelas particulas abrasivas. Logo,
quanto menor o angulo de impacto, ou seja, quanto maior a inclinagdo da
amostra, o agregado desempenha mais eficientemente o papel de protetor da
matriz, entdo a area da matriz que pode ser atingida pelas particulas abrasivas
€ reduzida. Dessa forma, esse modelo justifica o porqué a taxa de erosdo de
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materiais frageis diminui com a diminui¢do do angulo de impacto. A Figura 2.23
apresenta um desenho geométrico que representa as variaveis envolvidas na

equacao matematica que descreve tal modelo (equagao 2.4).

Figura 2.23: Detalhes geométricos do modelo usado para estimar o

papel do “efeito sombra” no processo de erosao [31].

S=2(1-R/sena) (2.4)

onde:
S é a area exposta;
a é o angulo de impacto;

R é o raio do agregado.

Clauvad et al complementam essas afirmagdes, ao concluir que a
severidade do desgaste por erosdo € determinada tanto pela resisténcia da
matriz a fragmentagéo, como pela forga de ligagao entre a matriz e o agregado.
No entanto, os autores reforcam que esse mecanismo € valido somente para
materiais frageis, ndo englobando situagées nas quais a temperatura de
servigo pode resultar em aumento da ductilidade do material, ou seja, situagdes
nas quais o material ndo pode ser considerado totalmente fragil [40].

Devido a heterogeneidade dessa classe de materiais, de acordo com
Crowley, quando ceramicas refratarias sdo submetidas a ensaios de eroséo, &
comum um desvio padrao de até 30% [44]. No entanto, segundo Engman para
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0 ensaio ser considerado reprodutivel o desvio padrao deve ser no maximo
10% [57]. O mesmo nivel de desvio padréao é considerado como aceitavel para
Santos et al [2].

Engman mostra também que, além da menor taxa de erosado, o desvio
padrao de amostras ensaiadas com angulo de impacto de 30° pode ser até 2
vezes maior do que daqueles resultados obtidos quando ensaios sao
realizados a 90°. Esse fato pode ser justificado considerando que quanto
menor a taxa de erosao, por se tratar de baixos valores de volume erodido, a
saida ou ndo de um agregado altera significativamente o valor do volume
erodido [44].

Adicionalmente, a literatura apresenta algumas alternativas para
minimizar a influéncia da heterogeneidade do material na sua taxa de erosao.
Uma delas sugere a realizagdo de um pré-ensaio, durante um periodo de
tempo que é determinado por um modelo que considera tanto o tamanho como
a distancia entre os agregados, de forma que o resultado valido sera aquele
obtido no ensaio a ser realizado na sequéncia. Engman afirma que, dessa
forma, quando se iniciar o ensaio para coleta de resultados validos, sera
garantido que foi atingido um regime estavel de solicitagdo [57]. Ham et al
utilizaram outra estratégia para obter tal confianga nos resultados, buscando
determinar qual o minimo de particulas abrasivas era necessario para garantir
esse estado, ele verificou que para o seu caso, 300 g ja garantem um estado
estavel [47]. A alternativa adotada por Santos et al, que também foi utilizada
nesse trabalho, é retificar a superficie das amostras a serem ensaiadas [42]. A
Figura 2.24 mostra a superficie de uma amostra antes e apds a etapa de
retificacdo. E possivel verificar que esse procedimento realmente garante uma

maior homogeneidade superficial das amostras.
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Figura 2.24: Superficie da amostra: a) nao retificada, b) retificada [42].

2.4.5 Correlacao entre desgaste por erosao e outras propriedades

2.4.5.1 Eroséao a frio

A literatura apresenta diversos trabalhos que foram realizados na
tentativa de buscar uma correlagao direta entre resisténcia a erosdo e outras
propriedades de materiais refratarios.

Segundo Krietz a resisténcia a erosdo a frio varia em funcédo da
temperatura de queima e segue a mesma tendéncia da resisténcia mecanica a
frio. De acordo com o autor, para concretos ligados convencionais e concretos
com baixo teor de CAC o volume erodido aumenta com a desidratagdo do
cimento e diminui com a sinterizacdo do material, assim como a resisténcia
mecanica [10].

Marques et al defendem que existe uma correlagdo entre taxa de
erosdo com resisténcia mecanica e modulo de elasticidade, além da dureza e
da tenacidade a fratura, propriedades essas diretamente relacionadas a

porosidade do material [11].
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Zhou et al observaram que aumentos na resisténcia a compressao, na
resisténcia a flexao e também na tenacidade de fratura refletem em uma maior
resisténcia a erosao [48].

Wiederhorn et al concluiram que quanto maior era a tenacidade do
material analisado, menor era a porcentagem de numero de impactos que
resultavam em remocao de material [39].

Os resultados experimentais obtidos por Baab e Kraner mostraram que
quanto maior a resisténcia a erosao a frio, maior foi o médulo de ruptura a frio,
menor a porosidade e maior a densidade dos materiais analisados. No entanto,
a melhor correlacdo observada foi aquela relacionada com o modulo de
ruptura, uma vez que para as outras propriedades foi encontrado um
consideravel espalhamento de resultados [58].

Wygant et al também encontraram uma boa correlagéo entre desgaste
erosivo e resisténcia a compressao [35, 40].

Reid et al verificaram que a propriedade que apresentou uma melhor
correlagcdo com resisténcia a erosao foi a resisténcia a compressao a frio, mas
no geral, nenhuma apresentou um bom valor de correlagdo [59].

Os resultados obtidos por Venable mostram que, embora geralmente o
aumento da resisténcia a erosao pode ser relacionado com o aumento da
resisténcia a compressdao e com o aumento da densidade do material, ha
excegdes. Logo, segundo os autores, ndo é possivel pré-definir qualquer
relagao entre essas propriedades [41].

Santos et al ndo observaram a correlagao esperada entre porosidade e
resisténcia a erosao, pois as massas plasticas analisadas apresentaram
valores semelhantes de erosao e distintos de porosidade, mas neste caso nao
se tratava de um mesmo material, uma vez que havia diferenga nos tipos de
ligantes usados e no tamanho, na natureza e na distancia entre os agregados
[2].

Serra et al justificaram a baixa resisténcia a erosdo a frio pela alta
porosidade, mas posteriormente mostrou que nem todos os materiais por ele

analisados apresentaram essa correlagao [4].
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Clavaud et al afirmaram que quanto maior a porosidade da matriz do
material, menor a sua resisténcia a erosao. No entanto, afirmou haver um efeito
contrario com relagao a porosidade dos agregados, pois defende que quanto
mais poroso o agregado, maior deve ser a resisténcia a erosdo, uma vez a
maior porosidade dos agregados intensificaria a ligagdo entre a matriz e o
agregado [40].

Resumidamente, a melhor correlacdo encontrada foi entre eroséao a frio
e resisténcia mecanica a frio, tanto resisténcia a compressao como médulo de
ruptura, de modo que quanto maior a resisténcia mecanica, maior a resisténcia
a erosao do material, quando ensaiado em temperatura ambiente. No entanto,
nao se trata de uma regra geral, uma vez que, como comentado anteriormente,

além de alguns desvios muito grandes, foram encontradas algumas excec¢des.

2.4.5.2 Erosao a quente

Em muitas aplicacbes industriais a solicitagdo por erosdao em
temperaturas elevadas € caracterizada como uma das causas mais
determinantes da vida util do revestimento refratario, entretanto, até o momento
nao ha nenhuma norma especifica para ensaios de erosao a quente, por esse
motivo ndo € comum a pratica da realizacdo de ensaios de erosdo nessas
condi¢cdes. Como opgdes na tentativa de estimar a resposta do material quando
solicitado por erosdo em temperaturas elevadas, geralmente sdo usados os
resultados obtidos em ensaios de erosao a frio e uma suposta correlagcao de
que quanto maior o modulo de ruptura a quente de um material, maior sera a
sua resisténcia a erosdo a quente na mesma temperatura.

No entanto, alguns autores [36, 39, 40, 60-61] defendem a idéia de que
a estimativa fornecida por ensaios realizados em temperatura ambiente é vaga,
uma vez que com o aumento da temperatura o comportamento do material é

alterado significativamente. Marques et al [11] complementa essa afirmacéo,
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defendendo que, além das alteragdes ocorridas no material, o0 aumento da
temperatura pode também resultar em modificagdes nas caracteristicas das
particulas abrasivas e das variaveis processuais, resultando dessa forma em
diferentes taxas de eroséo.

Embora raros, é possivel encontrar na literatura alguns trabalhos nos
quais foram realizados ensaios de erosao em temperaturas elevadas [11, 46-
49, 55, 60-62]. Na sequéncia serao apresentados alguns resultados obtidos
nessas condicdes e também resultados de trabalhos que tinham como meta
analisar a suposta correlagédo entre erosao e modulo de ruptura a quente.

A literatura mostra, por meio de resultados de ensaios de erosao a
quente, (cuja temperatura maxima foi 800°C) como a resisténcia a erosao da
alumina diminui com o aumento da temperatura [11, 48]. Esse comportamento
foi correlacionado com a diminuicdo da dureza e da resisténcia mecanica
devido ao enfraquecimento das ligagbes quimicas com o0 aumento da
temperatura [11, 48]. De acordo com Marques et al, tal correlacdo € mais
significativa quanto maior a porosidade do material. Esse comportamento é
explicado considerando que a maior porosidade consiste em um menor numero
de pontos de contato entre as particulas de alumina, ou seja, menor
ancoramento, o que facilita o desprendimento dos graos [11].

Marques et al [11] analisou também a resposta do vidro quando
erodido em temperaturas elevadas, mas percebeu um comportamento distinto
daquele observado com a alumina, mesmo o vidro também pertencendo a
classe dos materiais frageis. A taxa de erosdo desse material aumentou até
300°C, mas acima dessa temperatura comecou a diminuir. Esse
comportamento provavelmente € resultado da maior susceptibilidade do
material a deformacao plastica por fluxo viscoso, efeito que € esperado para
ceramica a base de alumina somente acima de 1100°C. Comparando a
resposta do vidro e da ceramica a base de alumina em funcado da temperatura
de ensaio, foi observado que, mesmo o vidro apresentando maior taxa de
erosdao em temperatura ambiente, a 600°C a sua taxa de erosao se
assemelhou a da alumina, uma vez que, acima de 300°C, a resisténcia a

erosdo do vidro comegou aumentar, enquanto a da alumina continuou
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diminuindo. Adicionalmente, Marques et al verificaram que a adicdo de vidro
em amostras de alumina modifica a resposta do material quando solicitado por
erosdo. Esse comportamento € justificado pela maior capacidade de absorgao
de energia cinética, ou seja, a fase adicionada atuou como amortecedora de
impacto das particulas abrasivas, diminuindo assim as consequéncias do
impacto erosivo. Dessa forma, o volume erodido comecou a diminuir com o
aumento da temperatura [11].

Com relagdo a materiais refratarios, geralmente a taxa de erosao
diminui com o aumento da temperatura [36, 46, 53, 60-61]. Esse
comportamento € uma consequéncia do amolecimento do material. Com o
aumento da temperatura, o material se torna mais ductil absorvendo mais
efetivamente a energia cinética por meio da deformacao plastica. Com isso a
taxa de erosédo geralmente diminui devido a maior dificuldade de iniciar a
propagacédo de trincas [60]. Realmente, Sundararajan et al analisaram a
miscroestrutura de dois diferentes concretos refratarios ensaiados em
diferentes temperaturas e verificou que a superficie daquelas amostras
ensaiadas a frio apresentaram trincamento mais intenso quando comparadas
com o0 mesmo material que foi ensaiado em temperaturas elevadas [36].

Zhou et al verificaram que quando o ensaio é realizado em temperatura
ambiente é observada somente erosdao por mecanismo fragil, enquanto que a
superficie de amostras que foram ensaiadas a 800°C apresentaram evidéncias
de fratura fragil acompanhada de fratura ductil [48]. Dessa forma, o menor nivel
de desgaste resultante do aumento da temperatura pode ser associado ao
aumento da ductilidade do material.

Simmat também comparou resultados de erosdo obtidos em
temperatura ambiente e em temperaturas superiores e observou que,
independentemente do angulo de impacto, a taxa de erosao diminui com o
aumento da temperatura. Sua explicacao para tal comportamento também teve
como base o aumento da elasticidade da matriz, dispersando assim a energia

cinética por toda a amostra de forma a aumentar a sua resisténcia ao
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trincamento. Adicionalmente, foi observado que em concretos a base de
bauxita, com o aumento da temperatura e, consequentemente, da viscosidade,
particulas abrasivas, nesse caso SiC, podem ficar aderidas na superficie
(fendbmeno também observado por Serra et al [4]), e a sua oxidagdo em contato
com SiOy, forma uma fase no sistema SiO»-Al,03-CaO, protegendo a matriz
[61].
A literatura apresenta uma forma indireta de analisar o comportamento
do material com relagdo ao desgaste por erosao em fungcado da temperatura,
avaliando a sua taxa de erosdo em fungdo da variagdo do angulo de impacto
durante o ensaio. Essa correlacdo € baseada no fato de que em temperatura
ambiente, o mecanismo de erosao € distinto para materiais frageis e duteis, o
que resulta em diferentes taxas de erosédo de acordo com o angulo de impacto,
como mostrado anteriormente (Figura 2.13). No entanto, Wiederhorn et al
mostraram, ao analisar um concreto refratario (95% de alumina), que mesmo
um material fragil pode apresentar comportamento caracteristico de materiais
duteis dependendo da faixa de temperatura analisada [46]. Essa transicao é

ilustrada na Figura 2.25, a qual destaca que o material refratario apresentou

comportamento fragil quando ensaiado em temperatura ambiente e

comportamento caracteristico de material dutil quando a temperatura de ensaio

foi de 1000°C [46].
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Figura 2.25: Taxa de erosdo em fungéo do angulo de impacto (a. 25°C,
b. 1000°C) [46].
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Zhou et al justificam essa mudanga de comportamento, por meio da
explicacdo de que a atividade de deslocamento e outras caracteristicas de
fluxo viscoso séao intensificadas com a inclinagdo da amostra [48], logo, se as
caracteristicas do material permitem esse tipo de resposta, a taxa de erosao
deve aumentar com a diminui¢do do angulo de impacto.

Dessa forma se torna inquestionavel a afirmagao de que o aumento da
temperatura é acompanhado pelo aumento da ductilidade do material.

No entanto, €& importante fazer uma ressalva de que néo
necessariamente o aumento da temperatura garante o aumento da resisténcia
a erosao. Essa consideracdo é valida para condigdes que resultam na
formacao de fase liquida, o que reflete na diminuicdo da resisténcia mecanica
do material. Nesse caso, a resposta do material, com relagdo ao desgaste
erosivo, sera resultado da competicdo entre a influéncia devido ao aumento da
ductilidade e a diminuicdo da resisténcia mecanica com o aumento da
temperatura [48], de forma que o primeiro efeito tende a diminuir a taxa de
erosao e o segundo a aumenta-la.

Essa observagcdo € coerente com os resultados que serdo
apresentados na sequéncia, resultados esses que buscam a correlagéo entre o
modulo de ruptura a quente e a resisténcia a erosao.

Santos et al compararam os seus resultados de erosao a frio com os
de moddulo de ruptura a quente e observou que até 1000°C o aumento da
resisténcia mecanica é seguido pelo aumento da resisténcia a erosdo, no
entanto, acima de dessa temperatura a resisténcia mecanica comeca a diminuir
enquanto a resisténcia a erosdo permanece praticamente constante.
Provavelmente esse resultado é consequéncia da formacao de fase liquida e a
concorréncia entre o efeito do aumento da ductilidade e a diminuicdo da
resisténcia mecanica resulta na manutencao do valor de volume erodido [30].

Wiederhorn et al realizaram ensaios de erosao a quente e comparou 0s
resultados obtidos com os respectivos resultados de modulo de ruptura a
quente. Foi observado que acima da temperatura de formacao de fase liquida,
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a correlacdo na qual o aumento da resisténcia mecéanica € acompanhado do
aumento na resisténcia a erosdo foi modificada, uma vez que a resisténcia
mecanica comecou a diminuir, mas a resisténcia a erosdo continuou
aumentando [46].

A Figura 2.26 mostra que o ranking entre materiais refratarios pode ser
diferente de acordo com a propriedade medida e a faixa de temperatura do
ensaio. Os resultados apresentados sao referentes a materiais refratarios a
base de bauxita com diferentes teores de SiC, que foram pré-queimados a
1200°C. E possivel observar que com relagdo a erosdo a frio e ao médulo de
ruptura a frio, o material com 5%-p de SiC é superior quando comparado com
aquele com 27%-p. Entretanto, a 1200°C, analisando o mddulo de ruptura a
quente, essa classificacao foi invertida uma vez que o refratario com 27%-p de
SiC apresentou melhor desempenho. Com relagdo aos resultados de erosao,
ambos os materiais apresentaram desempenho semelhantes em todas as

temperaturas analisadas, exceto em temperatura ambiente [60].
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Figura 2.26: Volume erodido a quente versus modulo de ruptura a

quente [60 adaptadal.

Em seu trabalho, Simmat et al questionam o uso de resultados de
modulo de ruptura a quente para indicar a resisténcia a erosao, pois também
obteve resultados que mostraram uma boa correlagdo entre essas
propriedades. No entanto, essa correlacdo nao é valida para temperaturas

superiores aquela correspondente ao inicio da formacao de fase liquida [61].
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Krietz defende que o ensaio de erosdo em temperatura ambiente &
aceitavel como forma de prever e classificar materiais refratarios a serem
solicitados a quente devido a justificativa de que na maioria dos casos onde ha
esse tipo de solicitacdo a temperatura de trabalho geralmente € menor que
1100°C [10].

Apo6s uma analise cuidadosa desses resultados, fica claro que, embora
também seja importante a realizagado de ensaios de eroséo a frio e de mdodulo
de ruptura a quente, ndo é seguro estimar o comportamento de um material
com relagdo a sua resposta quando solicitado por erosdo em temperaturas
elevadas com base nos resultados obtidos com esses ensaios, ou seja, o ideal
€ a realizagao de ensaios de erosao a quente.

A pratica do ensaio de erosao a quente e o entendimento da ciéncia do
mecanismo de desgaste erosivo nessas condi¢des, além de ser fundamental
para melhorar o critério de avaliacdo de materiais que serdo aplicados em
temperaturas elevadas, €& uma boa ferramenta para auxiliar no
desenvolvimento de materiais com maior desempenho quando submetidos a
esse tipo de solicitagdo, condigdo que é observada em diversas aplicagdes
industriais, entre elas, unidade de cragueamento catalitico da industria

petroquimica e calcinadores de leito fluidizado da industria do aluminio.

2.46 Equipamentos para ensaios de erosao em temperaturas elevadas

A literatura apresenta varias propostas de desenvolvimento de
equipamentos e procedimentos para realizacao de ensaios de erosao a quente
[11, 46-49, 57, 60-64], entretanto, nenhum deles foi normalizado até o
momento, dificultando dessa forma a possivel necessidade de comparagoes e
até mesmo a confiabilidade e aceitagao dos resultados a nivel mundial. Alguns

desses equipamentos foram desenvolvidos para ensaiar materiais refratarios e
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as informagdes mais relevantes sobre o funcionamento de cada um desses
equipamentos serdo apresentadas a seguir.

O principio de funcionamento de um erosimetro a quente é
basicamente o mesmo de um a frio. De forma simplificada, o ar que é ejetado
no sistema, apds passar pelo Venturi, gera regides de baixa pressao
responsaveis por sugar as particulas abrasivas que em determinado momento
se misturam com o ar ejetado e seguem juntos até a amostra a ser ensaiada
(posteriormente esse procedimento sera descrito com mais detalhes). No
entanto, em equipamentos de erosdo a quente a camara na qual a amostra fica
localizada deve operar em temperaturas elevadas. O ar e as particulas
abrasivas também podem ser pré-aquecidos.

Somente em dois dos equipamentos encontrados na literatura [63-64] o
ar nao é pré-aquecido. No entanto, sabe-se que o pré-aquecimento do ar é
uma etapa importante na realizagdo de ensaios de erosido a quente, na
tentativa de evitar, ou minimizar, o resfriamento da amostra durante o ensaio.
Como alternativa para atenuar o resfriamento da amostra, Gammal et al [63]
realizaram o ensaio de forma ndo continua, ou seja, por meio de interrupgdes
do fluxo de ar e de particulas abrasivas (SiC). Assim como Gammal, Peng et al
[64] também usaram um equipamento cujo ar ndo é pré-aquecido, mas nesse
caso, embora ndo tenham sido apresentados muitos detalhes do
funcionamento do equipamento, foi mostrado que a variagdo da temperatura da
amostra durante o ensaio foi de aproximadamente 20°C.

No caso do erosimetro a quente apresentado por Wiederhorn et al [46],
apo6s as particulas abrasivas serem misturadas com o ar, propano e oxigénio,
sao pré-aquecidos ao passarem por um tubo de alumina, que é envolto por
material refratario isolante. A alta temperatura é garantida pelo uso de um bico
queimador. Durante o ensaio, a temperatura da superficie da amostra (cubo de
6,4 mm de lado) é controlada pelo uso de um pirdmetro 6tico. A alimentacao de
particulas é realizada por meio de um alimentador vibratorio. Foram usadas
particulas de SiC (150 ym), mas o equipamento n&o é limitado somente a esse
tipo de particulas. O uso preferencial por particulas de SiC é justificado pelo

fato de, por ser muito abrasiva, acelerar a taxa de erosdo e,
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consequentemente, reduzir o tempo de ensaio, que € um fator limitante para
determinar a viabilidade da realizagdo do ensaio. Uma grande vantagem
apresentada por esse equipamento é a possibilidade de realizar ensaios em
atmosfera controlada, uma vez que ao injetar propano em excesso obtém-se
atmosfera redutora e o excesso de oxigénio possibilita atmosfera oxidante.
Outro ponto que merece destaque € a possibilidade de realizar ensaios até
1500°C.

Engman [57] usou um equipamento similar ao usado por Wiederhorn et
al [46], mas nesse caso o tubo de combustdo esta localizado em um forno
elétrico. A temperatura da amostra (40x25x15 ou 50x25x15 mm?3, dependendo
do angulo de impacto) era monitorada por um termopar posicionado na sua
superficie inferior. Como particulas abrasivas, foram usadas aluminas
(didametro médio de 0,26 mm), e a densidade do fluxo de particulas variou em
funcdo do angulo de impacto. De acordo com o procedimento de ensaio
apresentado, primeiro foi realizado um pré- ensaio em temperatura ambiente,
cujo intervalo de tempo é determinado em fungdo tamanho de grédo, para
garantir um estado estavel de erosao, sendo posteriormente o corpo de prova
submetido a no minimo 3 horas de ensaio (dependendo do angulo de impacto),
para a coleta de resultados. Esse prolongado tempo de ensaio é um fator
preocupante, pois além do tempo real de ensaio, deve também ser considerado
o tempo de aquecimento e resfriamento do forno onde as amostras s&o
localizadas. Adicionalmente, a temperatura maxima de ensaio, 800°C, pode ser
um fator limitante para o uso desse equipamento.

Blumenberg et al [62] descrevem o equipamento por ele usado, como
sendo um erosimetro a frio, com um queimador adaptado. O queimador se
trata de um bico de gas de acetileno/oxigénio e tanto o ar como as particulas
abrasivas (SiC) sado aquecidas ao passar por ele. Durante o ensaio, a
temperatura da amostra, monitorada por um pirdbmetro e mais trés termopares,
variou de 1000 (maxima temperatura de ensaio) para 980°C, mas retornou a

temperatura inicial apés 2 minutos. Uma vez que as condi¢gées de ensaio sédo
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semelhantes as sugeridas pela norma ASTM C704, era esperado que a
severidade do desgaste obtido nos dois equipamentos fossem semelhantes,
quando ambos equipamentos operassem em temperatura ambiente, no entanto
esses resultados ndo foram publicados. Também nao foram apresentadas
informagdes referentes ao tempo de ensaio, mas, como comentado
anteriormente, sabe-se que o fato da necessidade de aquecimento e
resfriamento do forno, onde se localiza o porta amostras, pode tornar inviavel a
pratica de tal ensaio.

Simmat et al [61] também n&o citam o tempo total de ensaio, no
entanto, o seu trabalho apresenta informacbes importantes, como a
similaridade entre os resultados coletados no erosimetro a quente, em
temperatura ambiente, e aqueles obtidos no erosimetro a frio. Essa
similaridade entre os resultados é coerente com o esperado, uma vez que a
construcdo desse equipamento também foi baseada na norma ASTM C704.
Outro ponto positivo apresentado por tal equipamento € a maxima temperatura
de ensaio, 1400°C.

Bruggmann et al [60] também obteveram resultados similares aos
obtidos no erosimetro a frio, quando o ensaio no erosimetro a quente foi
realizado em temperatura ambiente. Neste equipamento também foi adaptado
um queimador, responsavel por aquecer o ar e as particulas abrasivas (SiC),
de forma que a temperatura maxima de ensaio era de 1200°C. No entanto, os
autores desse trabalho também n&o citaram o tempo total de ensaio.

Comparando as propostas encontradas na literatura, o modelo do
erosimetro a quente desenvolvido pelo GEMM apresenta como principal
diferencial a forma como o porta-amostra foi projetado, possibilitando o ensaio
de 4 amostras sequencialmente, sem a necessidade de ciclos de aquecimento
e resfriamento entre eles, o que resulta em um tempo viavel de ensaio (7,5
minutos). Outro fator positivo € que o adequado funcionamento desse
equipamento também exige similaridade na severidade do desgaste, quando
seus resultados sdo comparados com os obtidos no erosimetro a frio, ambos

em temperatura ambiente, o que permite comparagdes entre os resultados.
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Ajustes no projeto original e calibracao do erosimetro a quente

A primeira etapa do projeto consistiu na identificagdo e implementagao
de possiveis melhorias no erosimetro a quente previamente desenvolvido por
outros membros do GEMM, ou seja, o presente trabalho se iniciou apés a
fabricacdo do equipamento em questdo. No entanto, o funcionamento
adequado do mesmo somente foi alcancado apds as modificagdes realizadas
no equipamento. Tais alteragcbes, assim como a operagao do erosimetro a
quente, estao detalhadas na sequéncia.

Primeiramente é apresentado, na Figura 3.1, um erosimetro a frio, o
qual serviu de base para o projeto original do a quente. O equipamento de
referéncia, que segue a norma ASTM C704 [45], consiste essencialmente de
uma camara de metal, um porta amostras, um vacuémetro, um alimentador de
particulas abrasivas e um ejetor de material erosivo, indicados também na
Figura 3.1.

A Figura 3.2 apresenta mais detalhadamente o ejetor de particulas
abrasivas, indicando a entrada de ar (A), a entrada de material abrasivo (B), o
guia do tubo de vidro (C), o tubo de vidro (D) e o Venturi (E).

A metodologia do ensaio de eros&o consiste basicamente na avaliacdo
do material alvo por meio da medida do volume erodido devido a acao de
particulas abrasivas. O principio de funcionamento de um erosimetro consiste
na sucgao sob vacuo das particulas abrasivas e sua projegdo sobre a
superficie da amostra apds o ar comprimido passar pelo Venturi. O Venturi é
um cone convergente cuja fungdo € aumentar progressivamente a velocidade
do fluido. A diferenca de pressao entre as suas duas secbes distintas &
proporcional a sua vazdo. Dessa forma, por obstrucdo da area, o ar é

succionado, gerando vacuo [65].
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O principio de operagcao do erosimetro a quente & basicamente o
mesmo, entretanto, devido as condicbes de ensaio, que envolvem
temperaturas elevadas, foram necessarias varias adaptagdes de projeto

quando comparado com o erosimetro a frio.

Figura 3.1: Erosimetro a frio.

v

Figura 3.2: Ejetor de particulas abrasivas [30].
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A Figura 3.3 apresenta um esquema ilustrativo do erosimetro a quente
em questdo. Esse equipamento € constituido basicamente de um forno
superior onde o ar é pré-aquecido (temperatura maxima de 1100°C), 4 bicos
ejetores de particulas abrasivas e de ar pré-aquecido, um forno inferior
(temperatura maxima de 1000°C) no qual é localizado o porta amostras, um
sistema para controle do angulo de impacto e um controlador automatico

(controlador micro processado tipo PID, 10 rampas e 10 patamares).
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Figura 3.3: Esquema ilustrativo do erosimetro a quente.

O ensaio se inicia quando as particulas abrasivas sao depositadas no
sistema de alimentagao indicado na Figura 3.4a. Nesse sistema, foi adaptado
um dispositivo que possibilita o controle da vaz&o de particulas através do
ajuste da area de saida. Esse ajuste é efetuado por meio de um parafuso,
como mostrado na Figura 3.4b. Apds iniciar o ensaio, essas particulas seguem
o caminho indicado na Figura 3.4c (seta vermelha). A mesma Figura (3.4c)
indica parte do percurso percorrido pelo ar comprimido (seta azul).
Anteriormente, esse ar, que é alimentado por um compressor, passa por um

reservatorio, denominado pulméao (indicado na Figura 3.4a), cuja fungdo €
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minimizar a variagdo da pressdo durante o ensaio. A seguir, o ar €& direcionado
para a unidade de pré-aquecimento, onde € aquecido ao passar por dentro dos
tubos de mulita envoltos por uma resisténcia elétrica. A Figura 3.4c também
indica a regido onde o ar pré-aquecido e as particulas abrasivas se encontram
e a partir de onde caminham juntos até incidir sobre as amostras.

Figura 3.4: a) Erosimetro a quente. b) Dispositivo para controle da vazao. c)
Caminhos percorridos: pelo ar (azul) e pelas particulas abrasivas (vermelho).

Os parametros de controle relacionados ao equipamento sao: a
pressao de linha, a pressdo de vacuo, a pressdo interna, a temperatura de
ensaio, o angulo de impacto, a distancia entre a amostra e o bico ejetor e a
vazao das particulas abrasivas. No presente trabalho, somente a influéncia da
temperatura de queima e de ensaio foram analisadas. A principio foi definido
que as outras variaveis seguiriam os mesmos valores pré-estabelecidos para
ensaios de erosio realizados em temperatura ambiente [45], com exce¢ao dos
ajustes necessarios na etapa de calibragao do equipamento desenvolvido.

Com relacdo aos materiais utilizados para a fabricagdo do
equipamento, toda a estrutura do forno inferior e superior foi montada em aco
sendo esses isolados termicamente pelo uso de fibra ceramica para alta

temperatura e, como é necessario ser mantida uma certa pressao interna no
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forno inferior, 0 mesmo foi revestido com ago inox resistente a temperatura de
até 1100°C.

Quando comparado ao erosimetro a frio, destaca-se a seguir as
alteracgdes estruturais no projeto do erosimetro a quente: 1) a adaptagcéo de
uma unidade de pré-aquecimento do ar para evitar um resfriamento drastico da
amostra durante a realizagdo do ensaio; 2) a adaptagdo de resisténcias
elétricas (Kanthal A1 embutidas em tubos de alumina) e; 3) o isolamento
térmico do forno inferior, de forma a garantir o aquecimento da amostra. Foram
adaptados 4 termopares, um em cada forno e dois nas proximidades das
amostras, com a finalidade de possibilitar o acompanhamento da temperatura
do forno como um todo e também em uma regido mais préoxima das amostras.

Outro aspecto essencial para a viabilidade da realizacdo de ensaios de
erosdo a quente, foi a idéia de projetar um forno que permitisse realizar 4
ensaios sequencialmente, sem a necessidade de realizacdo de ciclos de
aquecimento e resfriamento entre esses, reduzindo assim o tempo médio de
ensaio. Para esse fim, o forno superior € composto por quatro unidades
independentes de transporte de ar e 4 sistemas de alimentagcdo de particulas
abrasivas, também independentes. Adicionalmente, montou-se um sistema
automatico que, com o auxilio de solendides €& acionado o sistema de
alimentacao de ar a ser utilizado, possibilitando assim selecionar a posi¢cao de
ensaio desejada. O sistema de alimentacdo de particulas (Fig. 3.4a) também
pode ser deslocado de acordo com a posi¢cédo de ensaio. A Figura 3.5 mostra a

disposicao das amostras dentro do forno inferior.

Figura 3.5: Porta amostras do erosimetro a quente.
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Ainda comparando com erosimetro a frio, outra modificacdo que,
embora simples, merece ser comentada, € com relagdo ao controlador de
angulo de impacto (indicado na Figura 3.5). Diferentemente do erosimetro a
frio, onde a inclinagdo da amostra € controlada manualmente por meio da
inclinagao direta do suporte de amostras, no caso do erosimetro a quente foi
adaptado um dispositivo externo de forma a possibilitar que o angulo de
impacto seja alterado mesmo quando a amostra ja se encontra dentro do forno,
em temperatura elevada.

Até o momento, foram apresentados alguns detalhes referentes a
fabricacdo e ao principio de funcionamento do equipamento desenvolvido. No
entanto, como comentado anteriormente, foram necessarios ajustes no seu
projeto original (que serao apresentados na secao de resultados) para garantir
o seu funcionamento adequado.

Em paralelo, foi elaborada e colocada em pratica uma metodologia de
calibracdo do equipamento que foi baseada em duas metas principais, sendo a
primeira a necessidade de obtencdo de uma taxa de desgaste no erosimetro a
quente similar a obtida no erosimetro a frio, quando ambos equipamentos
operassem em temperatura ambiente, e a segunda, garantir uma boa
reprodutibilidade de resultados referente as quatro posicdes de ensaios.

Essa compatibilidade das taxas de erosdo, além de possibilitar uma
comparagdo de resultados entre os dois equipamentos, garante que os
resultados obtidos com o erosimetro a quente, em temperaturas elevadas,
sejam consequéncias do aumento da temperatura. Adicionalmente, a
reprodutibilidade no nivel desejado aumenta a confiabilidade dos resultados
obtidos nas quatro diferentes posi¢cdes de ensaio.

Uma vez que a adequacao do erosimetro a quente, assim como a sua
calibragdo, fazem parte dos principais objetivos do presente trabalho, os
ajustes realizados no equipamento e a metodologia de calibragdo séao
apresentados e discutidas na sessdao de resultados e discussdes.
Adicionalmente, é apresentado um anexo, com as etapas detalhadamente

descritas para futuras calibracbes do equipamento.
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3.2 Uso da ferramenta SWOT para definicao de qual é o melhor
método para avaliacao da resisténcia ao choque térmico para as
aplicacoes em questao

O objetivo da realizagdo dessa analise foi avaliar qual, entre os
meétodos de choque térmico encontrados na literatura, € o mais adequado para
caracterizar potenciais materiais refratarios para calcinadores de leito fluidizado
da industria do aluminio e para unidades de craqueamento catalitico da
industria petroquimica. Essa analise foi realizada com auxilio da ferramenta
SWOT, cujas siglas significam Strengths (forgas), Weaknesses (fraquezas),
Opportunities (oportunidades) e Threats (ameagas). As forgas e fraquezas séao
determinadas por elementos internos, enquanto as oportunidades e ameacas
sao ditadas por aspectos externos, o que permite sistematizar todas as
informagdes possiveis e, apdés uma analise cuidadosa, tomar uma decisdo
balanceada. No presente trabalho, a analise foi realizada com base no
procedimento de medida de dano por choque térmico adotado pelo GEMM-
UFSCar, atribuindo como fatores internos todas as vantagens e desvantagens
que esse método apresenta e como fatores externos as caracteristicas da
operacao de um calcinador da industria de aluminio e UFCC de industria

petroquimica.

3.3 Caracterizacao de um concreto refratario desenvolvido no GEMM
(ASC) e outros comerciais: Flowcast 70 (FK), Castogni-50-LC (T50),
Castogni SF-90-M (T90), Forza/SF028/42A2B2SH+N40+15750 (FSC) e
Thermbond (TB)
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3.3.1 Materiais caracterizados

A seguir a composigao quimica dos concretos refratarios.

Tabela 3.1: Composicédo quimica dos materiais caracterizados.

Al>,03 23 52 61 81,3 70,5 97
SiO; 69 39 35 4,9 53 -
Cao - 3 1,2 - 1,6 -
Microsilica 2 - - - - 2
P20s - - - 4,3 - -
TiO- - 4 2,5 - 1,2 -
Fe20; - 1,4 1,5 0,8 0,4 -
SiC - - - - 20,8 -
Boratos 6 - - - - 1
Agente ligante Silica CAC CAC Acido CAC Silica
coloidal Fosférico coloidal
Fornecedor Forza Togni Magnesita Stellar Togni GEMM

Uma vez garantido que o erosimetro a quente estava adequado para
uso, teve inicio a segunda etapa do projeto que consistiu na realizagdo de
ensaios exploratorios de erosdao em temperaturas elevadas e a busca de uma
possivel correlacdo entre o desgaste por erosdo a quente e outras
propriedades dos materiais caracterizados. Para esse fim foram avaliados
materiais refratarios comerciais ja utilizados e potenciais composi¢cdes para
calcinadores de leito fluidizado da industria do aluminio e para unidade de
craqueamento catalitico da industria petroquimica. A seguir € apresentada uma
descricdo detalhada da preparacdo dos corpos de prova e dos ensaios

realizados.
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3.3.2 Preparacao de corpos de prova dos concretos comerciais

Com excecao do concreto que foi desenvolvido no GEMM (o qual teve
as fragcdes de matérias primas pesadas separadamente para obtencido da
formulacdo em quest&o), todos os outros materiais caracterizados sao produtos
comerciais, sendo por esse motivo fornecidos pelas respectivas empresas na
composicao ideal. Antes do inicio da preparagao dos corpos de prova, cada um
desses materiais foi devidamente homogeneizado em um misturador duplo
cone, por aproximadamente 20 minutos. Para a produgao dos corpos de prova,
foi usado um redmetro desenvolvido especificamente para preparacdo de
concretos refratarios [66] no qual, com excecao do TB, primeiramente, a massa
foi homogeneizada a seco, e posteriormente adicionado % do teor de agua
necessario no caso dos materiais T50 e T90 e % da mistura de silica coloidal
para os concretos ASC e FSC. Apods a virada do concreto, o restante da agua
foi adicionado e o0 processo prosseguiu por mais alguns minutos com rotagao
de 40 rpm, sendo que nos ultimos 30s a rotacdo foi aumentada a cada 10
segundos para 50, 60 e 75 rpm, respectivamente. No caso especifico do TB,
primeiramente foi colocado na cuba do reométro o agente ativador (liquido) e
na sequencia o concreto seco, ou seja, esse procedimento ndo inclui a mistura
a seco. Tanto o tempo de mistura, como o teor de agua, mistura de silica
coloidal e agente ativador, seguiram as especificagcbes contidas nas
respectivas fichas técnicas. Finalizada a etapa de mistura, os corpos de prova
foram moldados.

Com excecao do FSC, que primeiramente foi curado por 18 horas em
temperatura ambiente (umidificada), os demais corpos de prova foram curados
diretamente em uma estufa de 50°C, durante 24h e, na sequéncia, foram secos
a 110°C por mais 24h. Todos os materiais foram posteriormente queimados a
200, 400, 600, 800, 1000 e 1200°C, permanecendo nas respectivas

temperaturas por mais 5h. Os corpos de prova queimados a 800, 1000 e
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1200°C, foram primeiramente calcinados a 600°C, também com patamar de 5

horas, a uma taxa de 1°C/min.

3.3.3 Ensaios realizados

Porosidade aparente

O ensaio de porosidade aparente foi realizado de acordo com o
principio de Arquimedes. Apos a obtengdo do peso seco, as amostras foram
imersas em agua e deixadas em condi¢des para retirada de bolhas por vacuo
(aproximadamente -207 kN/m?) por 1,5 horas, de acordo com a ASTM C830.
Na sequéncia, foram medidos os pesos imersos e umidos e a porosidade foi

obtida por meio do uso da expressao:
Pap =100.(F, = Fs)I(F, = F}) (3.1)

onde, P, é o peso umido (g), Ps 0 peso seco (g) e P; o peso imerso (g).

Moédulo de ruptura a frio

O moddulo de ruptura a frio foi avaliado por flexdo em trés pontos.
Foram ensaiadas 5 amostras (150 x 25 x 25 mm?) para cada temperatura de
queima (200, 400, 600, 800, 1000 e 1200°C). A metodologia do ensaio seguiu o
recomendado pela norma ASTM C133. Foi usada uma taxa de carregamento
de 774 N/min (equipamento de ensaio universal MTS 810).

A tensdo de ruptura (o;) foi calculada de acordo com a equagédo a

seqguir:
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o =3/2P,. .LIbh") (3.2)

mdx

onde, Pmax € a forga de ruptura (N), b € a largura do corpo de prova (mm), h é a

altura do corpo de prova (mm) e L é a distancia entre os dois apoios (mm).

Moédulo de ruptura a quente

O moddulo de ruptura a quente por flexdo em trés pontos foi obtido de
acordo com a norma ASTM C583. Cinco amostras (150 x 25 x 25 mm?3) para
cada temperatura foram ensaiadas, usando uma taxa de carregamento de 774
N/min (equipamento Netzsch MOE 422). Os ensaios foram realizados nas
temperaturas de pré-queima das amostras (200, 400, 600, 800, 1000 e
1200°C).

Os corpos de prova foram aquecidos a uma taxa de 5 °C/min. e, antes
de iniciar o teste, foram mantidos em patamar na temperatura de ensaio por
trinta minutos.

O moddulo de ruptura a quente também foi obtido utilizando-se a

equacao 3.2.

Erosao a frio

A resisténcia a erosao a frio foi avaliada usando-se um equipamento
padrdao (Solotest-Brasil), apresentado anteriormente (Figura 3.1). A perda de
material por eros&do foi mensurada por meio da sua variagdo volumétrica (AV),

calculada pela seguinte expresséo:

AV =(m —m,)IM,, (3.3)
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onde my e m, sdo, respectivamente, as massas do corpo de prova antes e
apo6s o ensaio (g) e Mesp € a sua massa especifica aparente.

Para cada condigdo de ensaio quatro amostras (114 x 114 x 30 mm?)
foram ensaiadas de acordo com a norma ASTM C704. Particulas de SiC com
tamanho de particula abaixo de 600 um e pressao do ar de 448 kN/m? foram
usadas para os testes.

As variaveis de ensaio foram a temperatura de queima (110, 200, 400,
600, 800, 1000 e 1200°C) e o angulo de impacto (30, 45, 60, 75 e 90°).

Erosao a quente

Com relagcdo aos ensaios de erosdo a quente, a literatura nao
apresenta nenhum procedimento padrdao. Os resultados apresentados nesse
trabalho foram obtidos usando o equipamento desenvolvido no GEMM/UFSCar
(Figura 3.4) e de acordo com o procedimento de ensaio que segue anexo no
final desse documento. A temperatura do forno inferior foi adotada como
temperatura de ensaio.

Detalhes da metodologia dos ensaios de erosdo a quente nao fazem
parte dessa sessdo, pois, como comentado anteriormente, a elaboragao do
procedimento do ensaio foi um dos objetivos do presente trabalho, por esse
motivo sdo apresentados na sessao de resultados e discussdo. No entanto, &
apresentado em anexo um manual detalhado para realizacdo de ensaios de
erosao a quente.

Visando realizar futuras comparagdes, alguns parametros de controle
foram mantidos constantes de acordo com o ensaio de eros&o a frio, como o
tempo de ensaio (7,50 £ 0.25 min), a distancia entre a amostra e o bico ejetor
(200 mm), as dimensdes da amostra (114 x 114 x 30 mm?3) e a quantidade de
particulas abrasivas (1 kg de SiC para cada ensaio). No entanto, visando obter

resultados similares aqueles do erosimetro a frio, quando ambos equipamentos
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efetuaram os ensaios em temperatura ambiente, a pressao de vacuo de cada
posicao de ensaio do erosimetro a quente foi ajustada na etapa de calibragéao.
Assim como no caso de erosdo a frio (AV), a taxa de erosio foi
calculada pela equagao (3.3).
As variaveis de controle foram a temperatura de queima (110, 200,
400, 600, 800, 1000 e 1200°C) e a temperatura de ensaio (110, 200, 400, 600,
800, 1000 e 1200°C).

Choque térmico

O método de ensaio de choque térmico seguiu a norma ASTM C1171 e
consiste em aquecer (200, 400, 600, 800 e 1000°C) os corpos de prova (150 x
25 x 25 mm?) e em seguida resfria-los por exposi¢ado ao ar, provocando assim
uma variagao brusca de temperatura. Cada ciclo consistiu de um tempo de 30
minutos, sendo 15 correspondentes ao aquecimento e 15 ao resfriamento. No
total, cada corpo foi submetido a 10 ciclagens térmicas. Para avaliar o dano foi
medido o modulo elastico no inicio e apos 3, 6 e 10 ciclos pelo método nao
destrutivo de ressonéancia de barras, usando o equipamento TRZ-02 Ultrasonic
Transducers Analyzer (ATCP do Brasil).

Efeito do choque térmico nos ensaios de erosao

Buscando aperfeicoar a simulagdo das condi¢cdes de trabalho das
aplicagdes em questdo, corpos de prova de dois dos materiais foram
previamente solicitados por choque térmico (realizado de acordo com o
procedimento descrito anteriormente na sessdo 3.3.4) e na sequéncia
submetidos a ensaios de erosdo. Essa metodologia de ensaio teve como

objetivo avaliar se o desgaste erosivo € intensificado quando o material é
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aplicado em situagdo onde sado simultaneamente solicitados por choque

térmico.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1 Ajustes no projeto original e calibracao do erosimetro a quente.

Como comentado anteriormente, o projeto de mestrado em questédo
nao aborda a etapa de fabricagdo do equipamento. No entanto, envolve varios
ajustes no seu projeto original visando garantir o seu funcionamento adequado.

O primeiro resultado positivo obtido se refere as adaptacdes realizadas
no sistema de alimentacao de particulas abrasivas. Anteriormente era utilizado
um sistema vibratorio controlado pelo ajuste da sua frequéncia. No entanto,
esse sistema nado possibilitava um ajuste fino e a alimentagdo de particulas
dificilmente era mantida constante durante todo o ensaio. Logo, para garantir
as condigdes aceitas pela ASTM C704 [45] (1 Kg de particula abrasiva em 450
+ 15s) era comum ser necessario que a vazao fosse ajustada enquanto o
ensaio estava sendo realizado. Portanto, essa alimentagdo n&o constante
poderia estar influenciado negativamente os resultados obtidos durante o
ensaio. Foram testados varios dispositivos e o que apresentou melhor
resultado foi o da Figura 3.4b, que consiste em um sistema de regulagem do
fluxo por meio do ajuste de um parafuso, como descrito no item referente ao
funcionamento do erosimetro a quente (Materiais e Métodos).

Os outros ajustes visavam principalmente obter as metas definidas
como necessarias para a calibracdo do equipamento sendo uma delas a
obtencdo do mesmo nivel de desgaste obtido no erosimetro a frio quando
ambos equipamentos fossem operados em temperatura ambiente. A outra
meta era garantir um desvio padrdao maximo de 10% quando placas de vidro
(padrédo) fossem ensaiadas em temperatura ambiente nas quatro diferentes
posi¢cdes de ensaio do erosimetro a quente.

No entanto, mesmo o erosimetro a quente sendo fabricado com base
no erosimetro a frio, devido ao aumento da temperatura e, como consequencia,

variagdo da densidade do ar, algumas pecgas tiveram que ter suas dimensdes
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modificadas. Como consequencia, quando mantidas as variaveis de controle
semelhantes aquelas pré-definidas pela ASTM C704 [45], o desgaste obtido no
erosimetro a quente era significativamente menor, quando comparado com
aquele obtido no erosimetro a frio. Nesse cenario, tanto a pressao de linha
quanto a pressao de vacuo foram controladas de acordo com as necessidades
impostas para atingir o nivel de desgaste desejado na etapa de calibragao,
enquanto o0s seguintes parametros foram mantidos de acordo com as
condicdes estabelecidas na norma ASTM C704 [45]: 200mm entre a amostra e
o0 bico ejetor, vazao de particulas igual a 1 kg/450 + 15s e 311 N/m? de presséo
interna.

Sendo assim, um dos principais ajustes realizados nessa etapa tinha
como objetivo alcangar uma maior taxa de erosédo a temperatura ambiente no
erosimetro a quente. A estratégia utilizada para tal meta foi aumentar a energia
cinética (velocidade) das particulas por meio do aumento da velocidade do ar,
que pode ser controlada pela variacdo da pressao [44, 67]. Existem duas
formas de controlar a pressdo de vacuo, uma delas consiste na variagcao da
pressao de linha e a outra em alteragdes dimensionais das pecgas por onde o ar
é transportado. Optou-se pela segunda alternativa, uma vez que a primeira era
inviavel, pois o sistema ja estava operando nas condi¢cées limites do
compressor.

Com relacao as variaveis que foram mantidas de acordo com a norma,
a fase de ajustes visando atingir e manter o nivel desejado de cada parametro
durante todo o ensaio foi relativamente trabalhosa devido a alguns detalhes
observados no projeto inicial do equipamento desenvolvido. Foram observadas
falhas na vedacao do forno inferior, sendo que dessa forma, a pressao interna
adequada s6 foi obtida apdés um aperfeicoamento da vedagao, por meio da
utilizacdo de massa e manta refratarias nas regides que foram detectadas
como potencias fontes de escape de ar. Melhorias foram também obtidas pela
melhor adequacgéo do sistema de fechamento da porta e da gaveta coletora de
particulas abrasivas, além da adaptacdo de um sistema que permite controlar
manualmente a quantidade de ar liberado. De acordo com o projeto original do

equipamento nao era possivel controlar essa vazao. Com relagao a outra meta,
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que era garantir uma boa reprodutibilidade entre os resultados, foi definido 10%
como o maximo desvio padrao médio permitido quando placas de vidro
(borosilicato comercial) fossem ensaiadas, em temperatura ambiente, nas
quatro diferentes posicdes de ensaio. Foi escolhido esse material, 0 mesmo
utilizado durante a calibracdo do erosimetro a frio, por se tratar de um material
homogéneo e de porosidade zero [42].

Essa meta s6 foi alcancada apds ser constatado que a pressado de
vacuo de cada posi¢cao devia ser regulada individualmente para cada posigao
de ensaio durante a calibracdo do equipamento. Dessa forma, esse
procedimento deve ser realizado sempre apds a manutengao do equipamento
(Anexos).

Os principais problemas associados a essa questdo estavam
relacionados com a ineficiéncia das vedagdes das conexdes e com as
incompatibilidades entre as dimensdes das pegas (posi¢des de ensaio) por
onde o ar é transportado. Diante desse cenario, o projeto foi revisado e todos
os sistemas de vedacgao foram aperfeicoados e algumas pegas substituidas de
forma a garantir uma maior similaridade entre as quatro diferentes posi¢cbes de
ensaio.

Apos todas essas medidas, a etapa de definicdo da metodologia de
calibracdo do equipamento foi concluida e os resultados apresentados na
Figura 4.1 mostram que o mesmo estava pronto para uso. Ainda com relagéo a
reprodutibilidade dos resultados, desde que a calibragcdo com as placas de
vidro seja garantida, um maior desvio padrdo é aceitavel para ensaios com
materiais refratarios, pois nesse caso, a complexidade microestrutural do

material pode influenciar no desvio.
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Figura 4.1: Volume erodido nos erosimetros a frio e a quente para placas de

vidro quando ambos ensaios foram realizados em temperatura ambiente.

Outros ajustes foram realizados como tentativa de aumentar a vida util
das pecas que compde o equipamento. Foi necessario um cuidado especial na
escolha dos materiais utilizados na producéo de pecgas por onde passa o ar e
as particulas abrasivas. No caso do erosimetro a quente essas pecas devem
ser resistentes a temperatura elevada, condicdo que ndo é exigida no
erosimetro a frio. No entanto, ndo é suficiente que o material seja apenas
resistente a temperatura, pois as pecas em contato com as particulas abrasivas
sdo constantemente sujeitas a erosdo, portanto € necessario que também
sejam resistentes a essa solicitacdo. No caso do erosimetro a frio, o tubo por
onde essas particulas sao transportadas sdo de vidro e, devido ao seu
desgaste, sdo substituidos apds cada ensaio. Porém, diante da maior
complexidade do erosimetro a quente, essa pratica se torna inviavel, e devido a
alta temperatura tal peca tem que ser mais refrataria que o vidro. De acordo
com o projeto original do equipamento, esses tubos eram de alumina, no
entanto, verificou-se que estes eram desgastados severamente durante a
realizacdo dos ensaios (Fig. 4.2), o que podia estar influenciando nos

resultados obtidos.
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Figura 4.2: Tubos de alumina (inferiores).

A melhor solugcdo encontrada foi a substituicdo destas por pecas
confeccionadas com acgo inox. Foi verificado que esse material também é
desgastado durante o ensaio, mas um estudo realizado mostrou que a vida util
desses tubos é de no minimo 9 ensaios, dessa forma, como descrito no manual
de instrugdes de manutencado do equipamento, essa peca deve ser substituida
periodicamente.

Com relagao ao Venturi, peca fundamental para o ensaio, também foi
necessaria a busca por um material que apresentasse uma maior vida util
quando utilizado nas condi¢cdes a quente. Primeiramente foi testado o mesmo
material utilizado no erosimetro a frio, mas seu desempenho foi
significativamente inferior. Sendo assim, enquanto o Venturi utilizado no
erosimetro a frio é de ferro fundido, no caso do erosimetro a quente decidiu-se
produzir essa peca em ago inox. Também foi realizado um estudo para
determinar a sua vida util média e foi verificado que um mesmo Venturi pode
ser usado em média para a realizacdo de 27 ensaios.

Com relagao aos tubos responsaveis pelo transporte do ar na regido de
pré-aquecimento, ndo ha necessidade de serem resistentes a erosao, pois nao
ha transporte de particulas abrasivas no seu interior. No entanto, devem
suportar condigbes de variagdes bruscas de temperatura devido a passagem
de ar frio quando os tubos ja se encontram aquecidos. Devido a essa
exigéncia, os tubos, que a principio eram de alumina, foram substituidos por

tubos de mulita, material esse que apresenta melhor resisténcia ao choque
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térmico. Nao foi possivel calcular a sua vida util, pois apresentam uma grande
variagao, mas constatou-se que raramente ha necessidade de troca dessas
pecas (sendo necessaria somente quando o mesmo apresenta trincas ou
ruptura).

Por fim, os ajustes realizados tiveram como objetivo aumentar a vida
util das resisténcias elétricas do forno superior, uma vez que se tornou
preocupante o fato da resisténcia em questdo queimar em um curto periodo de
tempo (aproximadamente a cada 4 meses). Dessa forma, para analisar este
caso, toda a estrutura do forno superior foi desmontada e verificou-se que se
tratava de uma unica resisténcia interconectada, e ndo quatro independentes.
Devido a essa concepgao de projeto, uma vez que as extremidades das
resisténcias nao estavam suficientemente fixas na estrutura do forno, em altas
temperaturas elas se deformavam possibilitando que uma espiral encostasse
na outra (como mostra a Fig. 4.3), o que possivelmente estava contribuindo
para que as mesmas queimassem antecipadamente. Como resultado, foi
sugerida uma nova forma de fixacdo das extremidades dessas resisténcias de
forma que cada uma fosse independente da outra. Essa alteragdo no projeto,
além de minimizar a possibilidade desse contato entre as espirais e
consequentemente a queima da resisténcia, tende a indiretamente reduzir os
gastos com manutengado do equipamento, uma vez que ao queimar uma delas,
€ necessario substituir somente uma e n&o as quatro como no projeto original

do equipamento.
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Figura 4.3: Resisténcias elétricas do forno superior queimadas.
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4.2 Uso da ferramenta SWOT para definicao de qual é o melhor
método para avaliacao da resisténcia ao choque térmico para as
aplicacoes em questao

E apresentada a seguir a SWOT elaborada visando obter a mais
adequada metodologia de ensaio de choque térmico para as aplicagdes em
questao.

Utilizando essa ferramenta, foi possivel cruzar as informacdes do que
se tem (método GEMM) com o que se deseja (selecionar o refratario mais
adequado em relagédo ao choque térmico para aplicar em calcinadores).

De acordo com a analise SWOT (Fig. 4.4), o método utilizado pelo
GEMM-UFSCar apresenta importantes aspectos positivos (+), como o fato de
ser normalizado, do método de medida permitir um acompanhamento do dano
por meio de medidas ndo destrutivas de mddulo elastico e por possibilitar a
classificagcado de acordo com o desempenho, de forma pratica e confiavel.

Como o propésito desse trabalho € determinar o método mais
adequado para a selegcao de materiais, dentre os métodos existentes esse é
extremamente vantajoso quando se trata de um processo classificatorio.

A analise em questdo possibilitou a observagdo de algumas implicagdes
negativas (-). No entanto, no caso do item A/6 a limitagdo pode ser eliminada
utilizando um forno que opere a temperaturas superiores, proximas a 1250°C.
A implicagcdo B/8 pode ser minimizada por meio de treinamentos das pessoas
que irdo operar o equipamento. Outra implicagdo negativa detectada foi a A/9,
que se refere ao fato de o corpo de prova nao representar o0 mesmo perfil
térmico da parede do calcinador, que apresenta uma face quente e outra fria.
Nesse caso o método mais reprodutivo seria o Ribbon Test, porém como
discutido anteriormente, esta técnica possui outros inconvenientes e, além

disso, ja foi excluida pela ASTM.
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SWOT: método GEMM
aplicado no processo de
selecao de refratarios para
o calcinador.

FATORES INTERNOS

Strengths (Forcas)

1. Normalizado (ASTM C-
1171).

2. Permite acompanhar o
dano sofrido (MOE vs n° de
ciclos).

3. Praticidade.

4. Custo relativamente
baixo.

5. Severa variagao de
temperatura.

6. Limitagao do forno
(1100°C).

7. Impossibilidade de
controlar a atmosfera.

8. Fator humano.

9. Corpos aquecidos como
um todo.

10. Temperatura inferior
necessariamente igual a
temperatura ambiente.
11. Corpo de prova com
volume restrito.

Opportunities
(Oportunidades)

A. Conhecimento das
condigdes de trabalho.
B. Permite classificar
diferentes tipos de
refratarios.

S/0O Implications
A/3-De uma forma simples é

possivel representar bem as
condigdes de aplicagao.(+)
B/1-Confere maior
credibilidade internacional e
atende uma necessidade
global da empresa.(+)
B/2-Possibilidade de
determinar um ranking de
desempenho, indicando os
refratarios mais
adequados.(+)

W/O Implications
A/6-Dependendo das
condigdes de uso, a
temperatura de aplicagao
pode ser superior a
maxima temperatura do
forno.(-)

A/7-Refratarios usados em
calcinadores nao
necessitam de controle de
atmosfera.(+)
A/9-Diferencga no perfil
térmico dos ensaios
laboratoriais e na
aplicacdo.(-)

B/8-Fator humano pode
reduzir a precisédo da
medida e comprometer a
comparagao.(-)

B/11-O tamanho da
amostra nao influencia o
ranking obtido desde que o
volume dos corpos de
prova seja o0 mesmo para
todos os materiais
testados.(+)

Threats (Ameacas)

C. Temperatura de operagao
variavel.

D. Necessidade de reparos
que forgcam resfriamento
brusco.

S/T Implications

C/5 e D/5-As condigdes de
ensaio sao mais criticas que
as condic¢des de
operagao.(+)

W/T Implications
C/10-Nao representa as
variagdes de temperatura
causadas durante
diferentes campanhas.(-)

(+): vantagens./(-): desvantagens.
Figura 4.4: Analise SWOT aplicada ao método GEMM-UFSCar

considerando a selecao de refratarios para calcinador (industria do aluminio) e

risers (industria quimica).
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Por fim, como ponto negativo, tem-se a implicagédo A/10 que a principio
indica que o método da Usiminas seria o mais adequado pelo fato de permitir
uma maior possibilidade de variagdes de temperatura. No entanto, assim como
justificado nas implicagdes C/5 e D/5, as condigbes de ensaio do método
GEMM-UFSCar sédo mais criticas que as condi¢cbes de operagdo, ou seja, O
dano causado por um gradiente de temperatura cuja temperatura inferior é
igual a temperatura ambiente € mais severo que aquele cuja temperatura
inferior seja maior que 25°C. Portanto, € preciso ponderar a relevancia desses
fatores, determinando se os pontos negativos afetam ou n&o o processo de

comparagao.

4.3 Caracterizacao de um concreto desenvolvido no GEMM e de

alguns concretos comerciais

Primeiramente sera apresentada uma discussao dos resultados de
resisténcia mecanica e de resisténcia a erosao, ambos a frio e a quente, e
também de porosidade aparente. Tais resultados se referem as amostras
queimadas a 200, 400, 600, 800, 1000 e 1200°C com um patamar de 5h.
Somente no caso da resisténcia a erosao a quente, ndo foram realizados
ensaios a 1200°C devido a limitagdes do equipamento. Os resultados
apresentados a seguir foram agrupados em fungdo dos respectivos sistemas
ligantes. Dessa forma, serdo apresentados primeiramente os resultados dos
materiais ligados com cimento de aluminado de caélcio (CAC), seguidos dos
materiais ligados com silica coloidal e por fim o material ligado com pega
fosforica.

Posteriormente, € apresentada uma analise comparativa referente aos
resultados cujas temperaturas de queima foram 800 e 1000°C. A opgao pela
temperatura de 800°C se deve ao fato de ser proxima da temperatura de
trabalho da UFCC. Com relacdo ao calcinador de leito fluidizado, a sua
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temperatura maxima de operagdo € 1200°C, mas muitas regides do
equipamento operam na faixa de 1000°C. Por esse motivo, e devido a
limitacbes da temperatura de ensaio do erosimetro a quente, os resultados
apresentados sio referentes a amostras queimadas e ensaiadas a 1000°C.
Nessa discussao, além dos resultados de porosidade, erosao e resisténcia
mecanica, serao analisados também os resultados de choque térmico. Para
essa discussao, optou-se por analisar 3 diferentes grupos de materiais cujos
critérios de agrupamento sao respectivamente: materiais ligados com
diferentes teores de CAC (grupo 1), materiais ligados com silica coloidal (grupo
2) e, por fim, materiais com alto teor de alumina, mas com diferentes agentes
ligantes (grupo 3).

A primeira analise tem como objetivo principal entender como tais
materiais se comportam em fungdo do aumento da temperatura de queima. Por
outro lado, a analise posterior busca compreender de forma comparativa os
resultados dos materiais analisados, com a intencdo de verificar qual deles
apresentaria melhor desempenho com relagao as propriedades avaliadas, para
as temperaturas de maior interesse tanto para UFCC como para calcinadores
de leito fluidizado.

No entanto, como o foco principal do presente trabalho é entender a
importancia da realizagao de ensaios de erosdo a quente, as analises tém
como base a busca de possiveis correlagdes entre erosdo a quente e as
demais propriedades avaliadas.

4.3.1 Concretos ligados com CAC

A Figura 4.5 apresenta o caracteristico aumento da porosidade com o
aumento da temperatura de queima de materiais ligados com CAC. Verifica-se
que o concreto T50, material com maior teor de CaO (3%), foi o que
apresentou aumento mais significativo da porosidade aparente, de 6% (11 para
17%), enquanto os materiais T90 e FK (1,6 e 1,2% de CaO, respectivamente)

apresentaram aumento de aproximadamente 2%. Tal comportamento esta de
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acordo com o que foi encontrado na literatura, uma vez que, como comentado
na revisao bibliografica, materiais com baixo teor de cimento, ou seja, CaO <
2,5%, tém menor tendéncia de aumento de porosidade, isso por que quanto

menor o teor de CAC, menor sera a quantidade de fases hidratadas presentes
[9, 10, 13-15].

-T50 =Fk -+T90

Porosidade Aparente (%)
2 3
Q
L

200 400 600 800 1000 1200
Temperatura (2C)

Figura 4.5: Porosidade aparente em fungao da temperatura de queima.

De acordo com a literatura, nos materiais convencionais, ligados com
CAC (CaO > 2,5%), a saida de agua estrutural do cimento, que & observada
até aproximadamente 530°C, é acompanhada pela queda de resisténcia
mecanica [9, 10, 15].

A Figura 4.6 mostra a evidéncia desse comportamento no caso do
material T50, aquele que, de acordo com a respectiva ficha técnica contém 3%
de CaO. Dentre os materiais analisados esse € o0 que contém o maior teor de
CAC em sua composicao.

Por outro lado, a mesma Figura (4.6) mostra que os materiais FK e
T90, com 1,2 e 1,9% de CaO respectivamente, classificados como concretos
de baixo teor de CAC (1 < CaO < 2,5%), de forma geral, apresentaram
aumento da resisténcia mecanica com o aumento de temperatura. A tendéncia

a maior resisténcia foi observada para todo o intervalo de temperatura
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analisado quando se trata de ensaios realizados em temperatura ambiente. No
entanto, apés 1000°C foi observada uma queda da resisténcia mecanica a
quente. De acordo com a literatura, acima dessa temperatura, em concretos
silico aluminosos, ha formagao da fase anortita (Ca0O.Al;05.2Si03), resultando
na redugao da resisténcia mecanica a quente [9, 10, 15]. O ponto de fusdo da
anortita € aproximadamente 1550°C. No entanto, dependendo do teor de
alcalis presente no sistema, a formacao dessa fase liquida pode ser observada
em temperaturas inferiores [10].

De acordo com os resultados obtidos, todos os materiais que contém,
Al,O;, SiO, e CaO em quantidades consideraveis (T50, FK e T90)
apresentaram uma queda da resisténcia mecanica a quente entre 1000°C e
1200°C. No entanto, aqueles que contém teor de CaO (1,6%) dentro da faixa
caracteristica de materiais de baixo teor de CAC, FK e T90, apresentaram
maior resisténcia a quente tanto a 1000°C, como a 1200°C. Essa comparacao
mostra que realmente a reducado do teor de CaO resulta em refratarios com
maior resisténcia mecanica em temperaturas intermediarias [9, 10, 13].
Adicionalmente, sabe-se que a adicdao de alumina resulta no aumento da
resisténcia mecanica [11], e analisando-se os resultados desses trés materiais,
verifica-se que aquele que contém maior teor de alumina, o T90, apresentou

maior resisténcia mecanica,tanto a frio, quanto a quente.

~-T50 (HMoR) ~m-Fk (HMoR) ~-T90 (HMoR)

25 ——T50 (MoR) -=Fk (MoR) TTQO (MoR)

Modulo de ruptura (MPa)

200 400 600 800 1000 1200
Temperatura (°C)

Figura 4.6: M6dulo de ruptura a frio (MoR) e a quente (HMoR) em
funcéo da temperatura de queima.
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Com relagao aos resultados de resisténcia a erosao a frio, observa-se na
Figura 4.7 que os volumes erodidos do T90 e do T50 se mantiveram
praticamente constantes até 800°C e em uma faixa de valores que os
caracterizam como materiais de bom desempenho com relacdo a eroséo,
aproximadamente 4 cm?®. Adicionalmente, essa constancia mostra que o nivel
do aumento da porosidade e a reducdo da resisténcia mecanica néao
influenciaram a resisténcia a erosdo desses materiais quando queimados
nessa faixa de temperatura. Entre 800 e 1000°C, foi observado uma queda na
resisténcia a erosao, sendo mais intensa para o T50. No caso do T90, essa
queda pode ser reflexo de uma possivel oxidagdo do SiC presente em sua
composicédo [7, 28]. No entanto, ndo ha uma relagdo evidente que explicaria o
comportamento do T50, uma vez que nem a porosidade nem a resisténcia
mecanica apresentaram a mesma tendéncia nessa faixa de temperatura.
Quando se trata do material FK, essa estreita correlagdo entre resisténcia
mecanica e resisténcia a erosdo a frio pode ser observada para todas as
temperaturas de ensaio. De acordo com a literatura, uma menor resisténcia
mecanica, possivelmente devido ao enfraquecimento das ligagbes quimicas,
reflete em maior facilidade de remog¢ao de material, resultando assim em uma
menor resisténcia a erosao [11, 48].

No entanto, a composi¢cao FK ndo apresentou uma boa correlacédo entre
a resisténcia a erosao a quente e a resisténcia mecanica a quente, enquanto
foi observada uma boa correlacdo entre essas propriedades tanto para o T50,
como para o T90. O T50 apresentou um decréscimo gradativo tanto da
resisténcia mecanica como da resisténcia a erosdo, ambas a quente, até
800°C, e apos essa temperatura o comportamento se inverteu para as duas
propriedades. A composicao T90 apresentou resisténcia mecanica constante
até 400°C e um leve aumento no valor de volume erodido. Acima dessa
temperatura a queda do volume erodido foi acompanhada do aumento da

resisténcia a mecanica a quente.
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Figura 4.7: Volume erodido a frio (EF) e a quente (EQ) em fungao da

temperatura de queima.

Foram encontrados na literatura autores que defendem que o aumento
da temperatura deve ser seguido de tendéncia a maior resisténcia a eroséo a
quente, uma vez que nessas condigdes o material se torna mais ductil,
possibilitando que o mesmo seja deformado plasticamente e seja capaz de
absorver mais energia cinética. Portanto esses os autores defendem que o
maior potencial de absorcdo de energia cinética atuara como forma de
amortecimento do impacto resultando em menor volume erodido [11, 36, 46,
48, 53, 60, 61]. Essa explicagdo pode justificar o aumento da resisténcia a
erosao a quente da composi¢cao FK entre 200 e 800°C e do T90 entre 400 e
1000°C. No entanto, Zhou et al acrescentam que, além do aumento da
ductilidade, temperatura maiores também podem resultar na reducdo da
resisténcia mecanica e consequentemente maior volume erodido [48]. Alguns
trabalhos mostram que mesmo quando ha uma boa correlagdo entre
resisténcia a erosao e resisténcia mecanica a quente, essa correlacdo pode ser
alterada a partir da temperatura na qual ha formacdo de fase liquida e
consequentemente degradacdo da resisténcia mecanica a quente [46, 61].
Adicionalmente, a reducdo da resisténcia mecanica pode ser resultante do
aumento da porosidade, que, devido a maior quantidade de vazios, resulta em

menos pontos de contato entre as particulas, ou seja, menor ancoramento,
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facilitando o desprendimento dos agregados [11]. O comportamento do T50, na
faixa de temperatura de 400 a 800°C, se mostra coerente com essa explicacao
uma vez que a sua porosidade aumentou e a resisténcia mecanica e a erosao
a quente diminuiram.

Comparando os resultados de erosdao a frio e erosdo a quente,
primeiramente, assim como esperado, verifica-se que os valores de volume
erodido a quente e a frio para amostras queimadas a 200°C foram
semelhantes, uma vez que se trata de uma condicdo muito préxima da
temperatura ambiente.

Ainda com relacdo a comparacido entre os resultados de erosido de
ensaios realizados em temperatura ambiente com aqueles realizados em
temperaturas elevadas, alguns autores mostram que o volume erodido em
temperatura ambiente € maior uma vez o trincamento da amostra tende a ser
mais intenso [36, 48]. No entanto, somente a composicdo FK apresentou esse
comportamento em todo o intervalo analisado, enquanto, de forma geral, os
outros materiais apresentaram comportamento inverso. Adicionalmente,
verificou-se que o perfil das curvas sao diferentes quando comparados os
resultados do mesmo material obtidos a frio e a quente.

Dessa forma, fica claro que ndo ha uma regra, a existéncia ou néo de
qualquer correlacdao depende da temperatura em questdo, assim como do

material.

4.3.2 Concretos ligados com silica coloidal

A Figura 4.8 mostra que a porosidade dos materiais ligados com silica
coloidal diminui com o aumento da temperatura de queima. Esse
comportamento pode estar relacionado ao fato dos concretos em questao nao
conter CAC em suas composicdes [17]. Como comentado anteriormente, o

aumento da porosidade devido a elevacdo da temperatura de queima em
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concretos convencionais é resultante da decomposi¢cao das fases hidratadas
do cimento [9, 10, 13-15]. Logo, os resultados observados na Figura 4.8 séo
coerentes com o esperado, uma vez que a ficha técnica desses materiais nao
indicam CaO em sua composi¢cdo quimica, pois nesse caso apresentariam
comportamento inverso.

A Figura 4.9 mostra que ambos materiais apresentaram baixa
resisténcia mecanica até 400°C, sendo que o FSC queimado a 200°C
apresentou tdo baixa resisténcia a ponto de n&o ser possivel mensurar o valor

do seu modulo de ruptura.

FSC ASC
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Figura 4.8: Porosidade aparente em fung¢ao da temperatura de queima.

A literatura prevé que concretos ligados com silica coloidal podem
apresentar trincamento intenso apos a cura devido a formagdo de um gel de
alta area superficial. Acima de 400°C observa-se aumento na resisténcia
mecanica dos dois materiais, provavelmente devido ao aumento da forca de
ligacdo do material. Esse aumento é mais suave para o material FSC que
atinge um modulo de ruptura de 10 MPa e acima dessa temperatura é
observada uma ligeira queda dessa propriedade, tanto para ensaios realizados
a frio como a quente, de forma que esse valor varia entre 5 e 10 MPa.

Ja o material ASC apresenta mdédulo de ruptura a frio na faixa de 20
MPa e de 25 MPa a quente. Embora a Figura 4.9 apresente um desvio padrao
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muito grande para amostras de ASC queimadas a 800°C e ensaiadas a frio,
nesse caso especifico, a presencga de trincas comprometeu a reprodutibilidade
do ensaio. No entanto, de acordo com a tendéncia do comportamento dessa
propriedade, acredita-se que em temperaturas superiores a 600°C o médulo de
ruptura a frio se mantém praticamente constante para o material ASC. Em
contrapartida, o moédulo de ruptura a quente do material em questao
apresentou uma acentuada queda a 1000°C e a seguir foi observado o
aumento da resisténcia mecanica. Dessa forma, acredita-se que um balanco
entre a geracédo de liquido, ou sua auséncia, associada com a sinterizagao,
pode explicar tal compotantmnto. A formacéo da fase mulita acima de 1000°C
pode também ser um indicativo do aumento da resisténcia mecéanica a quente.
Comparando os dois materiais (Fig. 4.9), é possivel verificar que para
toda a faixa de temperatura o material FSC apresentou resisténcia mecanica,
tanto a frio como a quente inferior ao material ASC. Esse comportamento pode
estar associado ao fato de que o material ASC contém maior teor de Al,O3 em
sua composicao e necessitar de maiores temperaturas para sinterizacao e

formacéo da fase mulita.

a5 ~FSC(CMoR) -+ FSC(HMoR) ~= ASC (CMoR) = ASC (HMoR)
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Figura 4.9: Modulo de ruptura a frio (CMoR) e a quente (HMoR) em fungéo da

temperatura de queima.
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Com relagédo ao desgaste erosivo, o concreto FSC apresentou baixa
resisténcia a erosdo. A Figura 4.10 mostra que amostras desse material
queimadas a 200°C e 400°C e ensaiadas a frio assim como aquelas queimadas
e ensaiadas a 200°C (a quente) foram perfuradas durante o ensaio de eroséo,
nao permitindo mensurar o volume erodido. A 600°C o material em questao
apresentou melhor desempenho. No entanto, acima dessa temperatura foi
observada a degradagao da resisténcia a erosao, evidenciado pelo aumento do
volume erodido com a temperatura de queima, sendo esse comportamento
mais intenso no caso de materiais ensaiados em temperaturas elevadas
(Figura 4.11). O comprometimento da resisténcia a erosdo é coerente com os
resultados de resisténcia mecanica, uma vez que o melhor desempenho do
material com relagao a essa propriedade também foi a 600°C, diminuindo com
0 aumento da temperatura. No entanto, a diferenga dos volumes erodidos a frio
e a quente ndo esta coerente com a literatura, segundo a qual o volume
erodido a frio tende a ser maior devido ao trincamento mais intenso do material
nessas condicoes [36, 48].

Assim como no caso da resisténcia mecanica, o material ASC
apresentou melhor resisténcia a erosdo se comparado com o FSC, em todo o
intervalo de temperatura analisado (Fig. 4.11). Esse melhor desempenho do
concreto ASC possivelmente é resultante da menor porosidade e do alto teor
de alumina em sua composicédo, que por apresentar dureza maior que a silica
tende a resultar em maior resisténcia a erosao [11].

De forma geral a resisténcia a erosao aumentou com o aumento da
temperatura até 600°C e se manteve praticamente constante acima desta,
comportamento esse que é coerente com aquele observado para resisténcia
mecanica com excecao da queda da resisténcia mecanica a quente a 1000°C
que nao foi acompanhada da queda da resisténcia a erosao. Essa analise
ressalta que existem excecodes referentes a suposta correlagdo entre maédulo
de ruptura a quente e resisténcia a erosdo em temperaturas elevadas. Isso
possivelmente se deve a pouca quantidade de pesquisa ainda efetuada nesta

area.
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Figura 4.10: Amostras erodidas do material FSC (114 x 114 x 30 mm3).

,5 | ~FSC(EF) -+ FSC(EQ) ASC (EF) ASC(EQ) |
—~20 - 1
£
s
S 15 s
3
o
o 1
o 10
£ ..
3 s
3 d
> 5 4

|
0 T T T T 1
200 400 600 800 1000 1200

Temperatura (°C)

Figura 4.11: Volume erodido a frio (EF) e a quente (EQ) em fungao da

temperatura de queima.

4.3.3 Concretos ligados com pega fosfoérica

O material TB apresenta um grande diferencial quando comparado com
os outros analisados: o fato de ser ligado com fosfato. Como comentado na
revisdo bibliografica, materiais refratarios ligados com fosfato liquido

apresentam grande poder de aderéncia ao refratario pré-existente, sendo
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assim ideal para reparos. Além disso, tendem a minimizar o tempo de paradas
para manutencdo, uma vez que apresentam menor tempo necessario para
mistura, secagem e para queima [24, 25].

De acordo com a sua ficha técnica, o material em questdo apresenta
80% de alumina em sua composi¢do. Segundo Decker, acima de 127°C a
reacao entre alumina e acido fosforico gera fosfato de aluminio, formando um
sal hidro-gel, que funciona como sistema ligante do refratario, conhecido como
ligacao fosfatica. Como consequéncia, acima de 350°C o material atinge
elevada resisténcia mecanica [24]. Gonzalez et al constataram que a 300°C o
carater da ligacao ja é estavel e € intensificada gradualmente durante a queima
[25].

Analisando, na Figura 4.12, os resultados obtidos durante a
caracterizagcao do TB, verifica-se que realmente a resisténcia mecanica do
material, tanto a frio, quanto a quente, aumentou até 800°C e a seguir diminuiu
drasticamente. Esse comportamento também é coerente com a literatura que
mostra que amostras queimadas a 1083°C (2000°F) apresentam menor
resisténcia mecanica a frio do que aquelas queimadas a 815°C (1500°F),
provavelmente devido a devitrificacdo que ocorre em uma temperatura na faixa
de 1080°C [25] e a consequente diferenca de coeficiente de expansao das
fases formadas.

Com relagdo aos resultados de erosao (Fig. 4.13), um dos aspectos
observados € que também para esse material, assim como previsto, o valor de
volume erodido a frio € muito préximo daquele obtido a 200°C. Adicionalmente,
verifica-se que, com excessao do valor do volume erodido a quente a 400°C,
0s ensaios realizados a frio e a quente apresentaram a mesma tendéncia
(aumento da resisténcia a erosdo com a temperatura) até 800°C. Esse
comportamento provavelmente esta relacionado com a formacao de fosfato de
aluminio, também responsavel pelo aumento da resisténcia mecanica nessa

faixa de temperatura, como comentado anteriormente.
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Figura 4.12: Porosidade aparente (PA) e médulo de ruptura a frio

(CMoR) e a quente (HMoR) em funcgéo da temperatura de queima.

Considerando os resultados de resisténcia a erosdo e resisténcia
mecanica para os ensaios realizados em temperaturas elevadas, a coeréncia
entre a resisténcia mecanica e a resisténcia a erosdao se manteve até 800°C.
No entanto, entre 800 e 1000°C, a resisténcia mecéanica a quente apresentou
uma queda brusca, que nao foi acompanhada pela resisténcia a erosao a
quente.

Comparando com a ficha técnica do produto, a 816°C o volume erodido
deveria ser menor que 3 cm?, mas o valor encontrado foi um pouco superior,
proximo de 4 cm?3®, muito semelhante ao volume erodido de outros materiais

comerciais na mesma temperatura.
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Figura 4.13: Volume erodido a frio (EF) e a quente (EQ) em fungao da

temperatura de queima.

Como comentado na revisdo bibliografica, esse tipo de material
apresenta alta resisténcia ao ataque de CO. Tal caracteristica se torna muito
interessante quando se trata de material para ser aplicado na industria
petroquimica. O CO da atmosfera tende a, acima de 400°C, se transformar em
carbono sélido quando em contato com particulas de ferro ou 6xido de ferro
reativo presentes no refratario, ou seja, nessas condi¢des o ion Fe* pode atuar
como agente catalitico dessa transformagdo. Essa reacdo € uma causa
hipotética de um processo adicional de deterioracdo do refratario devido a
deposicdo de coque, uma vez que a precipitacdo do carbono no refratario pode
resultar no aparecimento de trincas no mesmo [4]. No entanto, quando se trata
de materiais com ligacdo fosférica, o Fe*® tende a reagir previamente com o
acido fosférico em temperatura ambiente, formando fosfato de ferro, dessa

forma o Fe*? perde a sua funcao catalisadora para formacao de coque [24].

4.3.4 Comparacao entre os resultados dos materiais T50, FK e T90,
obtidos a 800 e 10002C

A primeira comparacao é referente aos materiais FK, T50 e T90, todos

ligados com CAC. No entanto, tem que ser consideradas suas diferencgas visto
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que a relacao alumina/silica em peso do FK é 61/35 e do T50 é 52/39, o teor de
alumina do T90 é 70%-p, de silica é 5%-p e de acordo com a sua ficha técnica,
esse material possui 20%-p de SiC.

Conforme as Figuras 4.14 e 4.15, entre os materiais ligados com CAC
e queimados a 800 e 1000°C, o T50 foi o que apresentou maior desgaste a
erosao a quente e menor resisténcia mecanica tanto a frio como a quente.
Esse desempenho inferior pode estar relacionado com o menor teor de alumina
em sua composicao.

Com relagado as outras propriedades, o T50 e o FK apresentaram
valores de porosidade proximos e significativamente superiores que a do T90.
Considerando somente o teor de CAC, era esperado que a composicao FK
apresentasse menor porosidade, pois apresenta menor teor de CaO [9, 10, 13].
No entanto, a literatura mostra que além dos agentes ligantes, os agregados, o
teor de agua, a quantidade e a distribuicdo granulométrica e os aditivos em
geral, também influenciam significativamente a resposta do material [8-10, 22].
Dessa forma, acredita-se que nesse caso o empacotamento e a reatividade
entre os componentes dos concretos apresentam maior influéncia na
densificacio e sinterizacdo dos materiais em questéao.

Para esses concretos, fica evidente que o maior teor de alumina e a
adicdo de SiC na sua composicao, confere ao T90 maior resisténcia mecanica
e maior resisténcia a erosao, assim como previsto na literatura [11, 12].
Adicionalmente, mesmo a alumina nao apresentando bom desempenho com
relagdo ao choque térmico [11], esse material foi 0 que também apresentou
maior moédulo elastico e menor queda percentual, possivelmente devido a
presenca de SiC que por possuir alta condutividade térmica apresenta bom
desempenho quando solicitado por choque térmico [12]. No entanto, n&o deve
ser descartada a possibilidade de oxidagdo do carbeto de silicio em
temperaturas elevadas nas condi¢cdes de trabalho e na presenca de vapor de
agua [7, 28].
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Essa analise evidencia que, para os materiais ligados com CAC (FK,
T50 e T90) e queimados a 800°C, com exceg¢ao dos resultados de erosao a
frio, o mesmo material, T50, apresentou desempenho inferior aos demais
considerando todas as propriedades avaliadas.

Em contrapartida, de forma geral, o T90, que contém maior teor de
Al,O3; e quantidade significativa de SiC, foi o material que apresentou melhor
desempenho com relagao a resisténcia a erosao, a resisténcia mecanica, ao

choque térmico, assim como menor porosidade aparente.

B FK(800°C) T50 (800°C) mT90 (800°C)

PA(%) CMoR (MPa) HMoR (MPa) EF(cm®)  EQ(cm®) ME(GPa) QME (%)

Figura 4.14: Porosidade aparente (PA), Resisténcia mecanica a frio
(CMoR) e a quente (HMoR) e erosao a frio (EF) e a quente (EQ), mddulo
elastico residual (ME) e queda percentual do médulo elastico (QME) para

amostras dos concretos FK, T50 e T90 queimadas a 800°C.
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B FK(1000°C) T50 (1000°C) ET90 (1000°C)
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Figura 4.15: Porosidade aparente (PA), resisténcia mecanica a frio
(CMoR) e a quente (HMoR) e eroséo a frio (EF) e a quente (EQ), mddulo
elastico residual (ME) e queda percentual do médulo elastico (QME) para

amostras dos concretos FK, T50 e T90 queimadas a 1000°C.

4.3.5 Comparacao entre os resultados dos materiais FSC e ASC, obtidos a
800 e 1000°C

A proxima discussao é referente a analise dos resultados dos materiais
FSC e ASC (Fig. 4.16 e 4.17), ambos ligados com silica coloidal e contendo
microsilica. O primeiro se trata de um material com agregados de silica (69%-p)
e alumina (23%-p) e o segundo é um material de alta alumina (97%). Esses
resultados mostram que, para as duas temperaturas analisadas, o ASC
apresentou desempenho significativamente superior ao material FSC para
todas as propriedades avaliadas. De forma geral, o ASC apresentou menor
porosidade, maior resisténcia mecanica e resisténcia a erosao, tanto a frio
quanto a quente, maior modulo elastico residual, assim como menor queda
percentual de moédulo elastico apds choque térmico. Esse melhor desempenho

do ASC deve estar associado ao maior teor de Al,Os3, principal diferencial entre
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esses materiais. Embora tenha sido utilizado o mesmo teor e igual agente
ligante, possivelmente o material ASC apresentou um melhor empacotamento
e combinagao de agregados e matriz que confere uma maior densificagao do
material [8-10, 18, 22]. O fato de a composi¢cdo ASC se tratar de um material de
alta alumina confere um melhor desempenho com relagdo a resisténcia a
erosao e a resisténcia mecanica [11]. Com relacdo ao choque térmico, assim
como comentado anteriormente, concretos com alumina de uma forma geral
apresentam um desempenho inferior aos concretos silico-aluminosos, uma vez
que a formagdo de mulita em concretos dessa natureza resulta em melhor
resisténcia ao choque térmico [19]. No entanto, a Figura 4.16 mostra que o
material ASC apresentou maior desempenho com relagcéo a essa propriedade.

Para esta temperatura de queima o material FSC nao apresentara formacao de
mulita. Neste caso, o melhor desempenho do concreto ASC deve-se a sua
superior resisténcia mecanica, conforme mostra o CMoR, o que torna ele
menos propicio ao inicio de propagacao de trincas. Contudo, era de se esperar
que, mesmo tendo moddulo elastico residual mais elevado, que a reducao
percentual fosse maior por ser uma material a base de alumina tabular. Mas
como ele apresenta 1%-p de B4C este aditivo alterou este comportamento
fazendo com que o seu dano fosse infeior ao do FSC, que é um material

silicoso.

4.3.6 Comparacao entre os resultados dos materiais TB, T90 e ASC,
obtidos a 800 e 1000°C

O terceiro grupo analisado inclui os materiais TB, T90 e ASC com
distintos agentes ligantes. O TB é um material com 81,3%-p de alumina e
ligado com pega fosférica. O T90 tem em sua composi¢ao 70,5%-p de alumina
e 20,8%-p de SiC e ¢ ligado com CAC. Ja o ASC contém 97%-p de alumina e é
usada silica coloidal como ligante.
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Figura 4.16: Porosidade aparente (PA), resisténcia mecanica a frio

(CMoR) e a quente (HMoR) e eroséo a frio (EF) e a quente (EQ), mddulo

elastico residual (ME) e queda percentual do médulo elastico (QME) para
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Figura 4.17: Porosidade aparente (PA), resisténcia mecanica a frio

(CMoR) e a quente (HMoR) e eroséo a frio (EF) e a quente (EQ), mddulo

elastico residual (ME) e queda percentual do médulo elastico (QME) para

amostras dos concretos FSC e ASC queimadas a 1000°C.
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Os resultados a seguir, apresentados nas Figuras 4.18 e 4.19, mostram
que, entre esses materiais, o TB apresentou menor resisténcia a erosao, tanto
a frio como a quente e maior porosidade em ambas temperaturas.
Adicionalmente, o TB apresentou inferior resisténcia mecéanica a 1000°C.
Dessa forma, foi observada para esse material uma boa correlagdo entre
erosao e porosidade, tanto para 800°C como para 1000°C, e, a 1000°C, a
correlacdo também se estende para a resisténcia mecanica. Essa coeréncia
entre os resultados de resisténcia a erosao e porosidade também foi observada
por outros autores [4, 58], assim como a sua correlacdo com resisténcia
mecanica [10, 11, 35, 40, 48, 58].

O ASC foi material que apresentou menor desgaste por erosao assim
como menor porosidade. Novamente, essa elevada resisténcia a erosdo pode
ser associada ao elevado teor de alumina, devido a sua dureza elevada [11].
Como comentado anteriormente, a matriz desse material possivelmente
contribui para essa resposta positiva quando o material € solicitado por eroséao.
Este material apresentou maior resisténcia mecanica tanto a frio como a quente
para amostras queimadas a 800°C. No entanto, embora sem explicacao
evidente, para amostras queimadas a 1000°C o T90 apresentou maior médulo
de ruptura a quente. Dessa forma, embora alguns autores tenham encontrado
uma boa correlagdo entre resisténcia mecanica e resisténcia a erosao, os
resultados obtidos no presente trabalho mostram que essa correlagao pode ser
alterada em funcao da faixa de temperatura.

Com relacdo ao choque térmico, os 3 materiais apresentaram bom
desempenho. No entanto, o ASC se destacou, mesmo sendo o TB
caracteristicamente um material de elevada resisténcia a solicitagado térmica,
uma vez que a ligagao fosforica é flexivel, por se tratar de estrutura em cadeia,
semelhante a de materiais poliméricos orgéanicos [24]. Adicionalmente, o
material ASC apresentou desempenho superior ao T90 que contém alto teor de

SiC, fase com boa condutividade térmica [12].
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Figura 4.18: Porosidade aparente (PA), resisténcia mecanica a frio
(CMoR) e a quente (HMoR) e eroséo a frio (EF) e a quente (EQ), mddulo
elastico residual (ME) e queda percentual do médulo elastico (QME) para

amostras dos concretos TB, ASC e T90 queimadas a 800°C.
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Figura 4.19: Porosidade aparente (PA), resisténcia mecanica a frio
(CMoR) e a quente (HMoR) e eroséo a frio (EF) e a quente (EQ), mddulo
elastico residual (ME) e queda percentual do médulo elastico (QME) para

amostras dos concretos TB, ASC e T90 queimadas a 1000°C.
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Dessa forma, uma analise geral, considerando somente o tipo de
ligante, sugere que a silica coloidal é o tipo de ligante que confere melhor
resisténcia ao choque térmico, a erosédo (a frio e a quente), a resisténcia
mecanica a frio e menor porosidade residual. No entanto, como comentado
anteriormente ndo € somente o sistema ligante o responsavel pelas suas
propriedades [8-10, 22].

Segue uma tabela (Tab. 4.1) com os valores do coeficiente de
correlagado polinomiais, r?, obtido por meio de regressdes polinomiais. Esse
valor quanto mais perto de 1 indica uma maior correlagcdo entre duas
propriedades. No presente trabalho buscou-se o grau de correlagédo entre EQ e
EF e entre EQ e HMoR, para as temperaturas 200, 400, 600, 800, 1000 e
1200°C.

De acordo com a Tabela 4.1 os valores de r? variaram de 0,07 até 0,83,
mostrando que mesmo o maior valor encontrado, ndo garante uma correlagao

confiavel entre as propriedades em questao.

Tabela 4.1: Coeficiente de correlagdo polinomial (r?) entre EQ e EF e
entre EQ e HMoR para diferentes materiais nas diversas temperaturas de
ensaio (200, 400, 600, 800, 1000 e 1200°C)

EQ x EF | EQ x HMoR
T50 0,07 0,60
T90 0,16 0,62
FK 0,07 0,19
FSC | 0,75 0,30
ASC 0,83 0,17
B 0,81 0,27
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4.3.7 Solicitacao de choque térmico seguida de erosao

Mesmo a literatura atestando que a solicitacdo por choque térmico
intensifica a severidade do desgaste por erosdo [31], nenhum trabalho
encontrado apresentou resultados numéricos que comprovam essa correlagao.

A Figura 4.20 apresenta os resultados de eros&do obtidos em amostras
do material FK que foram previamente submetidas a uma variacdo de
temperatura de 1000°C. E possivel verificar que, diferentemente do esperado,
a solicitacdo simultanea por choque térmico nao intensificou a severidade do
desgaste por erosdo, uma vez que a meédia do volume erodido sem e com

choque térmico (6 e 10 ciclos) apresentaram resultados muitos proximos.

EFs/CT ®=EF ¢/ 6 CT (1000°C) mEF ¢/ 10 CT (1000°C)

6,05

5,75
6 - 5,50 '

Volume erodido (cm?)

1 4

0
Figura 4.20: Volume erodido de amostras ensaiadas sem ser solicitada

previamente por choque térmico e apds 6 e 10 ciclos de choque térmico.

No entanto, € importante ressaltar que a analise foi baseada somente
nos resultados apresentados, ou seja, essa conclusdo é valida para esse
material especifico e para essas condicbes de ensaio, portanto ndo deve ser

generalizada, embora seja relevante.
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5 CONCLUSOES

Apo6s uma analise cuidadosa das metodologias de ensaio de choque
térmico encontradas na literatura verificou-se que o método utilizado no GEMM
€ a melhor alternativa a ser adota em processos de qualificagcdo de materiais
refratarios, tanto para materiais utilizados em calcinadores de leito fluidizado da
industria do aluminio quanto em riserss da industria petroquimica.

Com relagao ao ensaio de erosdo a quente, embora ainda néo exista
nenhuma norma internacional referente a avaliagdo desse tipo de solicitagao
em escala laboratorial, apds os devidos ajustes do projeto original, o
equipamento apresentado no presente trabalho reproduz de forma adequada
as condicdes de trabalho desse tipo de revestimento de concretos refratarios,
garantindo resultados confiaveis e reprodutivos. Essa afirmagdo tem como
fundamento o fato do equipamento desenvolvido apresentar resultados
coerentes com aqueles obtidos em um erosimetro a frio, que segue os padrdes
de normas internacionais, quando ambos ensaios sao realizados em
temperatura ambiente, além de garantir a reprodutibilidade entre os ensaios de
erosao a quente ao analisar os resultados de amostras da mesma composicao
e que foram processadas sob as mesmas condigdes.

Adicionalmente, ficou evidente que os resultados dos ensaios
exploratérios indicam que a realizacdo de ensaios de erosdo a temperatura
ambiente ndo s&o suficientes para prever o desgaste por erosdo de concretos
refratarios em temperaturas elevadas. O volume erodido varia em fungao da
temperatura de ensaio, o que destaca a importancia da realizagao de testes de
erosdao em temperaturas elevadas, pois representam mais fielmente as
condicdes de trabalho das aplicagbes em questdo. Por fim, os resultados da
caracterizacao de distintos concretos refratarios, comerciais e desenvolvido no
GEMM, em diferentes faixas de temperaturas indicam que nem sempre existe
uma relagao direta entre o desgaste por erosdo a quente e o médulo de ruptura

a quente. Sendo assim, a realizacdo de ensaios de erosdo em temperaturas
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elevadas é indispensavel nos processos de selecdo de materiais refratarios,
principalmente para as aplicagdes propostas, uma vez que nestes casos o
desgaste por erosdo € uma das solicitagdes mais criticas do revestimento
refratario. Também n&o foi encontrada uma correlacdo direta na qual o
desgaste por erosdo é intensificado quando o material € mais susceptivel ao
desgaste por choque térmico.

Finalmente, os materiais refratarios nanoligados apresentaram
resultados com grande interesse tecnoldgico, indicando a necessidade de mais

pesquisas e desenvolvimento nesta area.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Desenvolvimento de novos materiais refratarios resistentes a erosdo em
temperaturas elevadas.

Estudo variando o angulo de impacto com a temperatura.

Ajustes estruturais no equipamento de forma a permitir a realizagéo de
ensaios em temperaturas superiores a 900°C.

Alteragbes no design do equipamento buscando adotar um dispositivo
rotativo como porta amostras, mantendo uma unica posicdo de ensaio
(fixa).

Confecgdo de amostras com termopares embutidos de forma a
possibilitar que o controle da temperatura de ensaio seja referente a
temperatura real da amostra a ser ensaiada.



104



105

7 REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

[1] FINNIE, I.; Some reflections on the past and future of erosion. Wear, v. 186-
187, p. 1-10, 1995.

[2] SANTOS, V. A. A.; VALENZUELA, F. A. O.; GALLO, J. B.; PANDOLFELLI,
V. C.; Fundamentos e testes preliminares de resisténcia a erosdo em concretos
refratarios. Ceramica, v. 52, p. 128-135, 2006.

[3]BRANDT, C.; PANDOLFELLI, V. C.; Uma abordagem sistémica no
desenvolvimento de revestimentos refratarios projetaveis para unidades de
calcinagdo de alumina em leito fluidizado. Qualificacao de mestrado, Sao
Carlos: UFSCar/DEMa, 58p., 2008.

[4] SERRA, F. A. S.; PANDOLFELLLI, V. C.; Deterioragao de concreto refratario
em unidade de craqueamento catalitico pela agao do coque. Dissertacao de
mestrado, 158p, Sao Carlos: UFSCar/DEMa, 2002.

[5] LOPES, D. A.; PANDOLFELLI, V. C.; Revestimento refratario para unidades
de calcinagdo de alumina em leito fluidizado: uma abordagem sistémica.
Dissertacao de mestrado, Séo Carlos: UFSCar/DEMa, 136p., 2005.

[6] VALENZUELA, F. A. O.; BRANDT, C.; LOPES, D. A. A;; BONADIA, P;
GALLO, J. B.; PANDOLFELLI, V. C.; Caracterizacdo de concretos refratarios
projetaveis para o revestimento de calcinadores de alumina. Ceramica, v. 54,
29-37, 2008.

[7] CALLISTER, W. D.; Materials Science and Engineering: An Introduction,
5th ed. New York: John Wiley & Sons, p. 227-229, 1991.

[8] OLIVEIRA, I.LR.; STUDART, A. R.; PILEGGI, R.G.; PANDOLFELLI, V.C;
Dispersao e Empacotamento de Particulas: Principios e Aplicacoes em
Processamento Ceramico, Ed. Fazendo Arte Editorial, 224 p., 2000.

[9] LEE, W. E.; VIEIRA, W.; ZHANG, S.; GHANBARI ARARI, K;
SARPOOLAKY, H.; PARR, C.; Castable Refractory Concretes. International
Materials Reviews, v. 46, p. 145-147, 2001.

[10] KRIETZ, L.; Refractory Castables. Refractories Handbook, p. 259-285,
2004.



106

[11] MARQUES, C. M.; BERGMANN, C. P.; Relagdo entre microestrutura e
desgaste erosivo a frio e a quente em materiais cerdmicos a base de alumina.
Tese de Doutorado, 170p, Porto Alegre: UFRGS, 2006.

[12] GNESIN, G. G.; GAIDUCHENKO, A. K.; DYBAN, Y. P.; KRAT, V. A;
SEMENOV, B. |.; Use of self-bonded silicon carbide under conditions of
abrasion and corrosion. Plenum Publishing Corporation, p. 592-594, 1980.
[13] ISHIKAWA, M.; Refractory Castables. Taikabutsu Overseas, v. 19 (3), p.
7-13, 1999.

[14] GARCIA, J. R.; OLIVEIRA, I. R.;; PANDOLFELLI, V. C.; Processo de
hidratagdo e os mecanismos de atuagcdo dos aditivos aceleradores e
retardadores de pega do cimento de aluminato de calcio. Ceramica, v. 53, p.
42-56, 2007.

[15] ISMAEL, M. R.; VALENZUELA, F. A. O.; POLITO, L. A.; PANDOLFELLI, V.
C.; Propriedades termo-mecéanicas de concretos refratarios ligados por silica
coloidal. Ceramica, v. 53, p. 314-318, 2007.

[16] AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS C401-91.
Classification of alumina and alumina-silicate castable refractories, Annual Book
of ASTM Standards.

[17] STUDART, A. R.; BELLOGRAYDIC, A. F.; PANDOLFELLI, V. C;
Desenvolvimento de concretos refratarios auto-escoantes de alta alumina
isentos de ligantes hidraulicos. Ceramica, v. 44, n. 290, p. 220-224, 1998.

[18] ISMAEL, M. R.; ANJOS, R. D.; SALOMAO, R.; PANDOLFELLI, V. C;;
Colloidal silica as a nanostructured binder for refractory castables. Refractories
Applications an News, v. 11, n. 4, p. 16-20, 2006.

[19] GEROTTO, M. V.; PILEGGI, R. G.; PANDOLFELLI, V. C.; Resisténcia
mecanica a quente de concretos refratarios aluminosos zero-cimento auto-
escoantes contendo adigdes de microsilica e microsilica coloidal. Ceramica, v.
46, n. 289, p. 91-96, 2000.

[20] MAGLIANO, M. V. M.; PANDOLFELLI, V. C.; Caracteristicas da silica
coloidal e seus efeitos em concretos refratarios. Ceramica, v. 56, p. 141-147,
2010.



107

[21] ISMAEL, M. R.; SALOMAO, R.; POLITO, L. A.; PANDOLFELLI, V. C;;
Agentes ligantes para concretos refratarios: silica coloidal e alumina hidratavel.
Ceramica, v. 53, p. 142-146, 2007.

[22] ISMAEL, M. R.; SALOMAO, R.; POLITO, L. A.; PANDOLFELLI, V. C;;
Otimizacdo do uso de sol de silica como ligante para concretos refratarios.
Ceramica, v. 52, p. 92-97, 2006.

[23] BOTHE, J. V.; BROWN, P. W.; Reactivity of alumina towards phosforic
acid. In: The Journal of the American Ceramic Society, v. 76 [9], p. 2353-58,
1993.

[24] DECKER, J.; Advantages of liquid phosphate bonded refractories. In:
Refractories World Forum 2, p. 89-92, 2010.

[25] GONZALEZ, F. J.; HALLORAN, J. W.; Reaction of orthophosphoric acid
with several forms of aluminum oxide. American Ceramic Society Bulletin, v.
59,n.7, p. 727-738, 1980.

[26] O'HARA, M. J., DUGA, J. J., SHEETS, H. D. JR.; Studies in phosphate
bonding. American Ceramic Society Bulletin, v. 51, n. 7, p. 590-95, 1972.

[27] SERRA, F. A. S.; PANDOLFELLI, V. C.; Mecanismos de deterioragao de
refratarios pela acdo do coque em unidades de craqueamento catalitico.
COTEC - 62 Conferéncia sobre Tecnologia de Equipamentos, p. 1-12,
Salvador, BA, 2002.

[28] TORTORELLI, P. F.; MORE, L. K.; Effects of high water-vapor pressure on
oxidation of silicon carbide at 1200°C. The Journal of the American Ceramic
Society, v. 86 [8], p. 1249-55, 2003.

[29] DUARTE, A. K.; O panorama da industria do refratario da américa latina.
In: I CONGRESSO INTERNACIONAL DO ALUMINIO, Anais... CD-ROM, So
Paulo, Brasil, 2005.

[30] SANTOS, V. A. A,; PANDOLFELLI, V. C.; Resisténcia a erosdo em
concretos refratarios. Dissertacao de mestrado, Sdo Carlos: UFSCar/DEMa,
123p, 2007.



108

[31] WIEDERHORN, S.; Erosion of castable refractories. Refractories
Applications, v. 2, n. 1, p. 2-6, 1997.

[32] O'DRISCOLL, M.; A cracking hot market: refractories in petroleum refining.
Industrial Minerals, p. 29-33, 2001.

[33] MOTOKI, E.; YOSHIMIZU, Y.; Refractory lining technology for fluid catalytic
cracking units. Taikabutsu Overseas, v. 19 (3), p. 69-74, 1999.

[34] AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS G 40-05.
Standard terminology relating to wear and erosion, Annual Book of ASTM
Standards.

[35] WYGANT, J. F.; BULKLEY, W. L.; Refractory concrete for refinery vessel
linings. American Ceramic Soc Bulletin, v. 33, n. 8, p. 233-239, 1954.

[36] SUNDARARAJAN, G.; MANISH, R. Solid particle erosion behaviour of
metallic materials at room and elevated temperatures. Tribology International,
v. 30 (5), p. 339-359, 1997.

[37] WINKELMANN, H.; BADISCH, E.; VARGA M.; DANNINGER, H. Wear
Mechanisms at High Temperatures. Part 3: Changes of the wear mechanism in
the continuous impact abrasion test with increasing testing temperature,
Tribology Letter, 11 November 2009.

[38] BULL, S. J.; Using work of indentation to predict erosion behavior in bulk
materials and coatings. J. Phys. D: Appl. Phys., v. 39, p. 1626-1634, 2006.
[39] WIEDERHORN, S. M.; HOCKEY, B. J. Effect of material parameters on the
erosion resistance of brittle materials. Journal of Materials Science, v. 18, p.
766-780, 1983.

[40] CLAVAUD, B.; MARTIN-CALLE, S.; MATHIA, T.; Abrasion — experimental
approach: an attempt to take into account field conditions. In: UNITECR.
Proceedings... p. 1550-1561, Sao Paulo, Brasil, 1993.

[41] VENABLE JR, C. R. Erosion resistance of ceramic materials for petroleum
refinery applications. American Ceramic Soc Bulletin, v. 38, n. 7, p. 363-368,
1959.

[42] SANTOS, V. A. A.; GONCALVES, L. R. G.; GALLO, J.; MEDEIROS, J;
PANDOLFELLI, V. C.; What affects the erosion resistance of refractory
castables?. Refractories Applications and News, v. 14, n. 6, p. 9-16, 2009.



109

[43] SHIPWAY, P. H.; HUTCHINGS, I. M.; The role of particle properties in the
erosion of brittle materials. Wear, v. 193, p. 105-113, 1996.

[44] CROWLEY, M. S.; Influence of particle size on erosion resistance of
refractory concretes. American Ceramic Soc Bulletin, v. 48, n. 7, p. 707-710,
1969.

[45] AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS C704. Test
method for abrasion resistance of refractory materials at room temperature,
Annual Book of ASTM Standards.

[46] WIEDERHORN S. M.; ROBERTS D. E.; A technique to investigate high
temperature erosion of refractories. American Ceramic Soc Bulletin, v. 55 (2),
p. 185-189, 1976.

[47] HAM, A. L.; YEOMANS, J. A.; WATTS, J. F.; Elevated temperature solid
particle erosion of silicon carbide continuous fibre reinforced calcium
aluminosilicate glass-ceramic matrix composite. Wear, v. 203-204, p. 387-392,
1997.

[48] ZHOU, J.; BAHADUR, S.; Erosion characteristics of alumina ceramics at
high temperatures. Wear, v. 181-183, p. 178-188, 1995.

[49] HEUER, V.; WALTER, G.; HUTCHINGS, I. M.; High Temperature erosion
of fibrous ceramic components by solid particle impact. Wear, v. 233-235, p.
257-262, 1999.

[50] HUTCHINGS, I. M.; Ductile-brittle transitions and wear maps for the erosion
and abrasion of brittle materials. J. Phys. D: Appl. Phys., v. 25, p. 212-221,
1992.

[51] VERSPUI, M. A.; SLIKKERVEER, P. J.; SKERKA, G. J. E.; OOMEN, 1.,
WITH, G.; Validation of the erosion map for spherical particle impacts on glass.
Wear, v. 215, p. 77-82, 1998.

[52] LAWN, R.; Fracture of brittle solids. Cambridge University Press.
Cambridge, p. 253-257, 1993.

[53] WENSINK, H.; ELWENSPOEK, M. C.; A closer look at the ductile-brittle
transition in solid particle erosion. Wear, v. 253, p. 1035-1043, 2002.



110

[54] SLIKKERVEER, P. J.; BOUTEN, P. C. P.; VELD, F. H.; SCHOLTEN, H.;
Erosion and damage by sharp particles. Wear, v. 217, p. 237-250, 1998.

[55] SUCKLING, M.; ALLEN, C.; Critical variables in high temperature erosive
wear. Wear, v. 203-204, p. 528-236, 1997.

[56] AQUARO, D.; FONTANI, E.; Erosion of ductile and brittle materials,
Meccanica, v. 36, p. 651-661, 2001.

[57] ENGMAN, U.; Erosion testing of refractories — a new testing procedure.
Wear, v. 186-187, p. 215-223, 1995.

[58] BAAB, K. A.; KRANER, H. M.; Investigation of abrasion resistance of
various refractories. The Journal of the American Ceramic Society, v. 31
(11), p. 293-298, 1948.

[59] REID, D. R.; RUH, E.; Abrasion resistance of refractories. American
Ceramic Soc Bulletin, v. 40, n. 7, p. 452-455, 1961.

[60] BRUGGMANN, C.; KRAUSE, O.; POSTSCHKE, J.; SIMMAT, R.; High
temperature abrasion resistance of cement-based refractories. In:
Internationales Feuerfest-kolloquium. Proceedings... Aachen, Germany, p. 35-
39, 2005.

[61] SIMMAT, R., BRUGMANN; C., KRAUSE, O.; POSTSCHKE, J.; High
temperature abrasion resistance of refractory products. In: UNITECR’07.
Proceedings... p. 514-517, Dresden, Germany, 2007.

[62] BLUMENBERG, M.; KRAUSE, O.; POSTSCHKE, J.; A new method for
testing abrasion resistance of refractory material at elevated temperature. In:
46™ International Colloquium on Refractories. Proceedings... Aachen,
German, 2003.

[63] GAMMAL, A.; SPILLNER, M.; KOLLENBER, W.; New methods in hot
refractories materials testing. In: 46th International Colloquium on Refractories.
Proceedings... Aachen, German, 2003.

[64] PENG, X.; SHI, G., WANG; X., SUN, J.; Research on abrasive resistance
of several kinds of refractory products at elevated temperature. In:
UNITECER/11° Biennal Worldwide Congress. Proceedings... CD-ROM,
Salvador, Brasil, 2009.



111

[65] JAKOBSON, D.; GEMELLI, F.; GASSEN, F.; MEZZONO, G. P.; Medigéo
de vazdo com tubo de venturi, Porto Alegre: UFRGS/Dpto. de Engenharia
Mecanica, 2004.

[66] PILEGGI, R. G.; PANDOLFELLLI, V. C.; PAIVA, A. E.; GALLO, J. B.; Novel
rheometer for refractory castables. American Ceramic Society Bulletin, v. 79,
p. 54, 2000.

[67] RITTER, J. E. JR.; DAVIDGE, R. W.; Strength and its variability in ceramics
with particular reference to alumina. The Journal of the American Ceramic
Society, v. 67, n. 6, p. 432-437, 1984.



112



113
APENDICE A

Manual de instrugées: ENSAIO DE EROSAO A QUENTE

Figura 1: a) Vista frontal, b) controlador e ¢) vista traseira do erosimetro a quente.

» Antes do ensaio
v' Pesar 1 kg de particulas abrasivas, SiC (grao 36)*, p/ cada ensaio a ser
realizado.

Obs.: o material deve ser descartado apds o uso.

v Retificar a face superior (a ser ensaiada) da amostra (tamanho padrao da
amostra: 114x114x25 mm3)
Obs.: quando retificada a Uumido, a amostra deve ser posteriormente

mantida na estufa de 110°C, por 24h.

v Medir (altura, comprimento e espessura) e pesar a amostra (my).
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» Insercao das amostras e programacgao dos fornos:

1.

2.

Inserir as amostras na camara de amostras [3, fig. 1a)].

Fechar a porta do forno apertando os parafusos alternadamente [3, fig. 1a)].

3. Ativar o botao vermelho, “liga/desliga”, para a posigao LIGA [L, fig. 1b)]. O

botao acendera.

Acionar o botéo verde [controle C, fig. 1b)]. Os painéis acenderéo.

Obs.:

- 0 painel de programacao localizado no lado esquerdo € responsavel pela
programacao do forno superior e o do lado direito pela programacgao do
forno inferior. As temperaturas indicadas em vermelho correspondem as
temperaturas medidas nos respectivos fornos. Também ¢é possivel
monitorar a temperatura em uma regiao mais proxima das amostras, escrito
em verde no visor inferior [V1, amostras 1 e 2/V2, amostras 3 e 4, fig. 1b)].

- ao ligar o controlador (item 3), aparecera no visor “Prog 6” o que indica
que esse € 0 programa em execugdo. Apertando a tecla “F”, é possivel
visualizar os parametros que podem ser alterados. Sao eles: temperatura,
taxa de aquecimento e patamar, respectivamente. Os proximos dois itens
sao referentes ao alarme, mas esta funcao esta desativada. Apertando mais

uma vez a tecla F aparecera novamente no visor “Prog 6”.

Para ajustar os parametros de ensaio (apos selecionar o parametro com a
tecla F) deve-se usar as setas para direita (para selecionar o numero a ser
alterado) e as setas p/ cima (para variar 0 numero em questdo). Esse
procedimento deve ser realizado para os dois fornos.

Obs.: a taxa maxima de aquecimento para o forno inferior (visor do lado
direito) deve ser 10°C e a maxima temperatura 1015°C. Para o forno

superior (visor do lado esquerdo) a taxa deve ser de, no maximo 15°C, e a
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temperatura deve permanecer em 1100°C, independente da temperatura de

ensaio.

6. Finalizada a programacao dos dois fornos, apertar a tecla “F” até voltar para
“Prog 6” e entao apertar a tecla “ss”. A partir desse momento os fornos

comegaram aquecer seguindo a curva de aquecimento.

7. Apdés atingir a temperatura de ensaio € aconselhado aguardar
aproximadamente 30 minutos antes de inicia-lo, garantindo assim a

estabilizacido dos fornos.

» Preparagao
v’ Verificar se o nivel de agua usado para medir a pressao interna esta no

zero (marca inferior). Se nao estiver, completa-lo [7, fig. 1a)].

v' Fechar a valvula que permite que o ar comprimido seja conduzido para o

erosimetro a frio (valvula localizada atras do erosimetro a quente) [1, fig.

1c)].
v’ Ligar a torre de refrigeragdo e colocar um aviso de “em uso” (sala da MTS).

v' Abrir as duas valvulas (verdes) que localizadas na parede do lado direito do
erosimetro a quente para liberar a passagem de agua para refrigeragéo do

equipamento.

v Posicionar o sistema de alimentagdo de particulas abrasivas na posi¢cao a

ser realizado o ensaio (mesmas pegas usadas no erosimetro a frio) [2 fig.

1a)].

v Conferir se botdo MANUAL/AUTOMATICO do painel eletrénico esta na
posicao neutra [M, fig. 1b)].
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> Ensaio

Obs.:
- Em caso de emergéncia o primeiro procedimento a seguir deve ser o
desligamento da valvula geral de ar (localizada do lado esquerdo do

equipamento) e na sequéncia desligar os fornos [L, fig. 1b)].

- E indispensavel o uso de mascara.

- As posicdes de ensaio devem seguir a sequéncia: 2, 4, 1 e 3 [P1/P2/P3 e
P4, fig. 19)], pois ensaios anteriores mostraram que, ao ensaiar uma
amostra, as amostras vizinhas sio resfriadas. Portanto, seguindo esse
procedimento, amostras vizinhas ndo sdo ensaiadas na sequéncia,

minimizando dessa forma o resfrimento das mesmas.

- O intervalo entre cada ensaio deve ser de, no minimo 5 minutos, para
garantir a reestabilizagdo do reservatério de ar comprimido e da

temperatura do forno.

8. Abrir a valvula geral de passagem de ar (localizada do lado esquerdo do

equipamento).

9. Abrir a valvula para liberagdo de passagem de ar (conectada por duas
magueiras azuis na parte traseira do equipamento) referente a posigao que

se deseja realizar o ensaio.

10.Abrir a valvula do vacudmetro referente a essa posigao [4, fig. 1a)].

11. Ajustar a pressao de vacuo (para tal procedimento, verificar na ultima
pagina do caderno de uso do equipamento a pressao de vacuo adequada
para cada posicdo de ensaio de acordo com a calibragdo mais recente do

mesmo).
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12.Verificar se a pressao interna do forno inferior estd no nivel desejado

(marca superior) [1, fig. 1a)]. Caso nao esteja, ajusta-la utilizando a valvula

que controla a saida de ar [6, fig. 1a)].

13.Fechar a valvula do vacubémetro (item muito importante, pois a nao
realizacdo desse procedimento pode resultar na inutilizacdo do
vacudmetro).

14.Colocar o funil de vidro na posigao a ser realizado o ensaio [2, fig. 1a)].

15.Despejar o SiC no sistema de alimentacéo (interrompendo a passagem).

16.Permitir a passagem de SiC e cronometrar o ensaio (ASTM =7’ 30"+ 15”).
Obs.: caso o tempo de ensaio nao esteja dentro do intervalo aceito pela
ASTM, desconsiderar o resultado.

» ApoOs o ensaio

17.Fechar a valvula local a fim de interromper a pasagem de ar (valvula
localizada atras do erosimetro).
Se houver mais ensaios p/ serem realizados:

18.Realocar o sistema de alimentacao de particulas abrasivas na posi¢ao a ser
realizado o ensaio.

19.Aguardar o tempo necessario (minimo 5 minutos).

20.Repetir todos os passos a partir do item 9.

Caso nao haja mais nenhum ensaio a ser realizado:

21.Fechar a valvula de ar geral (localizada do lado esquerdo do equipamento).
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22.Desligar os dois fornos [botées “ss’, fig. 1b)]. Para garantir que os fornos
foram devidamente desligados, verificar se aparece “Prog. 6” escrito em

verde nos paineis dos respectivos fornos [V1 e V2, fig. 1b)]

23.Limpar, cuidadosamente, o equipamento e organizar o ambiente de

trabalho, tomando o cuidado para ndo se queimar.

24.Aguardar o forno inferior atingir uma temperatura igual ou inferior a 140°C.

25. Desligar o controlador [botdo vermelho, C, e botao vermelho, L, fig. 1b)].

26.Desligar a bomba de refrigeracéo (sala da MTS).

27.Quando o forno atingir a temperatura ambiente, retirar as amostras e limpa-

las.

28.Desprender a gaveta e limpar a parte interna do forno (retirando as

particulas de SiC, que devem ser descartadas [5, fig. 1a)].

29.Limpar o equipamento com aspirador de p6é e pano umido e o chdo com

vassoura e pano umido.

30.Pesar as amostras (my).

31.Anotar os detalhes do ensaio no livro de uso do equipamento.
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» Calculo do volume erodido, V, em cm?3:

onde:

m4 = massa inicial (g).

my = massa final (g).

Mesp. = densidade especifica (g/cm?3).

HISTORICO DE PROBLEMAS E CAUSAS PROVAVEIS:

v

Tempo total de ensaio fora do intervalo aceito pela norma ASTM C704 (7,5
min + 15 seg.): granulometria do SiC ou inadequada regulagem do sistema
de alimentagao de particulas abrasivas [fig. 2].

Obs.: a regulagem deve ser realizada ajustando a vazao de particulas
abrasivas variando a area de passagem de SiC, por meio de ajustes por

meio do parafuso inferior.

Figura 2: sistema de alimentacgéo de particulas abrasivas.
Desprendimento do tubo de mulita: problemas na bragadeira, degracao da
borracha de vedagdao (extremidade superior do tubo) ou inadegiada
vedacao com barbante (extremidade inferior do tubo).

Variacao brusca no valor do volume erodido: Venturi furado.

Reducéao da pressao de vacuo: Venturi furado.

Nao aquecimento do forno: resisténcia queimada.
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v

v

Barulho estranho durante aquecimento: poeira nas pegas do controlador.

Pressao interna muito baixa: ma vedacdo do forno inferior (gaveta, ou
regido entre o forno e os tubos de alumina que revestem as resisténcias ou

entre a estrutura do forno e os tubos de aco).

Manutencao geral do equipamento
- empresa: Inti
- contatos: Hernan ou Rodinei (16-33712166 ou 16-91876837).

MATERIAIS DE CONSUMO

v

particulas abrasivas: SiC (grao 36)*
- empresa fornecedora: Saint Gobain/Barbacena (doagao)
- codigo do produto: SIKA ABR IV A F36

- contato: Marcus Vinicus (marcus.magliano@saint-gobain.com).

ou
- empresa fornecedora: Traibacher/Salto (doagéo)
- cbdigo do produto: BSICSK # 36

- contato: Mauro Alexandro Américo

Tubos de mulita (forno superior): (Jext. = 10 mm, Girt= 7 mm, comp. = 1 m).
- empresa fornecedora: CHR/Sao Carlos

- contato: Heitor (16-3376-1616 ou heitor@chrceramica.com.br)

Placas de vidro para calibragdo: vidro soda cal (115 mm x 115 mm x 8
mm)***

- empresa fornecedora: JC Vidros/Sao Carlos

- contato: Carlos (16-33717277)

Venturi e pegas guia: confeccionado por MBC Ferrametaria/S&o Carlos
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- contato: Adilson (16-33069471/16-97159695).

Tubos de ago (forno inferior): SC AISI 310S EXT 10,20X1,97X170MM
- empresa fornecedora: Salberga/Sao Paulo
- contato: Inés (11-20689944 ou vendas@salaberga.com.br)

Obs.: apds receber os tubos, pedir p/ o Adilson (contato: item acima)

aumentar o didmetro interno (6,3 — 7 mm).

Barbante e borracha para vedacao.
- empresa: Inti (doagéo)
- contatos: Hernan ou Rodinei (16-33712166 ou 91876837).
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MANUTENGAO DO EROSIMETRO A QUENTE

& : de
ago

a) d) Conexdo i f)

Figura 2: a) Visdo geral do erosimetro a quente, b) vista superior do
equipamento, c) regiao dos Venturis, d) vista superior da pec¢a de conexao
entre Venturi e pega guia, e) vedagao na extremidade superior do tubo de

mulita, f) montagem: tubo de mulita, Venturi, conexao, pega guia e tubo de ago.

Obs.:
- troca do tubo de ago: a cada 9 ensaios.
- troca do Venturi (ponta): a cada 27 ensaios (ou quando furar).

- troca da pecga guia (ponta): a cada 54 ensaios.

» Desmontagem do equipamento:

1. Desconectar os vacudmetros (rosca de contato com a pega conexao)
[fig. 2c)].
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2. Afrouxar as bracadeiras que prendem a parte superior dos tubos de

mulita [Fig. 2b)] e desconectar as mangueiras azuis (parte traseira do

erosimetro).

3. Desrosquear as roscas que prendem a parte inferior dos tubos de mulita
no Venturi e retirar o barbante de vedacgéo [Fig. 2c)].

4. Puxar (por cima) o tubo de mulita.

5. Desrosquear o Venturi, desprendendo-o da peca conexao [Fig. 2c)].

6. Trocar o Venturi, quando necessario.

7. Desrosquear a pega conexao, desprendendo-a da pega guia [Fig. 2c)].

8. Retirar o conjunto tubo de ago/pecga guia.

9. Desrosquear as roscas que prendem o tubo de ago na pecga guia e

retirar o barbante de vedacéo.

10. Substituir o tubo de aco.

11.Rosquear o tubo de ago no tubo guia, com auxilio do barbante de
vedacao.

12.Rosquear o conjunto pega guia/tubo de ago na pecga conexao.
Obs.: verificar a posigdo correta (a pega guia deve ser rosqueada no
lado cujo diametro interno da pega conexao € maior e o Venturi do lado

no qual esse didametro € menor) [Fig. 2d)].

13.Encaixar esse sistema adequadamente no erosimetro a quente de

forma a garantir que o tubo fique faceado com o teto do forno inferior.
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14.Rosquear o Venturi na peca conexao.

15.Posicionar a rosca no tubo de mulita, encaixar o tubo de mulita no

Venturi e forga-lo até que este encontre o fundo da peca do Venturi.

16.Rosquear o tubo de mulita no Venturi, com auxilio do barbante de

vedacgao (tomar cuidado p/ ndo trincar o tubo de mulita).

17.Conectar a valvula de passagem de ar com as mangueiras azuis (atras

do erosimetro a quente).
18.Ligar o ar e abrir a valvula das mangueiras azuis da posicdo em questao
e verificar se ndo ha vazamento em nenhuma das regides de conexdes

(se houver, elimina-los).

19.Interromper a passagem de ar (fechando a valvula das mangueiras

azuis, atras do erosimetro a quente).

20. Apertar as bracadeiras [Fig. 2b)].

21.Conectar os vacuometros na peca conexao.





