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RESUMO

Nesta tese, a técnica de Espectroscopia Acustica Ressonante N&o-linear
(EARN) para a avaliacdo da ndo-linearidade mesoscopica foi incorporada a
Técnica de Excitagdo por Impulso (TEI), que é largamente empregada na
avaliagdo do dano por choque térmico de materiais refratarios pela
caracterizagao dos modulos elasticos dinamicos. A motivagao foi a constatacao
de ndo-linearidade mesoscopica em concretos refratarios e o interesse por
técnicas mais sensiveis para a deteccao e avaliacdo do dano. Foi desenvolvido
um aparato experimental capaz de avaliar a nao-linearidade pela
caracterizagao simultdnea dos moddulos elasticos dinamicos e do
amortecimento com diferentes amplitudes de excitacdo. O erro de medicao do
aparato, avaliado com a caracterizacéo de sinais sintetizados, foi inferior a 0,05
% para a frequéncia, 3,3 % para o amortecimento e 2 % para a amplitude. A
associacdo EARN-TEI foi empregada na avaliagdo da resisténcia ao dano por
choque térmico de concretos refratarios com agregados de alumina
eletrofundida branca de tamanho maximo de 2,4 mm (A2) e 8,0 mm (A8) e de
um concreto refratario com agregados de alumina tabular de tamanho maximo
de 3 mm (AT). Mesmo com agregados diferentes, os concretos A2 e AT
apresentaram resisténcia semelhante devido a configuragdo de trincas e
microtrincas, que ocorreram na matriz. A associacdo EARN-TEI também foi
empregada na avaliagao de diferentes tipos de choque térmico e da influéncia
da umidade. Os resultados indicaram que a causa primaria do dano esta no
choque térmico por resfriamento e que a umidade tem influéncia significativa na
caracterizagao das propriedades elasticas (até -9,4 % para o médulo de Young
e +35 % para o amortecimento). As informagdes fornecidas pela medi¢ao da
nao-linearidade foram similares as da medigdo do modulo de Young, porém
independentes de valores de referéncia. Isso permitiu a avaliagdo mais precisa

da ocorréncia do dano do que empregando apenas a TElI.
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EVALUATION OF THERMAL SHOCK DAMAGE OF REFRACTORY
CASTABLES USING THE NON-LINEAR RESONANT ACOUSTIC
SPECTROSCOPY

ABSTRACT

In this thesis the Non-linear Resonant Acoustic Spectroscopy Technique used
to evaluate the mesoscopic non-linearity was incorporated into the Impulse
Excitation Technique, which is extensively applied to the evaluation of thermal
shock damage of refractory castables by the characterization of dynamic elastic
moduli. The motivation for this thesis was the mesoscopic non-linearity
detection in refractory castables and the interest for more sensitive techniques
for thermal shock damage assessment, as well as detecting cracks and
microcracks. An experimental apparatus able to evaluate the non-linearity was
developed, which allowed the simultaneous characterization of the dynamic
elastic moduli and damping with different amplitudes of excitation. The
apparatus error was evaluated using the characterization of synthesized signals
and it is lower than 0.05 % for frequency, 3.3 % for damping and 2 % for
amplitude. The technique association was applied to the evaluation of thermal
shock damage resistance of refractory castables made with white fused alumina
aggregates of 2.4 mm maximum size (A2) and of 8.0 mm maximum size (A8),
and of a refractory castable made with tabular alumina aggregates of 3 mm
maximum size (AT). The A2 castable showed similar thermal shock resistance
to the AT one due to the configuration of cracks and microcracks, which
occurred in the matrix. The technique association was also used to evaluate
different thermal shock types and the moisture influence. The results showed
that the primary source of damage is the thermal shock of cooling and that the
moisture has a significant influence in the elastic property characterization (up
to -9.4 % for the Young's modulus and +35 % for damping). The information
provided using the non-linearity characterization was similar to the retained
Young's modulus, however regardless of previous characterizations. This
allowed a more accurate assessment of the damage than using the Impulse

Excitation Technique alone.
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1 INTRODUGAO

A resisténcia ao dano por choque térmico é uma caracteristica
importante dos concretos refratarios, uma vez que determina o desempenho e
a vida util destes materiais em varias aplicagdes. O emprego de técnicas mais
sensiveis, mais precisas e nao-destrutivas para a avaliacdo do dano e
deteccdo da ocorréncia de trincas e microtrincas € desejavel para a pesquisa e
para as industrias, visto que avangos neste sentido facilitam o desenvolvimento
e o controle de qualidade dos materiais refratarios e colaboram com o
entendimento das alteragdes microestruturais causadas pelo dano.

Nesta tese a técnica de Espectroscopia Acustica Ressonante Nao-
linear® (EARN) foi incorporada & Técnica de Excitagdo por Impulso (TEl) e
avaliado o potencial desta associacdo para a caracterizagdo do dano e
detecgcdo da ocorréncia de trincas e microtrincas por choque térmico em
concretos refratarios de alta alumina com diferentes tipos e tamanhos de
agregados. Os concretos caracterizados sédo de interesse tecnoldgico, sendo
um deles comercial e os demais desenvolvidos no Grupo de Engenharia de
Microestrutura de Materiais da UFSCar (GEMM).

A Técnica de Excitagdo por Impulso é largamente utilizada desde a
década de 70, porém o emprego da EARN é novo para a area de refratarios. A
técnica EARN, desenvolvida por Abeele e colaboradores, consiste
essencialmente em determinar o moddulo de Young dindmico e o
amortecimento do corpo de prova em fungcdo da amplitude de vibracdo. Esta
dependéncia, quando ocorre, consiste na nao-linearidade mesoscopica e é
intensamente influenciada pela ocorréncia de trincas e microtrincas no material.
A EARN tem sido aplicada em investigagbes geofisicas e de materiais para
construcao civil, e proporcionado resultados que apontam para a nao-
linearidade como um indicador sensivel da presenca de trincas e microtrincas,
0 que é muito interessante para a area de refratarios, pelo fato destes serem

empregados em condigdes usualmente sujeitas a choque térmico.

2 Traducso livre de Single Mode Nonlinear Resonance Acoustic Spectroscopy.



Esta tese foi motivada pelo desejo no GEMM por desenvolver sua
capacidade de caracterizacdo n&o-destrutiva de materiais refratarios, com
vistas a avaliacdo mais eficiente da resisténcia ao dano por choque térmico de
concretos refratarios de interesse tecnoldgico. A aspiragao inicial foi adquirir a
competéncia de caracterizar o amortecimento, além dos moddulos elasticos
dinamicos, pela Técnica de Excitacdo por Impulso. No entanto, por meio de
testes e caracterizacbes preliminares realizados no inicio do doutorado,
constatou-se a ocorréncia de fenbmenos de nao-linearidade mesoscopica, até
entdo reportados na literatura somente para rochas e materiais de construgao
civil. Foi conhecida, também, a Técnica de Espectroscopia Acustica Nao-linear,
desenvolvida para a caracterizacao da nao-linearidade mesoscépica destes
materiais (rochas e materiais de construcéo civil).

Esta confluéncia de aspiracbes e constatacbes se revelou uma
oportunidade, que foi aproveitada pelo estabelecimento do objetivo principal de
avaliar o potencial da associacdo da EARN com a TEI para a avaliagao do
dano por choque térmico e deteccdo da ocorréncia de trincas e microtrincas em
concretos refratarios de alta alumina. Para se atingir este objetivo principal, os
seguintes objetivos subsidiarios foram estabelecidos:

e Desenvolver um aparato experimental que permita a medicdo dos
modulos elasticos dindmicos, do amortecimento e da nao-linearidade e
atenda os requisitos da norma ASTM E1876-07.

e Aprimorar a Técnica de Excitacdo por Impulso com a incorporagcédo da
técnica de Espectroscopia Acustica Ressonante Nao-linear.

e Avaliar a resisténcia ao dano por choque térmico de concretos
refratarios de alta alumina com agregados de diferentes tipos e
tamanhos.

e Avaliar a influéncia da umidade e do tipo de choque térmico na
caracterizagao dos modulos elasticos dinamicos e do amortecimento de

concretos refratarios de alta alumina.

A originalidade deste trabalho consiste no emprego da técnica de

Espectroscopia Acustica Ressonante N&o-linear para a detecgéo e avaliagao



do dano por choque térmico de concretos refratarios, e na associagcao desta
técnica, que € nova, com a Técnica de Excitagdo por Impulso ja bem
estabelecida e largamente empregada em materiais refratarios. As
contribuicdes cientificas consistem no aprofundamento do entendimento das
consequéncias das alteragdes microestruturais causadas pelo dano por choque
térmico para as propriedades elasticas de concretos refratarios de alta alumina,
e no aprofundamento do entendimento da influéncia do tipo de choque térmico
e da umidade para caracterizagdes dos modulos elasticos dindmicos e do

amortecimento empregando a TEI.






2 REVISAO DA LITERATURA
2.1 Fundamentos

2.1.1 Concretos refratarios

Os materiais ceramicos refratarios, que incluem os concretos refratarios,
sao materiais capazes de resistir a altas temperaturas sem perder as
propriedades mecanicas. Outras caracteristicas determinantes destes materiais
sdo a inércia quimica e a capacidade de proporcionar isolagao térmica. Os
refratarios sdo largamente empregados na industria e estdo presentes em todo
processo que envolve altas temperaturas, por exemplo, na producédo de metais,
vidros e petroquimicos. Os materiais refratarios podem ser classificados quanto
ao método de fabricagao (conformados ou monoliticos) e quanto a composicao,
que varia de acordo com a faixa de temperatura e com as caracteristicas fisico-
quimicas do material a ser processado [1].

A preparacdo e a aplicacao de refratarios monoliticos sao realizadas
com a adi¢cao de agua e por meio de processos semelhantes aos empregados
na construgao civil, envolvendo, por exemplo, vibragéo, vertimento e projecao.
Os refratarios monoliticos, em especial os concretos refratarios, apresentam
vantagens interessantes frente aos conformados, em destaque, o menor custo,
a inexisténcia de juntas, a facilidade de instalagao e de realizacdo de reparos a
quente. Em funcdo disso, ao longo das ultimas décadas os refratarios
monoliticos vém substituindo os conformados e se tornaram a principal opc¢ao
em varios paises [2].

Os concretos refratarios sdo compostos por agregados e por uma matriz.
Os agregados sao particulas que podem ter varios centimetros e constituem a
estrutura ou o “esqueleto” do material. A matriz, constituida pela fragéo fina e
por agentes ligantes, preenche os espagos entre os agregados promovendo a
ligacao estrutural e a rigidez do material. Os concretos refratarios podem ser
classificados quanto ao teor de cimento em convencionais (quantidade de CaO
acima de 2,5 %-p), de baixo teor de cimento (CaO entre 1,0 e 2,5 %-p), de
ultra-baixo teor de cimento (CaO entre 0,2 e 1,0 %-p) e livres de cimento (CaO

inferior a 0,2 %-p). Também sao classificados quanto a forma de



aplicagaol/instalagao como vibraveis, auto-escoantes, bombeaveis e projetaveis
[2]. Os concretos refratarios caracterizados nesta tese sao vibraveis e de baixo
teor de cimento.

Os concretos refratarios podem ser preparados com diferentes tipos de
agregados, matriz e aditivos, determinados em fungdo da aplicagdo. Os
concretos refratarios avaliados nesta tese possuem alto percentual de alumina
(>90 %-p) e baixo teor de cimento, e consequentemente um percentual
reduzido de compostos que podem formar fase liquida em altas temperaturas,
0 que eleva a resisténcia a corrosdo e a temperatura maxima de operagao. O
baixo teor de cimento associado a alta fragcdo de alumina também reduz a
concentragdo de agua na preparagdo O que diminui a porosidade e
permeabilidade do material, contribuindo assim para a melhoria das

propriedades mecanicas [2].

2.1.2 Dano por choque térmico

O dano por choque térmico é a degradacgao das propriedades mecanicas
de um material induzida por tensdes de natureza térmica [3,4]. A degradacgéo
se da por alteracbes microestruturais, principalmente pelo surgimento de
trincas e microtrincas [3,5]. Nos concretos refratarios, que sado materiais
compositos com agregados dispersos em uma matriz [1], as trincas e
microtrincas podem ser inter ou trans-granulares (com relagdo aos agregados),
com densidade e comprimento médio dependente do projeto microestrutural,
do histérico termomecanico e dos mecanismos de tenacificagdo do material
[2,3].

2.1.2.1 Resisténcia ao dano por choque térmico

A resisténcia ao dano por choque térmico de um material refratario é a
sua capacidade de resistir a tensbes mecanicas induzidas por variagdes
bruscas de temperatura, ou por gradientes desta, com a menor degradacéo
possivel de suas propriedades mecanicas [3,4]. Neste contexto, a nucleacao e
a evolugcado de trincas e microtrincas desempenham um papel fundamental,
porque ao mesmo tempo em que causam a degradagdo da resisténcia

mecanica também sio responsaveis pela resisténcia ao dano ao consumirem a



energia elastica armazenada no material devido ao surgimento das tensdes
termomecanicas [5].

De acordo com a teoria unificada de Hasselman [5], a avaliagdo da
resisténcia ao choque térmico de um material pode ser realizada de duas
formas distintas: a primeira, pela capacidade do material em evitar a nucleagao
(surgimento) de trincas, e a segunda, pela capacidade do material de minimizar
a propagacao destas trincas quando a sua ocorréncia € inevitavel. Com essa
teoria é possivel estimar a variagdo de temperatura critica (AT.) para propagar

uma trinca seja curta ou longa [5]. Para materiais com trincas curtas, AT; é

_ /ﬂgeff(l—ZV)Z
AT, = 2Epai2(1-)1; (2.1)

em que Ey é o modulo de elasticidade do material sem trincas, ges € a energia

dado pela equacéo:

de fratura efetiva, a; € o coeficiente de expansao térmica linear, v é a razdo de
Poisson e I; € o comprimento da trinca [5]. Para materiais com trincas longas,

AT, é dado pela equacéo:

128mgerr(1—V)N21>

em que N é o numero de trincas por unidade de volume [5].

O papel desempenhado pelas caracteristicas das trincas e microtrincas
nas equagodes (2.1) e (2.2) é notavelmente distinto. Na equacéo (2.1), AT; é
inversamente proporcional a raiz quadrada de /;, ao passo que na equagao
(2.2), AT, é proporcional a I; elevado a poténcia 2,5. Na equacgao (2.1) importa
somente o tamanho da trinca porque este determina a tensao de ruptura, ja na
equagao (2.2) a densidade de trincas se torna importante por aumentar a
capacidade de dissipar a energia elastica armazenada e, consequentemente, a
resisténcia ao dano. Também é possivel estimar o comprimento final, /s, de

uma trinca curta apds o dano por choque térmico pela seguinte equacao [5]:

| 31—2v)s?
lep = \/8(1—v2)lt0N , (2.3)

em que S; é a tensdo de ruptura e /iy 0 comprimento de trinca inicial.



Os procedimentos para elevar a resisténcia ao choque térmico visando
reduzir o dano sio elaborados em torno da dindmica das trincas e microtrincas,

governadas em grande parte pelas equacoes (2.1), (2.2) e (2.3).

2.1.2.2 Avaliagao do dano

A avaliacdo do dano por choque térmico é realizada usualmente com a
medi¢gdo do médulo de ruptura (MOR) e do mddulo de Young dindmico [6].
Estas propriedades sado degradadas com a ocorréncia de trincas e microtrincas
que tornam o material mais fraco e menos rigido. As medi¢des sao realizadas
em funcdo do numero de ciclos de choque térmico para uma determinada
variacao de temperatura e/ou em fungcédo da variagdo de temperatura para um
unico ciclo de choque térmico. Para a medida da resisténcia ao dano por
choque térmico é usualmente utilizado o percentual retido do MOR e dos
modulos elasticos. O percentual retido corresponde a parcela remanescente

com relacdo ao valor inicial antes do material sofrer o dano.

2.1.2.3 Correlagao do dano com o amortecimento e a nao-linearidade

Da mesma forma que as trincas e microtrincas desempenham o papel
central no que se refere ao dano e a resisténcia ao dano por choque térmico,
também sao determinantes para o amortecimento e para a nao-linearidade. O
atrito histerético que ocorre entre as superficies das trincas eleva a dissipacao
de energia e 0 amortecimento em dependéncia da amplitude de vibracéo [7,8].
Portanto, no sentido inverso, a caracterizacdo do amortecimento e da néo-
linearidade do amortecimento proporciona informagdes sobre a presenca e a

densidade de trincas, das quais depende a avaliacido do dano ocorrido.

2.1.3 Modulos elasticos

Os médulos elasticos sao parametros fundamentais para a engenharia e
aplicagcao de materiais. Os modulos elasticos descrevem a relagao entre tenséo
e deformacgao no regime elastico. No caso de materiais isotropicos, os médulos
sdo o de Young (uniaxial), E, o de cisalhamento, G, o volumétrico, B, e a razédo
de Poisson, v. Em particular, no caso da razdo de Poisson, a relacao
estabelecida nao é entre tensdo e deformacgao, mas sim entre deformacgdes

ortogonais [9]. Com o dano por choque térmico e a ocorréncia de trincas e



microtrincas a rigidez do material € reduzida, e consequentemente, os mddulos

elasticos.

2.1.3.1 Métodos de medida dos mddulos elasticos

Existem diversos métodos para a medida dos méddulos elasticos, que
podem ser divididos em dois grupos principais: os métodos estaticos e os
dinamicos [9,10]. O principio dos métodos estaticos consiste em submeter o
corpo de prova a uma tensdo mecanica (o), que pode ser de tragao,
compressao, tor¢cao ou flexdo e medir as deformacgdes (g) sofridas pelo corpo
em funcao da tensao aplicada. A partir de ¢ e ¢ calculam-se os mddulos [9]. O
principio dos métodos dindmicos consiste em calcular os mddulos elasticos a
partir das frequéncias naturais de vibragao do corpo de prova, ou da velocidade
de propagacdo de ondas acusticas através deste corpo [9,11,12]. Estas
frequéncias e velocidades, em conjunto com as dimensdes e massa do corpo
de prova, possuem uma relacdo univoca com os modulos elasticos.

Os métodos dinamicos, em particular os baseados nas frequéncias
naturais de vibragdo, possuem a vantagem de aplicar baixas cargas
mecanicas, serem rapidos, nao-destrutivos e adequados para uma gama ampla
de geometrias e tamanho de amostras (barras, placas, discos e cilindros, com
dimensdes e peso variando da ordem de centimetros e gramas até metros e
toneladas) [10]. Nesta tese foi utilizado o método dindmico da excitagao por
impulso [13]. Os métodos dindmicos sdo adiabaticos enquanto os estaticos sao
isotérmicos, o que pode levar a diferengcas de até +0,5% para metais [10], Os
modulos dinamicos sdo usualmente maiores do que os estaticos porque o
periodo de tempo caracteristico da vibragdo empregada nos métodos
dindmicos € usualmente inferior a 1 ms, o que nao permite a manifestacao de
mecanismos anelasticos com tempo de relaxagao superior a 1 ms.

O método ultra-sénico por pulso-eco pode ser considerado uma variagao
dos métodos dindmicos baseada na velocidade de propagagdo de uma onda
acustica de alta frequéncia. Esta variacdo € menos utilizada na medi¢ao dos
modulos elasticos de concretos refratarios devido as restricbes do uso em altas

temperaturas, a dispersao do ultra-som pela microestrutura grosseira e a maior
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incerteza dos resultados quando n&o se conhece a razdo de Poisson do

material e ndo € pratico medi-la [10,14].

2.1.3.2 Métodos dinamicos ressonantes e equagodes para os calculos

Na Técnica de Excitacdo por Impulso, o corpo de prova sofre um
impacto de curta duracdo de um bastao ou esfera de ago que o induz a uma
resposta acustica; esta resposta acustica revela as frequéncias naturais de
vibragao do corpo de prova [13]. Considerando corpos de prova no formato de
barras com seg¢ao transversal retangular, podem ocorrer os modos naturais de
vibragéo: longitudinal, flexional e torsional. Os dois primeiros permitem o
calculo do médulo de Young e o ultimo possibilita a determinagdo do moédulo de
cisalhamento e da razdo de Poisson. Para os calculos dos mddulos elasticos
foram empregadas equagbes matematicas bem estabelecidas [11,12],

propostas pelas normas aplicaveis [13]. Estas equagdes sédo descritas a seguir:

Barras retangulares excitadas em torgao

Este modo de vibragcao permite calcular o médulo de cisalhamento que é
necessario para o calculo da razdo de Poisson e refinamento do calculo do
modulo de Young. A correlagdo entre a frequéncia de ressonancia torsional

com o0 modulo de cisalhamento € expressa como [11]:
2
2L
G=p(*2) R, (24)
em que f;, é a frequéncia de ressonancia torsional de ordem n, L é o
comprimento da barra, n € a ordem da frequéncia de ressonancia, p € a

densidade da amostra e R é um fator de correcdo que depende da relacéo

entre a largura e espessura do corpo de prova [11].

Barras retangulares excitadas em flexao

O modo de vibragao flexional € um pouco mais complexo, uma vez que
a frequéncia de ressonancia € afetada pelo comprimento do corpo de prova,
pela secao transversal e pela razao entre os dois. De acordo com o modelo de

Pickett [11], o mddulo de Young pode ser calculado pela equacao:

4
E = 0,94642 ’t’hiszlzT . (2.5)
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em que fy € a frequéncia de ressonancia flexional fundamental, t, € a dimenséao
da secao transversal paralela a direcdo de vibragdo e T é um fator de corregao
(fator de Pickett) para o modo flexional fundamental que depende da raz&o de
Poisson. A equacéao (2.5) é precisa para barras longas e finas, porém o erro
aumenta conforme aumenta a razao f,/L. Para amostras espessas com t/L ~
0,4, o erro estimado é de aproximadamente +1% [10].

Para um material isotrépico e no regime elastico, uma vez conhecido o
modulo de Young e o modulo de cisalhamento, pode-se obter a razdo de

Poisson e refinar o valor de E pela seguinte equacéo:
- £ _
v=— 1. (2.6)

A correlagao entre E, G e v é dada por uma equacgao transcendental que
os tornam interdependentes pelos fatores geométricos R e T. A solugédo é

simples, porém depende de um algoritmo computacional iterativo [13].

2.1.4 Amortecimento

O amortecimento é o fenbmeno pelo qual a energia mecanica de um
sistema vibratorio é dissipada. A conversao da energia mecanica em térmica
ocorre por atrito [15]. A determinagdo do amortecimento de materiais e
estruturas ja € bem estabelecida e de grande importancia para diversas areas
como engenharias civil, mecanica, acustica e analise de vibragbes; também
possui aplicagdes em outras areas, por exemplo, na engenharia de materiais
refratarios [16,17].

2.1.4.1 Tipos de amortecimento

Ocorrem trés formas principais de dissipagao de energia em um sistema
oscilatério: interno, estrutural e por arraste fluidico [15]. A caracterizagao do
sistema é importante para entender como a energia mecanica é dissipada e
sua dependéncia com a velocidade e com a amplitude de vibragdo. Um modelo
de amortecimento apropriado deve ser escolhido para representar essa
dissipacdo de energia mecanica e permitir o calculo de parametros
comparativos de amortecimento.

Nesta tese, o tipo de amortecimento relevante € o interno, associado a

trincas e a microtrincas. Seguindo a tendéncia indicada pela literatura técnica
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[15,18] e visando garantir a credibilidade dos métodos numéricos, foi escolhido
o modelo viscoelastico equivalente. Neste modelo, parte-se do pressuposto
que a natureza do amortecimento é viscosa e a forca de atrito é proporcional a
velocidade [15], tendo-se em mente que os resultados encontrados podem ser

dependentes da frequéncia e das dimensdes do corpo de prova.

2.1.4.2 Modelo de amortecimento viscoelastico equivalente

Neste modelo, a forca de atrito responsavel pelo amortecimento é

diretamente proporcional a velocidade sendo descrita pela equagéao [15]:
F=—cx, (2.7)

sendo ¢ uma constante de proporcionalidade, x o deslocamento de uma massa

m em relagado a um ponto fixo e x a sua velocidade.

Para compreenséo e desenvolvimento matematico, pode-se imaginar um
sistema massa-mola amortecido com um grau de liberdade como ilustrado na
Figura 2.1. Nessa figura, m representa a massa, k € a constante elastica da
mola e ¢ é o coeficiente de arraste viscoso. Esse sistema é descrito pela
seguinte equacgao diferencial:

mi+cx+kx=0. (2.8)

k

m

C

.

Figura2.1  Modelo de um oscilador harmdnico amortecido.

Reorganizando a equacéo (2.8) e estabelecendo os parametros wy € { como

wO:\/% 6622\;(—7", (29)

obtém-se:
¥+ 2{wex + we?x =0, (2.10)
em que o parametro w, € chamado de frequéncia natural de vibragdo, em

radianos por segundo e ¢ € a taxa de amortecimento ou apenas
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amortecimento. Continuando, pode-se encontrar a solugdo da equacéao (2.10)
assumindo que:

x = Apelst, (2.11)
em que j € o numero complexo unitario, § € uma variavel auxiliar e t € o tempo.
Substituindo x da equacéao (2.11) na equacgao (2.10), chega-se na solugao para

a variavel auxiliar §:

§=wo(—¢+/72-1). (2.12)
O comportamento descrito pelo sistema acima depende da solugao de §, sendo
que as maiores diferencas no comportamento aparecem dependendo se § tem
duas solucdes reais ({ > 1), uma solugdo real (( =1) ou duas solugdes
complexas (0 < ¢ < 1). Para os casos de { > 1 o sistema é chamado de sobre-
amortecido (duas solugdes reais) e criticamente amortecido (uma solugéao real).
Em ambos os casos, nao é oscilatério e quanto maior o amortecimento, maior o
tempo para o sistema retornar ao seu estado de repouso [15]. A solugao para o
caso de 0 < ¢ <1, também chamado de sub-amortecido, pode ser descrita
genericamente como:
x(t) = Ay - e 5@t . cos (wgt +¢), (2.13)
em que A, € a amplitude inicial de vibracao, ¢ € a fase inicial da vibracao e wy
€ chamada de frequéncia natural amortecida e é dada por:
wg=wf1-02, (2.14)

e o periodo da oscilagao por:

T, =22 .  (2.15)

wdq
E importante destacar que este modelo é valido para sistemas com um
grau de liberdade e sistemas de multiplos graus de liberdade

independentes/desacoplados.

2.1.4.3 Obtencao experimental do amortecimento

Existem diversas maneiras para a determinacdo do amortecimento.
Nesta tese, foi utilizado o método do decremento logaritmico pela
compatibilidade com a Técnica de Excitagdo por Impulso. A seguir s&o

apresentados os principais passos para a obtencdo do amortecimento por este
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método a partir da resposta a uma excitagdo por impulso (Figura 2.2) do

modelo do oscilador amortecido apresentado na secg¢ao anterior (Figura 2.1).

Figura 2.2 Resposta do oscilador harménico amortecido da Figura 2.1 a uma

excitagao por impulso no tempo t=0.

Considere que no momento =0 foi aplicado um impulso no oscilador da
Figura 2.1, que a partir dai vibra com amplitude decrescente, por causa do
amortecimento, até atingir o repouso novamente. Pode-se calcular a proporgéo
entre as amplitudes de dois pontos distantes de um periodo, considerando que
o sinal obedece a equacgéo (2.13), o que resulta em:

x(t) _ cw T
s = efwTa . (2.16)

Substituindo-se as equagdes (2.14) e (2.15) na equagédo (2.16) e

reorganizando-a para n ciclos de vibragao, obtém-se:

6=2In(22—) , (217)

n x(t+nTq)

em que 4 é o chamado decremento logaritmico. A variavel 6, calculada a partir
da taxa de atenuacgao do sinal, esta correlacionada com o amortecimento pela

equacao [15]:
17

¢= Vamz+ @

(2.18)

2.1.5 Nao-linearidade mesoscopica

A nao-linearidade das propriedades elasticas de um sdélido pode ser
classificada em dois tipos: classica e nao-classica ou mesoscopica. A diferenca
essencial entre estes dois tipos consiste na intensidade e origem da nao-
linearidade. A classica se deve a componentes nao-harménicos da resposta

elastica da rede cristalina ou das moléculas de um sélido, com origem ultima no
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potencial interatbmico [8]. Neste caso, a nao-linearidade é relativamente
pequena visto que as forgcas intermoleculares ou interatdmicas séo intensas.
Por outro lado, a ndo-linearidade mesoscopica € mais intensa e tem origem na
microestrutura do material, principalmente nos defeitos que apresentam
movimento relativo e comportamento histerético, por exemplo, paredes de uma
trinca com coeficientes de atrito estatico e dinédmico diferentes [8,19-21].
Materiais formados por grédos ou agregados de alta rigidez ligados por uma
matriz menos resistente (vide modelo da Figura 2.3), como € o caso das rochas
e dos materiais refratarios, tendem a apresentar forte nao-linearidade, que
aumenta com a ocorréncia de trincas e microtrincas devido as superficies
atritantes [19,22].

?

Microtrinca

Figura 2.3 Modelo de material que apresenta ndo-linearidade mesoscopica:
agregados rigidos ligados por um sistema mais fraco com defeitos
de comportamento histerético devido a diferenga entre o atrito

estatico e dinamico [19].

2.1.5.1 Indicadores de nao-linearidade mesoscoépica
A nao-linearidade mesoscoépica se manifesta de varios modos. A seguir
sao apresentados os indicadores mais relevantes no contexto desta tese.
e Desvio de frequéncia: Consiste na redugdao das frequéncias de

ressonancia do corpo de prova em fungao do aumento da amplitude de
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vibragdo (os modulos elasticos sado calculados por meio destas
frequéncias) [19].

e Dissipagao nao-linear: Consiste no aumento do amortecimento do
corpo de prova em fungdo do aumento da amplitude de vibragao [19].

¢ Influéncia da umidade: A presencga de umidade modifica o atrito interno

reduzindo a rigidez e elevando o amortecimento do material [25].

No caso da avaliacdo do dano por choque térmico em materiais
refratarios, a consideracdo destes desvios também €& importante porque eles
podem comprometer a reprodutibilidade de ensaios e medidas comparativas,
como sera apresentado na seccido 5.2.2 Influéncia da umidade. Os modulos
elasticos sao proporcionais as frequéncias de ressonancia e sao afetados pelos

desvios destas frequéncias (vide equacgdes 2.4 e 2.5).

2.1.6 Espectroscopia Acustica Ressonante Nao-linear (EARN)

Caracteristicas mesoscoépicas causam efeitos ndo-lineares significativos
nas propriedades elasticas. A EARN quantifica esta nao-linearidade pelo desvio
da frequéncia de ressonancia e do amortecimento em fungdo da amplitude de
vibracdo [23,24]. Vale relembrar que ha uma relacdo univoca entre as
frequéncias de ressonancia e os médulos elasticos dindmicos (vide equacdes
24¢e25).

Os principais parametros que caracterizam a n&o-linearidade
mesoscopica sdo o desvio de frequéncia, a variacdo de amplitude do terceiro
harménico em relagdo ao quadrado da variagédo da amplitude de vibragao (Ae¢)
e a alteracdo do amortecimento [19], que sdo expressos, nessa ordem, pelas

equacgdes a seguir. Desvio de frequéncia:
_foof (L
6 =2 (). @19
variagdo de amplitude do terceiro harménico:
1
C=0hy(35) e (220)
desvio do amortecimento:

C; = %(A—Z) (2.21)
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Os coeficientes, C;, Co e C;3 estao diretamente correlacionados com os
coeficientes de nao-linearidade da equacao constitutiva para a relacéo forga-
deformacdo de materiais que apresentam histerese mecanica [19]. Por
comparagao, no caso da nao-linearidade classica, de origem atdmica ou
molecular, o desvio de frequéncia ndo € linear e a amplitude do terceiro
harmdnico varia com o cubo da amplitude. Nos materiais que apresentam n&o-
linearidade mesoscopica, a nao-linearidade classica persiste, porém ¢&
desprezada nos calculos por ser muito inferior a mesoscopica.

Do ponto de vista experimental, a EARN consiste em excitar o corpo de
prova com diferentes amplitudes na sua frequéncia natural de vibragdo mais
baixa e monitorar o desvio de frequéncia, da amplitude das harmdnicas e do

amortecimento em fungcdo da amplitude de excitacéo [23,24].

2.2 Ensaios nao-destrutivos para a avaliacdo do dano por

choque térmico

2.2.1 Caracterizagao dos moédulos elasticos dinamicos

O desenvolvimento dos métodos nao-destrutivos dinamicos® para a
caracterizacao dos modulos elasticos foi motivado pela dificuldade de se obter
estes parametros de forma confiavel por meio de ensaios mecanicos estaticos,
principalmente para materiais frageis e multifasicos [9].

O primeiro método dinamico de aplicacdo pratica foi desenvolvido por
Forster em 1937 [26]. Neste método, uma barra de seccédo retangular do
material a ser caracterizado é dependurada por dois fios, estando um dos fios
conectados a um atuador e o segundo a um sensor. As frequéncias de
ressonancia sdo determinadas com uma excitagdo senoidal de frequéncia
variavel associada a observacao do pico de reposta da amostra captado pelo
sensor. Este método ainda €& utilizado principalmente para ultra-altas
temperaturas em atmosfera controlada [27]. Outros métodos surgiram na
mesma época, porem nao eram praticos pela necessidade de aplicagao de alta

tensao elétrica e de fixagcao de partes metalicas no corpo de prova [28].

® Neste contexto a descricao “métodos dinamicos” é equivalente a “métodos ressonantes” e
nao engloba os métodos ultra-sdnicos por pulso-eco.
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Os fundamentos matematicos para os calculos dos modulos elasticos
dinamicos com precisdo foram desenvolvidos entre as décadas de 1940 e
1960. Pickett [11] apresentou em 1945 as equagdes para o calculo dos
modulos elasticos e da razdo de Poisson a partir dos modos de vibragao
fundamentais. As equacbes propostas por Pickett contam com fatores de
correcao empiricos para barras e cilindros com baixa razdo de aspecto. Em
1960, Kaneko [12] apresentou um refinamento para as equagdes de Pickett
generalizando-as para modos de vibragdo de qualquer ordem, e n&o apenas
para os modos fundamentais.

Nas décadas de 1960 e 1970 foram desenvolvidos a Técnica de
Excitacdo por Impulso e o equipamento Grindosonic [29], uma importante
inovagao que popularizou a caracterizagao dos moédulos elasticos dindmicos e
estendeu o método para o campo do controle de qualidade e inspecao. Neste
método, a partir de determinadas condi¢des de contorno mecanicas, o corpo de
prova é excitado em um determinado modo de vibragdo por uma pancada. O
equipamento Grindosonic capta esta vibracdo com um sensor piezoelétrico ou
microfone e informa ao usuario a respectiva frequéncia, a partir da qual séo
calculados os médulos. O equipamento Grindosonic € comercializado com as
mesmas funcionalidades até o presente momento, principalmente pela
independéncia do uso de um computador dedicado.

Inicialmente aplicado na caracterizagdo de ceramicas técnicas na
década de 1950, os métodos dindmicos logo se estenderam aos abrasivos e
aos refratarios [30] e se consolidaram como importante recurso de avaliacéo
nao-destrutiva das caracteristicas mecéanicas apods verificagdo de
proporcionalidade entre 0 modulo de Young dinamico e a resisténcia mecanica
(MOR) [6]. Antes dos métodos dinamicos, a caracterizacdo dos modulos
elasticos de materiais refratarios era especialmente dificil porque além de
frageis sdo de microestrutura grosseira, o que dificulta a medi¢cdo quase-
estatica e a aplicacao da técnica nao-destrutiva de pulso-eco.

Dada a importancia assumida, os procedimentos de caracterizagéo nao-

destrutivos pelos métodos dinamicos foram normatizados [13] e realizados
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esforgcos interlaboratoriais para a normatizacao [31], além da elaboragao de
estudos e guias de boas praticas de caracterizagéo [9,10].

Na década de 1990 foram desenvolvidos, e atualmente estdo sendo
aperfeicoados, sistemas de medigao automatizados para a caracterizacao dos
modulos elasticos de materiais refratarios em fungcdo do tempo e da
temperatura [18,27]. Estes sistemas sdo baseados em computador e
apresentam vantagens frente ao tradicional Grindosonic, principalmente na
discriminacdo das frequéncias. Contudo, ndo o substituiu devido a
inconveniéncia do computador pessoal (PC) para determinadas aplicacdes
industriais em que as medicdes devem ser praticas e rapidas.

O hardware do aparato experimental desenvolvido nesta tese de
doutorado foi projetado para unir a capacidade de discriminagao de frequéncia
dos sistemas baseados em PC as conveniéncias da alternativa “stand alone”
representada pelo Grindosonic para a caracterizacdo dos modulos elasticos

dindmicos, em especial o modulo de Young.

2.2.2 Caracterizagao do amortecimento

A medida do amortecimento ou atrito interno € normalmente associada
ao estudo de metais pelo sistema de péndulo de torcido desenvolvido por Ké
[32] na década de 1940 e pelas suas variagbes. Neste sistema, o
amortecimento é calculado a partir do decremento logaritmico da amplitude de
torcdo, e o modulo de Young a partir da frequéncia de ressonancia. A
caracterizagcao do amortecimento em metais permite a investigacdo de
processos de difusdo, de defeitos e de transi¢cdes de fase. Contudo, o método
do péndulo de tor¢ao nao é facilmente aplicavel a materiais que ndo podem ser
conformados como fios ou bastdes finos, por exemplo, os concretos refratarios.

Para a caracterizacdo do amortecimento de materiais que nédo sao
conformaveis como fios ou bastdes finos, 0 método dindmico ou ressonante
desenvolvido por Forster (descrito na secgdo anterior) € mais adequado,
apesar da incerteza adicionada pela influéncia dos fios nos quais o corpo de
prova é dependurado [33]. O amortecimento neste método € obtido a partir da

largura dos picos de ressondncia em meia poténcia [15], tarefa
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conceitualmente simples, mas que na auséncia de auxilio computacional é
trabalhosa.

Até a década de 1990 os principais trabalhos relacionados ao
amortecimento de materiais com microestrutura grosseira foram realizados
sobre concretos e argamassas para construgao civil, dada a importancia do
amortecimento estrutural para garantir a seguranga no caso de abalos
sismicos. Quanto menor o amortecimento de uma edificagdo, maior sera a
amplitude de vibracao induzida pelo abalo e, consequentemente, a chance de
falha. Nestes trabalhos € destacada a influéncia de trincas e microtrincas no
amortecimento [34-38]. No estudo de concretos refratarios, destaca-se até a
década de 1990 o trabalho de Coppola [16] em que o amortecimento de
refratarios de carbeto de silicio foi caracterizado pelo método de Forster.

Pela praticidade de uso, a Técnica de Excitagao por Impulso e o sistema
Grindosonic prevaleceram sobre o método de Forster na caracterizagdo dos
modulos elasticos na area de materiais ceramicos e refratarios. Mas, se por um
lado esta técnica facilitou a caracterizacdo dos moddulos elasticos destes
materiais, por outro, criou um obstaculo para a caracterizacdo do
amortecimento, visto que na Técnica de Excitagdo por Impulso € necessario
um conjunto de equipamentos adicionais para gravagédo e processamento do
sinal ou um sistema eletrdbnico embarcado com esta capacidade para se
calcular o amortecimento pelo método do decremento logaritmico. Pelo método
de Forster estes procedimentos sao custosos, mas viaveis manualmente.
Existe uma afinidade natural entre a técnica de caracterizagdo dos mddulos
elasticos por varredura em frequéncia (método de Forster) e o método da
largura de banda para a obtengdo do amortecimento. Da mesma forma ha
entre a Técnica de Excitacdo por Impulso (Grindosonic) com o método do
decremento logaritmico. Nos dois casos, a resposta da amostra, seja por
varredura ou por impulso, contém as informacées necessarias para o calculo
dos moddulos elasticos e amortecimento. No entanto, o calculo do
amortecimento demanda processamento de sinais e capacidade computacional

mais avangados, principalmente no caso do decremento logaritmico.
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Somente na década de 1990, com a popularizagdo dos computadores,
surgiram solugbes baseadas em PC para a caracterizagdo simultdnea do
amortecimento e dos mddulos elasticos pela Técnica de Excitagdo por Impulso
[18,28]. Hoje estas técnicas coexistem com o Grindosonic, que apesar das
limitagcbes, € mais adequado para aplicagcbes em que um computador
associado ao sistema de medi¢gdo ndao € bem vindo. Com o desenvolvimento
dos sistemas de medicdo integrados dos moddulos elasticos e do
amortecimento, diversos trabalhos relacionados a concretos tém sido
realizados aproveitando as vantagens proporcionadas por esta associagao.
Nestes trabalhos [16,17,34-38] € investigada a evolugdo de trincas e
microtrincas devido ao dano por choque térmico, a transformacdes de fase e a
sobrecarga. Também ha potencial de aplicagdo na investigacdo de processos
de self-healing, comportamento da fase vitrea e de identificagdo do limite de
validade da extensdo dos valores dos mddulos elasticos dindmicos para as
condicbes estaticas.

O aparato experimental desenvolvido nesta tese para a caracterizacao
dos modulos elasticos empregando a TEI € capaz de obter simultaneamente o
amortecimento pelo método do decremento logaritmico, unindo assim a
praticidade do equipamento Grindosonic com o poder de processamento das

solucdes baseadas em computadores pessoais.

2.2.3 Caracterizagao da nao-linearidade

Os experimentos sobre efeitos ndo-lineares em solidos comecaram na
década de 1950. Segundo Johnson e Guyer [8], experiéncias sobre a geracao
de harmoénicos em cristais foram realizadas por Zarembo e Krasilnikov na
Russia e por Breazeale nos Estados Unidos, nas quais foram observadas n&o-
linearidades anormais e histereses que ndo poderiam ser explicados pela teoria
da nao-linearidade classica.

Recentemente, tem-se feito uso em varias aplicagdes dos efeitos
acusticos nao-lineares, por exemplo, em ensaios nao-destrutivos de rochas e
concretos [7,19,24]. Nestes estudos é reportada uma forte influéncia da
ocorréncia de trincas, microtrincas e da microestrutura na nao-linearidade nao-

classica.
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A quantificacdo da nao-linearidade pode ser realizada pelos coeficientes
C1 e C; (Equacgdes 2.19 e 2.21), que avaliam a redugéo percentual da rigidez
do material € 0 aumento do amortecimento em fungcdo da amplitude de
vibragdo. Esta quantificagdo, quando realizada pelos métodos dinamicos
ressonantes, consiste na Espectroscopia Acustica Ressonante Nao-linear,
EARN. A instrumentag&o comercial disponivel até o presente momento poderia
ser empregada na avaliacdo da ndo-linearidade, pelo menos para a
determinacao do coeficiente C; relacionado a variagdo da rigidez. Contudo,
este potencial ainda nao foi explorado por nao se ter percebido a ocorréncia da
n&o-linearidade nos materiais refratarios. Pelo menos ndo foram encontrados
relatos na literatura.

O aparato experimental desenvolvido neste trabalho de doutorado foi
projetado para possibilitar a avaliagdo da nao-linearidade com a realizagao da

EARN com praticidade com o uso de um atuador eletromagnético ajustavel.
2.3 Processamento de sinais

2.3.1 Transformada de Fourier e condicionamento de sinais

A Transformada de Fourier € uma transformada integral que expressa
uma fungdo em termos de uma somatdria de fungdes senoidais multiplicadas
por coeficientes que correspondem a amplitude das frequéncias presentes no
sinal [39]. A Transformada de Fourier esta para o processamento de sinais
como um prisma esta para um espectrofotdmetro. Empregando a transformada
de Fourier é possivel analisar sinais para a identificagdo das frequéncias
presentes, respectivas amplitudes e dependéncia temporal destas amplitudes.

Como a Técnica de Excitagao por Impulso e a Técnica de Espectroscopia
Acustica Ressonante Nao-linear lidam, justamente, com a determinagdo das
frequéncias presentes na resposta acustica de corpos de prova e com a
variagao da amplitude destas frequéncias, a Transformada de Fourier foi a
principal ferramenta matematica empregada no software embarcado do
sistema eletronico desenvolvido neste trabalho.

Existem variagcbes da Transformada de Fourier que facilitam a construcéo

dos algoritmos computacionais. Para sinais que podem ser representados por
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uma sequéncia de pontos de tamanho finito, que é o caso, ha uma alternativa
para a representacdo de Fourier conhecida como Discrete Fourier Transform
(DFT) [39]. A DFT é uma sequéncia, e ndo uma fungéo de variavel continua, e
corresponde a amostras igualmente espagadas no dominio da frequéncia. A
DFT de um sinal discretizado x(n) e de comprimento N € dada pela seguinte

equacao [39]:

2mj
X =YNlx(n)e ", n=0,1,2,..,N—1, (222

em que x sdo os pontos da transformada e X (k) a amplitude da transformada

para cada ponto. A DFT é de fundamental importancia para os sistemas
eletrbnicos devido a existéncia de algoritmos capazes de computa-la de
maneira eficiente, por exemplo, a Fast Fourier Transform (FFT) [40]. A Fast
Fourier Transform ou Transformada Rapida de Fourier € o0 nome dado ao
conjunto de algoritmos que realizam a computagao da DFT de forma rapida. O
desenvolvimento desses algoritmos iniciou-se em 1965, a partir do trabalho de

Cooley e Tukey [41].

2.3.1.1 Transformada Rapida de Fourier (FFT)
A razao da eficiéncia dos algoritmos para a realizagdo da FFT esta em

21 j
. P . —KNn .
aproveitar a fungéo exponencial e~ N ' de forma a se obter pontos igualmente

espacados no circulo unitario do plano dos complexos. Com isso, & possivel
aperfeigoar o algoritmo de calculo langando méo das simetrias e periodicidades

desde que N seja uma poténcia binaria [40].

2.3.1.2 Espectro de magnitudes

A saida da FFT esta contida no dominio da frequéncia e consiste em
numeros complexos. Quando se deseja localizar frequéncias de ressonancia, o
espectro da magnitude ou amplitude € suficiente [40]. A informagdo de

magnitude de cada frequéncia pode ser extraida pela equacgao:

MaglX(©)] = 1X(®)| =y (Real[X()D? + (Imag. [X(0)D?,  (2.23)

em que Mag[X (k)] € o médulo da magnitude da frequéncia correspondente ao

ponto k, Real[X(x)] a parte real e Imag. [X(x)] a parte imaginaria.
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2.3.1.3 Janelamento

O janelamento consiste em isolar a por¢édo de um sinal, multiplicando-o
por uma fungdo de ponderacdo antes da realizagdo da FFT. E empregado para
a analise do sinal em funcdo do tempo com relagdo a amplitude [42]. A Janela

retangular, por exemplo, é dada pela funcgao:

1, 0sn<N-1

W(n)z{o,nSOUnZN—l (2.24)

A consideragédo dos efeitos do janelamento € muito importante para o
processamento do sinal. Em uma janela existem duas propriedades principais:
a precisao de frequéncia dada pela banda do Iébulo principal e a atenuacgao de
ruido proporcionada pelo nivel dos Iébulos laterais e como estes decaem [42].
A escolha da janela a ser utilizada depende do foco da medigdo, que no caso
desta tese pode ser a determinacdo da frequéncia ou do amortecimento do
sinal (amplitude). A escolha da janela também é influenciada pela razédo entre a

amplitude do sinal e a do ruido.

2.3.1.4 Média mével

A média movel consiste em se realizar uma média de seguimentos
contiguos e sincronizados do sinal, extraidos pelo janelamento, a fim de se
obter a média temporal, na qual os sinais aleatérios sdo atenuados e os sinais

periodicos reforgados [39].

2.3.1.5 “Zero-Padding”

Zero-padding € uma técnica que consiste em acrescentar pontos com
amplitude nula antes e/ou depois do sinal extraido pelo janelamento. Esse
método € especialmente util quando se deseja ajustar o tamanho de um sinal
para processa-lo com um algoritmo de FFT que exige um numero de pontos

especifico [43].

2.3.1.6 Algoritmo para ajuste de curvas nao-lineares

Apds a andlise do sinal condicionado empregando a FFT e o
janelamento em associagcdo com a média movel e o zero-padding para a
determinacao das frequéncias e da dependéncia da amplitude destas com o

tempo, € necessario um algoritmo de ajuste de curva ndo-linear para se
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encontrar o decremento logaritmico do sinal (esta informagao € empregada no
calculo do amortecimento). Dos algoritmos descritos na literatura, o de
Levenberg-Marquardt [44,45] é um dos mais bem estabelecidos para sistemas
embarcados com limitagdes de processamento [46,47] e foi o empregado no
desenvolvimento do algoritmo desta tese [48]. Neste algoritmo, é ajustada
sobre o sinal uma equacdo composta por uma parte que descreve o

decaimento exponencial e outra que corresponde ao piso de ruido.

2.3.2 Componentes eletronicos para o processamento de sinais

Para o processamento de sinais sdo necessarios processadores digitais
de sinais (PDS) e microcontroladores (MC), além de componentes comuns
como capacitores, resistores e semicondutores para a digitalizacdo do sinal
(conversores analdgico-digitais). A seguir, sdo apresentadas informacgdes

basicas sobre estes componentes.

2.3.2.1 Processador digital de sinais

Processadores digitais de sinal sdo componentes projetados para a
realizacao de fungdes matematicas em tempo real 6timos para a realizagao de
Transformadas Rapidas de Fourier e execugdao dos demais algoritmos

necessarios ao processamento digital de sinais (Figura 2.4).

Figura2.4 Exemplo de um Processador Digital de Sinais (0 mesmo utilizado

no sistema eletrénico desenvolvido nesta tese).
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Os PDS sao dispositivos programaveis o que garante flexibilidade.
Contudo, é necessario criar o software a ser embarcado no componente,

normalmente na linguagem C++.

2.3.2.2 Microcontrolador

O microcontrolador pode ser considerado um pequeno computador.
Internamente ele possui processador, memoria e periféricos. Os dispositivos de
entrada e saida tipicos incluem chaves, LEDs, displays, sensores e interfaces
de comunicagao como a RS232 e a USB.

A fungcdo do microcontrolador (Figura 2.5) € gerenciar e coordenar
dispositivos e interagir com o usuario. Ele também é capaz de realizar calculos,
porém com eficiéncia e velocidade incomparavelmente inferiores a de um

processador digital de sinais.

lantoon AR

uum il

Figura 2.5 Exemplo de um Microcontrolador (0 mesmo utilizado no sistema

eletrdnico desenvolvimento nesta tese).

Da mesma forma que os processadores digitais de sinais, os
microcontroladores sao dispositivos programaveis que demandam a criagao e

gravacgao de um software.
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3 MATERIAIS

3.1 Formulagao

Nesta tese, foram caracterizados, com relagao a resisténcia ao dano por
choque térmico, concretos refratarios de alta alumina e de baixo teor de
cimento com a motivagao de se comparar diferentes tipos e tamanhos maximos
de agregado. Os concretos refratarios caracterizados foram os seguintes:

e A2 (com agregados de alumina eletrofundida branca com d < 2,4 mm)
e A8 (com agregados de alumina eletrofundida branca com d < 8,0 mm)
e AT (com agregados de alumina tabular com d < 3,0 mm)

A alumina tabular € uma matéria-prima sintética obtida a partir da
recristalizacdo de a-alumina, é de alta pureza, alta inércia quimica e rica em
poros fechados que contribuem para uma resisténcia ao dano por choque
térmico superior. A alumina eletrofundida branca também é uma matéria-prima
sintética, e é obtida pela eletrofusdo de aluminas calcinadas. A alumina
eletrofundida branca possui principalmente poros abertos e apresenta menor
resisténcia ao dano por choque térmico do que a alumina tabular [2,49], porém
€ uma opgao com razao custo/beneficio interessante para a industria, podendo
chegar a custar 50% menos.

O A2 e o A8 sao concretos refratarios experimentais projetados no
GEMM com microestrutura mais simples para estudos basicos de
comportamento mecanico, e podem ser utilizados em substituicdo ao AT.
Naturalmente, outros parédmetros devem ser levados em consideracéo além da
resisténcia ao dano por choque térmico, por exemplo, a resisténcia a corrosao
(a alumina tabular apresenta maior inércia quimica quando comparada a
alumina eletrofundida branca) [50].

As formulagdes dos materiais s&do apresentadas em detalhes na Tabela
3.1 e na Tabela 3.2. As fragdes das matérias-primas dos concretos A2 e A8
foram ajustadas para o coeficiente de empacotamento de Andreasen, q, [51]
igual a 0,26. O peso correspondente a 100% na Tabela 3.1 ndo inclui a agua e
os aditivos. Na Tabela 3.1 as matérias-primas que tem as denominagdes que

se iniciam com AL e TP sao 6xido de aluminio eletrofundido branco fornecidas
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pela empresa ELFUSA. O EL 61 é um cimento composto por aluminatos de
calcio com 67,8% de alumina (também ELFUSA). A CL 370 e a CT 3000 SG
sao aluminas reativas fornecidas pela ALMATIS. Os aditivos acido citrico e
defloculante promovem a dispersao das particulas finas aumentando a fluidez
do concreto, reduzindo o teor de agua e facilitando o trabalho de moldagem

dos corpos de prova [51].

Tabela 3.1 Formulagao dos concretos A2 e A8.
Matéria-prima Faixa_ A8 A2
granulométrica (um) | (%-p) (%-p)

AL 5/167/4 8000 > d > 4000 13,0 -

AL 4/10 4750 > d > 17 10,0 -

AL 8/20 2360>d>710 8,0 11,0

AL 8MF 2360 > d >125 8,0 11,0

AL 10/36 2000 > d > 355 8,0 11,0

AL 20/40 855>d > 355 8,0 11,0

AL 40MF 425>d>90 50 6,0

AL 60MF 250>d>16 10,0 11,0

TP 200 212>d>1 13,0 17,0

Cimento EL 61 | 45>d 4,0 4,0

CL 370 d (médio) = 3,1 8,0 10,0

CT 3000 SG D (médio) = 1,4 50 8,0

Agua - 45-48(49-53

Acido citrico | - 0,06 0,07

Tabela 3.2 Formulagdo do concreto AT.
Matéria-prima Faixa! AT
granulométrica (um) | (%-p)

Alumina tabular 1000 > d > 3000 35,0
Alumina tabular 500 >d > 1000 17,5
Alumina tabular 500 >d > 600 10,0
Alumina tabular 0>d>300 10,0
Alumina tabular 0 >d>45 10,0
Alumina reativa / cimento | Ndo informada 12,5
Agua - 5,00
Acido citrico - 0,03
Defloculante FS40 - 0,10
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O AT é um concreto comercial e suas amostras foram preparadas pelo
grupo de pesquisa GHI, da Universidade RWTH-Aachen, Alemanha, no
contexto de um projeto de colaboragdo PROBRAL (Projeto Capes/DAAD n°
258, do periodo de 15/12/2008 a 15/04/2009) e de projetos de extensao com
industrias de refratarios. Por ser um concreto comercial, ndo se tem acesso

completo ao projeto do material.

3.2 Preparagao

As amostras foram preparadas no formato prismatico com dimensdes de
25 mm (largura) x 25 mm (altura) x 150 mm (comprimento) utilizando moldes
metalicos untados com cera desmoldante. As matérias-primas foram pesadas
em bateladas, homogeneizadas em um saco plastico e colocadas em um
misturador planetario de bancada. Os respectivos aditivos foram adicionados a
agua previamente pesada.

No processo de preparagao, apoés a mistura, o concreto foi vertido em
um molde disposto sobre uma mesa vibratoria. Apdés a moldagem, as amostras
foram mantidas em um recipiente saturado de umidade por 24 horas para a
promogao da cura. Os corpos de prova foram, entdo, desmoldados e
retornados para o recipiente saturado por mais 24 horas, sendo depois
secados em estufa a 110 °C por 24 horas. O processo seguiu com a
sinterizacao a 1.450 °C por 10 horas com taxa de aquecimento de 3 °C/min. A
etapa final foi a retificagdo das faces superiores para reduzir a incerteza na
medicdo da espessura da amostras e, consequentemente, nos calculos do
modulo de Young.

Foram preparados em torno de 100 corpos de prova de cada material.
Deste total, foram selecionadas 80 unidades apds a determinacdo do mddulo
de Young dinédmico caracterizado apds a queima. Foram descartados os
corpos de prova com maior € menor rigidez. Os 80 selecionados foram
utilizados aleatoriamente conforme a demanda dos experimentos. O desvio
padrdao do modulo de Young do total de corpos de prova preparados foi de
4,8% para o A2, de 4,9% para o A8 e de 5,0% para o AT.
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4 METODOS

4.1 Desenvolvimento do aparato experimental

O aparato experimental desenvolvido consiste em um conjunto composto
por um sistema eletrénico, um software embarcado, um suporte de corpos de
prova e um atuador eletromagnético automatico de intensidade ajustavel. Estes
elementos realizam a integragdo da Técnica de Excitagdo por Impulso com a
Espectroscopia Acustica Ressonante N&o-linear para a medicdo simultanea
dos modulos elasticos e do amortecimento em funcdo da amplitude de
excitagdo do corpo de prova, 0 que por sua vez permite a deteccdo e

quantificacdo da nao-linearidade mesoscopica.

4.1.1 Sistema eletronico

O sistema eletrbnico desenvolvido nesta tese consiste, tecnicamente,
em um analisador de vibragdes transitérias, das quais extrai o espectro de
frequéncias via transformada rapida de Fourier (FFT) e a atenuagéo do sinal no
dominio do tempo aplicando-se o janelamento progressivo do sinal. Este
sistema determina em quais frequéncias o corpo de prova vibra apds receber
uma excitacdo mecanica por impulso e qual € o amortecimento de cada uma
destas frequéncias. Na Figura 4.1 € mostrada a sequéncia geral para a
determinacao das frequéncias pelo sistema eletronico.

A determinacdo das frequéncias de ressonancia € necessaria para o
calculo dos modulos elasticos e da atenuagao, e, desse modo, para o calculo
do amortecimento. Para desempenhar estas tarefas, foi empregado um
processador digital de sinais, um microcontrolador e um banco de memoria,
que, em conjunto, sdo capazes de processar a resposta acustica do corpo de
prova em tempo real. O processador digital de sinais utilizado ja foi mostrado
na Figura 2.4 e o microcontrolador na Figura 2.5.

O equipamento comercial baseado em um sistema eletrébnico mais
préximo da necessidade descrita era o Grindosonic [29]. Porém este € limitado
a determinacdo da frequéncia principal e ndo possibilitaria a medicdo do

amortecimento e dos coeficientes de nao-linearidade. Em fungao disso, o
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sistema eletrénico desenvolvido consistiu em uma inovacao, que inclusive foi

patenteada pela UFSCar e ja licenciada [52,53].

2° Registro da resposta acustica

4

1° Impulso mecanico
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3° Processamento para a determinacao das frequéncias
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Figura 4.1 Sequéncia geral de passos para determinagao das frequéncias

pelo sistema eletrénico.

4.1.1.1 Concepcgao, diagrama em blocos e placa de circuito impresso

Na Figura 4.2 é apresentado o diagrama simplificado de como o sistema
eletrébnico € empregado. O corpo de prova, apoiado sobre um suporte que
impbe as condigbes de contorno do modo de vibragdo desejado, é excitado
pelo atuador eletromagnético ajustavel. O som emitido pelo corpo de prova é
captado por um sensor acustico sem contato fisico e processado pelo sistema
eletrbnico. As frequéncias de ressonancia detectadas (vide Figura 4.1) e os

respectivos amortecimentos sdo apresentados em um mostrador.
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Suporte

Sensor Mostrador

Excitagéo Sistema eletronico

Sinal acustico

Figura 4.2 Diagrama simplificado do emprego do sistema eletronico.

Na Figura 4.3 é apresentado o diagrama em blocos concebido para que
o sistema eletrénico desempenhasse os processamentos necessarios. O bloco
condicionador de sinal alimenta o sensor e compatibiliza a amplitude do sinal
gerado com o conversor analogico-digital (conversor A/D). Neste bloco foram
utilizados amplificadores diferenciais. O conversor A/D transforma o sinal
analdgico do sensor em um sinal digital binario de 16 bits (discretizado em
65.536 niveis distintos de tensao). Neste bloco foram utilizados conversores

tipicos de equipamentos de audio de alta fidelidade.
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Figura 4.3 Diagrama em blocos do sistema eletrénico desenvolvido.

O sinal digitalizado pelo conversor A/D é processado pelo processador
digital de sinais que apresenta os resultados no mostrador/display. O

sincronismo da operagao é realizado pelo microcontrolador. Para auxiliar no
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processamento dos sinais ha um banco de memoria e para alimentar os
circuitos, um sistema eletrénico de alimentagdo. Ha também um indicador
luminoso (um LED bicolor verde e vermelho) que informa a ocorréncia do
disparo (verde) da aquisigao e da saturagao (vermelho) do conversor A/D.

Na Figura 4.4 é apresentada a placa do sistema eletrbnico, que foi
desenvolvida de acordo com o diagrama em blocos da Figura 4.3, empregando
o software Altium®. A maioria dos componentes empregados foram do tipo
surface mount device (SMD) e a placa de circuito impresso de 4 camadas,

sendo as camadas internas o terra e o positivo.

Figura4.4 Placa do sistema eletronico desenvolvido, correspondente ao

diagrama de blocos da Figura 4.3.

4.1.1.2 Gabinete, interface e itens acessorios

Para que fosse de uso pratico e seguro, a placa foi acondicionada em
um gabinete metalico. Também foram incluidos acessorios e elementos de
interface, além dos préprios sensores, como mostrado na Figura 4.5. Os
elementos indicados nesta figura sao:

1) Fonte de alimentagéo.

2) Placa do sistema eletrénico desenvolvido.

3) Sensor acustico direcional.

4) Sensor acustico omnidirecional.

5) Conectores para os sensores.

6) Painel.

7) Fonte de alimentaca.
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Figura4.5 Gabinete metalico e itens acessorios do sistema eletrénico

desenvolvido.

No painel frontal (Figura 4.6), foram incluidos os seguintes elementos:

- Conector para sensores/microfones de eletreto.

- Conector para microfones capacitivos.

- Indicador luminoso de aquisi¢ao.

- Mostrador de cristal liquido de 02 linhas por 16 caracteres.

- Tecla Mode, que permite alternar as diferentes telas de configuragéo
e 0s parametros apresentados na segunda linha do mostrador.

- Tecla (T), que incrementa os valores do parametro em tela.

- Tecla ({), que decrementa os valores do parametro em tela.

- Tecla Enter, que inicia uma medida e confirma a alteragcao de uma

configuragéo.

Figura 4.6  Painel frontal do gabinete metalico da Figura 4.5.
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Na Figura 4.7 € mostrada uma foto da versao final do sistema eletrénico
desenvolvido acondicionado no gabinete metalico e com os devidos elementos

de interface.

Figura 4.7 Sistema eletronico desenvolvido nesta tese em seu gabinete

metalico.

4.1.2 Software embarcado e processamento do sinal

Apos a ocorréncia da excitacdo mecanica por impulso e a emissao da
resposta acustica pelo corpo de prova, o sistema eletrénico inicia a aquisicao
do sinal durante um intervalo de tempo pré-determinado mediante um ajuste de
nivel de disparo ou de trigger e, na sequéncia, realiza as transformadas rapidas
de Fourier (FFT) do sinal segmentado. A partir da realizacdo destes calculos é
gerada uma matriz que registra a amplitude das frequéncias em fung¢ao do
tempo. O grafico desta matriz consiste em um espectrograma que € a
assinatura vibracional do corpo de prova e que contém a informacdo das
frequéncias presentes e as respectivas taxas de atenuacao.

Os componentes eletrénicos empregados no desenvolvimento do sistema
eletrbnico sao adequados para a realizagcdo destas tarefas, porém necessitam
de um software embarcado. Conforme ilustrado no fluxograma da Figura 4.8, o
nucleo do software foi estruturado em 05 passos principais [48]. A programacao
do cddigo fonte do software foi realizada na linguagem C++.

O 1° passo consiste na aquisigao do sinal e na sua segmentacao pelo

janelamento (vide sec¢ao 2.3.1.3). A taxa de amostragem da digitalizagdo deve
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ser pelo menos o dobro da frequéncia mais alta que se deseja analisar. No

caso desta tese a frequéncia mais alta € de 20 kHz.

1° Aquisigdo e
segmentacéo do sinal

v

2° FFT do primeiro
segmento do sinal

v

3° Detecgdo dos picos

v
4° Analise
tempo-frequéncia
v

5° Ajuste de curva de decaimento e
calculo do amortecimento

Figura 4.8  Fluxograma do nucleo do software embarcado [48].

O 2° passo executa a transformada rapida de Fourier (FFT) do primeiro
segmento do sinal, empregando o zero-padding e a média mével (vide secgdes
2.3.1.4 e 2.3.1.5). E no primeiro segmento que as componentes de sinal
apresentam as maiores amplitudes, visto que a resposta acustica do corpo de
prova € um sinal transitério com decremento exponencial.

O 3° passo permite a detecgdo dos picos do espectro de magnitudes.
Sao consideradas possiveis frequéncias de ressonancia todos os picos que
possuirem em sua borda de subida inclinagdo maior que a derivada média ao
seu redor.

O 4° passo consiste na analise tempo-frequéncia do sinal com a
montagem da matriz que contém a informagdo de como a amplitude de cada
frequéncia detectada varia com o tempo desde o momento da excitacdo do
corpo de prova.

O 5° e ultimo passo faz o ajuste de uma curva sobre a evolugdo da
amplitude de cada frequéncia registrada na matriz tempo-frequéncia. Faz
também o calculo do respectivo amortecimento a partir do decremento
logaritmico da regido no qual ocorre o decremento exponencial do sinal. Para a

realizacéo do ajuste de curva (fitting) foi empregado o método n&o-linear por
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minimos quadrados proposto por Levemberg-Marquardt [47]. Na Figura 4.9 é
apresentado um exemplo de ajuste de curva.

A execucdo destes cinco passos € muito rapida e tem a duracio
determinada essencialmente pela duragcdo da resposta acustica do corpo de
prova que € da ordem de segundos para materiais com baixo amortecimento.
40 -
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Figura 4.9 Ajuste de uma curva sobre a evolugao temporal da amplitude de
uma das frequéncias de um sinal acustico gerado por um corpo

de prova [48].

4.1.3 Atuador eletromagnético ajustavel

Para possibilitar a excitacdo do corpo de prova com um impulso
mecéanico de intensidade controlada, foi desenvolvido um atuador
eletromagnético ajustavel constituido por um controle eletrénico e por um

solendide. O sistema é mostrado na Figura 4.10.

Controle eletrdnico Atuador eletromagnético

Potencibmetro
de ajuste

Figura 4.10 Controle eletronico do atuador eletromagnético, e o proprio
atuador.

O controle eletrénico aplica um pulso com duragdo ajustavel entre 1 e

100 ms e amplitude também ajustavel entre 1 e 12 V. Com este sistema, é
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possivel controlar com preciséo a intensidade da excitagdo. Na Figura 4.11 é
mostrada a correlagdo entre a amplitude da emissdo acustica gerada por um
corpo de prova e a tensdo de excitacao aplicada no solendide do atuador
eletromagnético com duragédo de 15 ms. A faixa de tensdo neste caso foi
limitada entre 7,8 e 9,0 V, porque com o tempo de excitagdo de 15 ms, tensdes
abaixo de 7,8 V ndo séo suficientes para impulsionar o projétil e tensdes acima

de 9,0 V causam excitagao dupla.
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Figura 4.11 Amplitude da emissao acustica de um corpo de prova vs. a tensao

de excitagao aplicada ao atuador, para um tempo fixo de 30 ms.

O atuador eletromagnético possui dois modos de operagdo: remoto e
manual. No modo remoto ele é controlado e configurado via USB; no modo
manual o tempo do pulso é fixo, a amplitude é controlada via potencidmetro de
precisdo e o disparo manual € feito por meio de um botdo. O tempo de contato
entre a ponta do projétil e a amostra foi medido com o auxilio de uma amostra
metalica, uma bateria e um osciloscopio pelo fechamento de curto-circuito no
momento do contato. Este tempo foi da ordem de 30 microssegundos, o que
garante uma banda de frequéncia de 100 kHz suficiente para promover a
excitacao das frequéncias naturais dos corpos de prova que sdo usualmente

inferiores a 10 kHz.
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4.1.4 Suporte de corpos de prova

Para a excitagao dos corpos de prova nos modos de vibragao desejados,
no caso deste trabalho nos modos flexional e torsional, € necessario impor
condi¢cbes de contorno mecanicas especificas. Estas condigcbes de contorno
consistem em apoiar o corpo de prova em linhas nodais do modo de vibracéo
desejado e realizar a excitagdo e a captagao da resposta acustica em pontos
onde a amplitude de vibracdo € maxima. Na Figura 4.12 sdo mostradas as
linhas nodais do modo de vibragdo flexional fundamental (Figura 4.12-a) e
torsional fundamental (Figura 4.12-b) de uma barra retangular [15]. O corpo de

prova deve ser apoiado nessas linhas empregando-se suportes apropriados.
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Figura 4.12 Linhas nodais dos modos de vibragao flexional fundamental (a) e
torsional fundamental (b) de uma barra de secgéo transversal

retangular [15].

As linhas nodais do modo torsional sempre coincidem com os eixos do
corpo de prova, porém as posicdes das linhas nodais do modo flexional
fundamental situam-se na posicéo 0,224 L, sendo L o comprimento do corpo de
prova e, portanto, variam em fungdo desse comprimento. O posicionamento
exato de acordo com estas condi¢gdes de contorno € muito importante para a
precisao da medi¢cdo do amortecimento [33].

Visando desenvolver um aparato experimental pratico e preciso para
barras retangulares de tamanho variavel, foi pensado em um suporte capaz de
apoiar automaticamente o corpo de prova sobre fios nas posicdes exatas do
modo desejado utilizando apenas recursos mecanicos. Na Figura 4.13 é
mostrada uma vista em perspectiva do projeto realizado para o suporte de

corpos de provas.
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Figura 4.13 Vista em perspectiva do suporte de corpos de provas com

posicionamento mecanico automatico.

Na Figura 4.14-a é mostrada uma vista de topo desse suporte com o0s
fios configurados para o modo flexional fundamental. Na Figura 4.14-b, com a

mesma vista, os fios configurados para o modo torsional.

1B
(b)
Figura 4.14 Vista de topo do suporte de corpos de prova com fios

posicionados para o modo flexional (a) e torsional (b).

O suporte de corpos de prova possui quatro carros moveis e dois fusos.
A funcgdo dos carros centrais é segurar e posicionar os fios do modo flexional e
a funcao dos carros externos € alinhar o corpo de prova por meio de garras de

fechamento simétrico e delimitar o final de curso. Os carros externos sao
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ligados aos carros internos através de fusos com roscas diferentes (Vide Figura
4.15), sendo a proporgéo entre o passo destas roscas igual a 0,224 que € a
proporcao entre a posicdo em que o fio deve ser apoiado e o comprimento
total, L, do corpo de prova. Ao se posicionar o corpo no suporte, atuando-se
sobre os carros externos, os fios sdo posicionados automaticamente pelos

carros internos na posic¢ao 0,224 L.

Figura 4.15 Detalhe do suporte de corpos de prova destacando os fusos com

proporgao de 0,224 entre os passos das roscas.

Na Figura 4.16 é mostrada uma foto do suporte de corpos de prova

construido posicionando uma barra de concreto refratario de alta alumina.

Sensor acustico

Amostra

Atuador

Controle eletrénico

Figura 4.16 Foto do suporte de corpos de prova construido com seus

acessorios (atuador eletromagnético e sensor acustico).
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4.1.5 Camara para o controle de umidade

Para a investigagdo da influéncia da umidade na caracterizacdo dos
modulos elasticos e do amortecimento, foi construida a camara hermética

mostrada na Figura 4.17.

Figura 4.17 Cémara para a determinacado dos modulos elasticos e do

amortecimento em funcao da umidade.

Foram empregados dois recipientes plasticos unidos por uma placa de
madeira com vedacgao de borracha e um medidor de umidade e temperatura
adaptado. As dimensbes da camara permitiram acomodar perfeitamente o
suporte de corpos de prova mostrado na Figura 4.16. A variagdo da umidade
foi realizada com a inser¢cdo de silica-gel na camara. Para evitar que a
reverberacao influenciasse na caracterizacgdo do amortecimento, foram

instaladas placas de materiais absorvedores acusticos no interior da camara.

4.1.6 Forno instrumentado

Para a caracterizacdo dos corpos de prova durante processos de
secagem com temperatura foi construido o forno instrumentado mostrado na
Figura 4.18 a partir de um modelo comercial. Para tanto foi necessario a
adequacao do atuador eletromagnético e encontrar uma forma de captar a
resposta acustica do corpo de prova sem danificar o captador acustico com

sobreaquecimento.
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Figura 4.18 Forno instrumentado construido para a caracterizagao do médulo
de Young e do amortecimento durante a secagem com
temperatura. O circulo vermelho indica a armadilha para que a

irradiagcéo térmica ndo atinja o captador acustico.

O sobreaquecimento poderia ocorrer por convecgao e irradiagao térmica.
A possibilidade de aquecimento por conveccgéo foi eliminada com a vedagao do
guia de onda e do captador acustico, e a de aquecimento por irradiagdo com a
adicao de uma curva de cor escura entre o guia de onda e o captador acustico.
Esta curva ndo comprometeu a propagag¢ao da onda e desempenhou o papel

de uma armadilha para a irradiagao infravermelha.

4.2 Aplicagao do dano por choque térmico

Nesta tese foram aplicados quatro tipos de choque térmico:
1) Aquecimento lento ao ar seguido de resfriamento rapido em agua
2) Aquecimento rapido ao ar (em um forno)
3) Resfriamento rapido ao ar
4) Aquecimento ao ar (em um forno) seguido de resfriamento ao ar
O aquecimento ao ar foi realizado dentro de um forno e o resfriamento
ao ar com o0s corpos de prova sobre um recipiente metalico aberto e forrado

com graos de material refratario. O principal tipo de choque térmico utilizado foi
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o do tipo 1, de aquecimento ao ar e resfriamento em agua, aplicado no estudo
da influéncia da umidade (secgao 5.2.2) e na avaliagdo da resisténcia ao dano
por choque térmico dos materiais (secgdo 5.2.3). Este é o tipo de choque
térmico mais pratico e usual. O procedimento consiste em inserir o corpo de
prova em um forno previamente aquecido na temperatura desejada, onde é
mantido por 15 minutos para a homogeneizagdo da temperatura, e, na
sequéncia, resfria-lo abruptamente com o mergulho em agua circulante em
temperatura ambiente. Na Figura 4.19 é mostrado o momento em que o corpo

de prova esta prestes a ser mergulhado em agua.

Trajetoria
Corpo de prova

(-

Figura 4.19 Aplicacdo do choque térmico de aquecimento ao ar e resfriamento

em agua: momento em que o corpo de prova esta prestes a ser

mergulhado em agua em temperatura ambiente.

O choque térmico de aquecimento ao ar (tipo 2) consiste em inserir o
corpo de prova abruptamente no forno aquecido e resfriar o conjunto
lentamente (c/ taxa <1 °C/min) até retornar a amostra a temperatura ambiente.
O choque de resfriamento ao ar (tipo 3) consiste em aquecer o corpo de prova
lentamente (1 °C/min) e retira-lo abruptamente do forno para resfriar em
contato com o ar ambiente. O choque térmico de aquecimento e resfriamento

ao ar (tipo 4) consiste em inserir abruptamente o corpo de prova do forno,
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aguardar 15 minutos para a estabilizagcdo da temperatura, e retira-lo
abruptamente para resfriar em contato com o ar ambiente.

Os tipos de choque térmico 2, 3 e 4 foram aplicados durante um estudo,
deste doutorado, no qual se comparou o efeito do dano somente de
aquecimento, somente de resfriamento e de aquecimento combinado com
resfriamento. Os resultados deste estudo mostraram que para a faixa de
temperatura empregada, o dano ocorre majoritariamente no momento do
resfriamento, n&o havendo contribuicdo significativa do choque por
aquecimento que acontece quando o corpo de prova € inserido no forno [54].

Para a avaliagao da influéncia do tipo de choque térmico foram aplicados
10 ciclos de choque térmico de aquecimento ao ar (tipo 2), de resfriamento ao
ar (tipo 3) e de aquecimento ao ar seguido de resfriamento ao ar (tipo 4) em
trés grupos de trés amostras cada do concreto AT. A variagao de temperatura
foi de 1.100 °C. O numero elevado de ciclos e a alta variacdo de temperatura
foram necessarios devido a amenidade da condicdo do choque térmico ao ar
frente ao dano por choque térmico em agua. Para a avaliagdo da influéncia da
umidade foi aplicado um ciclo de dano por choque térmico de aquecimento ao
ar e resfriamento em agua (tipo 1) com variacdo de temperatura de 1.075 °C
em um conjunto de 03 amostras do concreto A8.

Para a avaliagdo da resisténcia ao dano por choque térmico dos
materiais (secgdo 5.2.3) foram aplicados choques térmicos de aquecimento ao
ar e resfriamento em agua (choque térmico tipo 1) com variagao progressiva de
temperatura. O total de 24 corpos de prova de cada material foi dividido em oito
grupos com trés corpos cada, os quais receberam um unico ciclo de choque
térmico com variagdo de temperatura progressiva, conforme especificado na
Tabela 4.1. O grupo A é o grupo de referéncia, que nao foi submetido a choque

térmico.

Tabela 4.1 Variag¢des de temperatura de choque térmicos, AT, aplicadas em
cada grupo de corpos de prova, para os materiais A2, A8 e AT.

Grupo |A| B C D E F G H
AT(°C) | - | 100 | 250 | 400 | 500 | 600 | 700 | 800
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Apos a aplicacao dos choques térmicos e antes das caracterizagoes, foi
realizado um ciclo de secagem sob a temperatura de 120°C, por 12 horas,
seguido da manutengao da amostra em condi¢gdes ambiente por 6 horas para a

estabilizagcado das propriedades.
4.3 Caracterizagcdes dos materiais

4.3.1 Médulo de ruptura

A medi¢cao do modulo de ruptura foi realizada pelo método de flexdo a
trés pontos, utilizando um sistema de ensaios mecanicos da marca MTS, série
810, com controle TestStar lls de acordo com a norma DIN EN 993-6 [55]
(Figura 4.20). A distancia entre os apoios foi de 125 mm e taxa de

carregamento constante de 0,15 MPa/s.

g

Figura 4.20 Dispositivos empregados para a determinagdo do modulo de

ruptura sob flexdo em trés pontos.

O corpo de prova foi posicionado para que a face sob tracao fosse a

face retificada. O modulo de ruptura foi calculado utilizando a equacgao:

MOR =¥mes (1 _20) - (44)

2wt?
em que Fpax € a forgca maxima ocorrida no teste, s é a distdncia entre os dois
pontos de apoio inferiores, w € a largura do corpo de prova e t, a espessura . A

variavel Y é a distancia da fratura até o centro do corpo de prova.
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4.3.2 Moébdulo de Young dinamico e amortecimento

Todas as amostras tiveram o modulo de Young dindmico e o
amortecimento caracterizados apos a sua fabricacédo e apds sofrerem dano por
choque térmico. As caracterizagdes foram realizadas em temperatura ambiente
apos procedimento de secagem e estabilizagdo para minimizar a influéncia da
umidade ambiente.

A caracterizagdo do médulo de Young dindmico foi realizada pela
Técnica de Excitagao por Impulso de acordo com a norma ASTM E1876 [13]
utilizando o aparato experimental desenvolvido nesta tese. O modo de vibragao
empregado foi flexional. Para o refinamento do célculo do médulo de Young,
também foram caracterizados o moédulo de cisalhamento e a razdo de Poisson,

empregados no calculo do fator de corregéo T (vide equagdes 2.5 e 2.6).

4.3.3 Nao-linearidade

Nesta tese, visando viabilizar a integracdo da EARN com a Técnica de
Excitagao por Impulso, foi avaliado o desvio da frequéncia de ressonancia do
modo de vibracao flexional fundamental e do respectivo amortecimento a partir
da definicdo de dois coeficientes arbitrarios, « e f, em correspondéncia aos
coeficientes C; e C;3 (Vide topico 2.1.5, Equacdes 2.19 e 2.21). O coeficiente «
descreve a razao entre o desvio percentual no médulo de Young, AE (em %), e

a variagao na tenséo de excitagdo do atuador eletromagnético, 4V (em Volts):

AE
a = E . (4.2)

O coeficiente S descreve a razdo entre o desvio no amortecimento, A (em
%), e a variagdo na tensdo de excitagdo do atuador eletromagnético, (AV em

Volts):

B= g . (43)

A opcéao pela adogao dos coeficientes o € f em vez de C; e C3 eliminou a
necessidade de se medir diretamente a amplitude de vibracdo, o que
demandaria uma instrumentacdo adicional menos pratica e mais dispendiosa
(acelerbmetros ou vibrémetros laseres), e permitiu o uso da mesma

instrumentagao empregada na Técnica de Excitagéo por Impulso.



49

Para a determinacao dos coeficientes « e g foi realizado um ajuste linear
sobre cinco medicbes ao longo da faixa de tensdo utili do atuador
eletromagnético, tipicamente de 7,8 a 9,2 V (quando o tempo do pulso esta
ajustado para 15 ms) com passos de 0,25 Volt. O valor de referéncia para o
calculo das alteragdes percentuais corresponde ao valor obtido com a menor

excitagao.

4.3.4 Analise microestrutural

A microestrutura dos materiais foi analisada empregando-se um
microscopio eletrénico de varredura e uma maquina fotografica digital com
lente macro. As amostras foram embutidas em resina acrilica e polidas com
pasta de diamante. Estas atividades e procedimentos foram realizados no
contexto da colaboragdo com o grupo de pesquisa GHI-RWTH-Aachen,

Alemanha.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Validagao da instrumentagao

A precisdo da instrumentagao na caracterizacdo dos modulos elasticos e
do amortecimento depende essencialmente da precisao do sistema eletronico e
do software embarcado na determinagao das frequéncias da resposta acustica
do corpo de prova e das respectivas dependéncias da amplitude em funcao do
tempo. Por sua vez, a medicdo da nao-linearidade também depende da
precisao do controle da excitagdo do corpo de prova.

Em funcgao disto, a instrumentacao foi validada com foco no desempenho
do sistema eletrbnico pela determinagdo da amplitude, da frequéncia e do
amortecimento de sinais arbitrarios sintetizados por um gerador de sinais de
precisdo, marca HP, modelo 33120. Também foi avaliada a dependéncia da
amplitude de vibracido do corpo de prova em funcdo da amplitude de excitacéo

do atuador eletromagnético.

5.1.1 Precisao na determinagcao da amplitude e do amortecimento

Para se conhecer a precisdo do sistema eletronico e do software na
determinacao da amplitude do sinal, o conjunto (sistema eletrénico + software)
foi aplicado na medicao de sinais sintetizados préximos aos extremos da faixa
de frequéncia em que sera solicitada a instrumentacéo (20 Hz e 20 kHz), com
amplitudes de 2,1 Volts de pico a pico (igual a metade do fundo de escala) e de
1 Volt pico a pico. O intervalo de frequéncia de 20 Hz a 20 kHz corresponde a
faixa de frequéncia dos captadores acusticos disponiveis para a detec¢ao da
resposta acustica dos corpos de prova. Os resultados sao apresentados na
Tabela 5.1.

Tabela 5.1 Comparacgao entre a amplitude de sinais sintetizados e medidos.

Frequéncia do sinal sintetizado (Hz) 100 20.000
Amplitude nominal (Vpp) 1,0 2,1 1,0 2,1
Amplitude do sinal sintetizado (Vpp) | 1,050 | 2,100 | 1,050 |2,100
Amplitude do sinal medido (Vyp) 1,071 2,223 |1.068 |2,119
Diferenca (Vpp) +0,021 | +0,023 | +0,018 | +0,019
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A diferenca encontrada na medicdo da amplitude foi sistematica e da
ordem de 20 mV. Como a diferenga encontrada € sistematica ela ndo tem
influéncia no calculo do amortecimento, visto que o calculo do amortecimento
leva em consideracéo a taxa de atenuacao e nao a amplitude absoluta do sinal.
O pequeno erro sistematico encontrado pode ser atribuido ao ruido térmico e
as interferéncias eletromagnéticas a que os circuitos eletrénicos estdo sujeitos.

Na Tabela 5.2 sdo apresentados os valores de amortecimento obtidos
com o emprego do sistema eletrénico desenvolvido na caracterizagao de sinais
sintetizados. Foram escolhidos frequéncias proximas aos extremos da faixa
possivel e amortecimentos que implicam em taxas de atenuacdo proximas a

maxima suportada pela taxa de aquisi¢gao do sistema (=~ 3.000 dBV/s).

Tabela 5.2 Comparacgao entre 0 amortecimento de sinais sintetizados e o

amortecimento medido com o sistema eletronico desenvolvido.

Sintetizado Medido
Frequéncia (Hz) { { Erro (%)
210 0,2879 | 0,2872 | -0,24
5.000 0,0121 | 0,0120 | -0,82
20.000 0,0030 | 0,0029 | -3,33

Ha uma tendéncia do valor de amortecimento medido ser inferior ao
sintetizado. O erro maximo encontrado foi de -3,33%.

Na Figura 5.1 é mostrada a visualizagao grafica do sinal sintetizado com
210 Hz e amortecimento de 0,2879. Podemos observar que ocorrem apenas
duas oscilagdes completas. Este caso € extremo em termos de amortecimento
e dificuldade de caracterizagdo, e pouco provavel de ser encontrado em
materiais ceramicos em que o amortecimento se encontra usualmente na faixa

entre 10 e 10° e a frequéncia na faixa de 1 a 10 kHz.
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Figura 5.1  Visualizagao gréafica do sinal sintetizado com 210 Hz e

amortecimento de 0,2879.

5.1.2 Precisao na determinacgao da frequéncia

No caso da avaliagao da precisdo do sistema eletrénico e do software
embarcado na determinacdo da frequéncia do sinal, foram medidos, com o
conjunto, sinais sintetizados além dos extremos da faixa de frequéncia em que
€ solicitada a instrumentacao (de 20 Hz a 20 kHz), com amplitude igual a
metade do fundo de escala (de 2,1 Volts de pico a pico). Os resultados estéao

mostrados na Tabela 5.3.

Tabela 5.3 Comparacgao entre a frequéncia de sinais sintetizados e medidos.

Sinal 1 Sinal2 | Sinal 3 Sinal 4 Sinal 5
Sintetizado | 30,0 Hz | 105,0 Hz | 5.875 Hz | 11.750 Hz | 23.500 Hz
Medido | 30,0 Hz | 105,0 Hz | 5.875 Hz | 11.750 Hz | 23.500 Hz
Diferenca percentual | < 0,05 % | <0,05% | <0,05% | <0,05% |<0,05%

Nao foi encontrada nenhuma diferengca superior a 0,05% entre a

frequéncia sintetizada e a frequéncia medida. Esta alta precisdo deve-se a
precisdo do clock, componente eletrénico que gera a base de tempo para o

processamento do sinal, e ao algoritmo de processamento do sinal.
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5.1.3 Precisao do controle da excitagao do corpo de prova

O controle da excitagdo do corpo de prova é realizado pelo ajuste do
pulso elétrico aplicado no atuador eletromagnético. A duragado deste pulso é
ajustavel entre 1 e 100 ms e amplitude entre 1 e 12 V. Na Figura 4.11 (pag. 39)
€ mostrada a correlagao entre a amplitude da emissao acustica de um corpo de
prova de alumina densa e a tensao de excitacdo aplicada no atuador
eletromagnético para um tempo fixo de 30 ms na faixa de 7,8 a 9,1 V. Foram
realizados cinco ensaios para cada ponto. A barra de erro corresponde ao
desvio padrao dessas cinco medidas. Pode-se observar uma correlagao linear,
com coeficiente de determinagao r? igual a 0,996, entre a amplitude ajustada e
a excitacdo induzida, e um espalhamento moderado que diminui com o
aumento da excitagdo. A incerteza média encontrada para a excitagao foi de +
5 %. Este é um valor relativamente alto quando comparado as precisdes na
determinacao das frequéncias e da amplitude, porém compreensivel, visto que
a excitagdo envolve a cumulacdo de tolerancias e incertezas das partes

mecanicas e elétricas do atuador eletromagnético.

Constatadas as precisées nos trés procedimentos basicos, que sdo a
determinacao das frequéncias (0 que garante a precisdo na determinagdo dos
modulos elasticos dinamicos), e a determinagdo da amplitude e do
amortecimento, comprova-se 0 bom desempenho do aparato experimental

desenvolvido.
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5.2 Resultados das caracterizagoes

5.2.1 Influéncia do tipo de choque térmico

Por questbes praticas, usualmente os procedimentos de aplicacdo de
choque térmico em pesquisas da area de materiais refratarios consistem em
ciclos que combinam os danos por aquecimento e por resfriamento. O
aquecimento pode ser ao ar ou em metal fundido e o resfriamento ao ar, em
agua ou em Oleo. Ha também variagbes que aplicam gradientes térmicos,
macaricos e ar comprimido [56]. Para que o dano seja exclusivamente de
aquecimento ou resfriamento, €& necessario que uma das etapas (0
aquecimento ou o resfriamento) seja realizada lentamente.

A avaliagao da influéncia do tipo de choque térmico foi um dos primeiros
estudos desta tese [54], e visou verificar se 0 choque de aquecimento contribui
para a ocorréncia de dano e se ha correlacio entre as alteragdes no modulo de
ruptura, médulo de Young dindmico e amortecimento sdo coerentes entre si
independentemente do tipo de dano. Este interesse foi despertado porque no
caso do dano por resfriamento ha maior probabilidade de surgimento de trincas
na superficie do corpo de prova e no choque de aquecimento em seu interior.

Na Figura 5.2 é apresentado o mdédulo de Young retido percentual de
trés grupos de trés corpos de prova do concreto AT apos 10 ciclos de
diferentes tipos de choque térmico (tipos 2, 3 e 4, que ndo envolvem
resfriamento em agua; vide seccéo 4.2 Aplicagdo do dano por choque térmico).
A variacdo de temperatura foi de 1.100 °C. Observa-se que nido houve queda
do valor do E-retido para o grupo que sofreu choque térmico de aquecimento
(tipo 2). O grupo que recebeu choque de aquecimento seguido de resfriamento
(tipo 4) apresentou uma tendéncia de queda maior do que o grupo que recebeu
o choque apenas de resfriamento (tipo3), 90 % vs. 86 %, pelo menos com
relagdo ao valor médio. Porém houve superposicdo das barras de erro. O
modulo de Young foi caracterizado com o corpo de prova em diferentes
orientagdes (a 0° e girado de 90° com relagdo ao seu comprimento) e n&o

foram encontradas variagdes.
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Na Figura 5.3 € apresentado o amortecimento de um grupo de corpos de
prova de referéncia, que ndo sofreram choque térmico, e dos trés grupos
submetidos aos diferentes tipos de choque térmico.
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Figura 5.2 Mddulo de Young retido percentual, E-retido, em fungéo do tipo de

choque térmico aplicado em grupos de trés amostras do concreto
AT (ap6s 10 ciclos e AT de 1.100 °C) [54].
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Figura 5.3 Amortecimento em fungéo do tipo de choque térmico aplicado em

grupos de trés amostras do concreto AT (apés 10 ciclos e AT de
1.100 °C) [54].

O resultado é similar ao encontrado para o modulo de Young retido

percentual. O grupo que sofreu choque térmico de aquecimento parece nao ter
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sofrido dano. O grupo que sofreu somente choque de aquecimento seguido de
resfriamento apresentou maior valor médio de amortecimento do que o grupo
que sofreu choque de resfriamento, porém ha superposicao das barras de erro
indicando dano semelhante para os dois casos.

Na Figura 5.4 é apresentado o modulo de ruptura do grupo de corpos de
prova de referéncia e dos trés grupos submetidos aos diferentes tipos de
choque térmico. Novamente, tem-se a indicacdo de que o dano por
resfriamento promoveu dano similar ao de aquecimento seguido de
resfriamento, o que confirma os resultados gerais encontrados com a
caracterizagdo do modulo de Young e do amortecimento. Contudo, no caso do
MOR, este indica a ocorréncia de dano no grupo que sofreu somente choque

térmico de aquecimento, apesar da superposicao parcial das barras de erro.
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Figura 5.4 Modulo de ruptura em fungao do tipo de choque térmico aplicado
em grupos de trés amostras do concreto AT (apds 10 ciclos e AT

de 1.100 °C) [54].

E sabido a partir dos fatores que afetam a resisténcia ao dano por
choque térmico [4] que a tensdo mecanica de natureza térmica durante o
aquecimento € metade do que ocorre no resfriamento. E que, adicionalmente,
quando a amostra € aquecida a superficie € submetida a compressao e quando
€ resfriada a tragdo. Considerando estas informacdoes e o fato de que os
materiais ceramicos s&o mais resistentes sob compressio do que sob tragao,

pode-se esperar que a resisténcia ao dano por choque térmico seja superior
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para os choques de aquecimento do que para os de resfriamento. Estas
consideragdes explicam os resultados encontrados.

Os resultados desta avaliacdo dos diferentes tipos de choque térmico ao
ar mostram que para os choques térmicos empregados e para o material
avaliado, o de resfriamento € a causa primaria do dano, apesar de indicagdes
de que pode haver uma pequena contribuicdo do choque por aquecimento. Os
resultados também mostram que ha coeréncia entre as alteracbées do médulo

de Young dindmico, do amortecimento e do médulo de ruptura.

5.2.2 Influéncia da umidade

Dada a importancia e a extensao do uso da Técnica de Excitacdo por
Impulso, foram estabelecidas normas [13] e guias de boas praticas [10].
Contudo ndo é discutida na referida literatura a eventual influéncia da umidade
na incerteza de medicdo dos moddulos elasticos dindmicos ou do
amortecimento, influéncia esta que pode ser critica para materiais porosos,
como o0s concretos refratarios caracterizados que apresentam porosidade
aparente entre 14 e 20% (15 % para o A2, 14 % para o A8 e 20 % para o AT).
O conhecimento da influéncia da umidade é muito importante para este
trabalho visto que a medicdo da nao-linearidade trata justamente da variagao
dos mddulos elasticos e do amortecimento com a amplitude de vibragao.

A suspeita a respeito da influéncia da umidade surgiu com a realizagao
de ensaios preliminares no inicio do doutorado, nos quais se observou
alteracbes nos modulos elasticos correlacionadas com variagcdes da umidade
ambiente. E também da literatura sobre a influéncia da umidade na propagacéao
de trincas [57].

Foram realizadas buscas na literatura e encontrados trabalhos
relacionados na area de geologia. Estes trabalhos indicam que o mddulo de
Young e o amortecimento de rochas de microestrutura complexa e similar a
dos materiais refratarios, com poros, trincas e microtrincas, sao sensivelmente
afetados pela umidade. Além de induzir a expansao [58], a presenca da
umidade reduz a rigidez do material e ativa os mecanismos nao-lineares que se
manifestam pela dependéncia do médulo de Young e do amortecimento com a

amplitude de vibragdo do material [25]. Abeele e colaboradores [25]
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encontraram alteragbes em fungado da umidade de até uma ordem de grandeza
para o modulo de Young (redugdo com o aumento da umidade) e de até duas
ordens de grandeza para o amortecimento (elevagcdo com o aumento da
umidade).

Em funcdo disso, nesta tese foi avaliada a influéncia da umidade na
caracterizagdo do amortecimento e do modulo de Young dindmico do concreto
refratario A8, com e sem dano por choque térmico. A sensibilidade a umidade
foi detectada nos trés materiais, A2, A8 e AT, sendo o material A8 o que
apresentou a maior sensibilidade, e por isso, o escolhido para a avaliagdo. O
dano foi aplicado com aquecimento ao ar e resfriamento em agua com uma
variagao de temperatura de 1.075 °C (vide secc¢éo 4.2).

O objetivo desta parte do trabalho foi quantificar a influéncia da umidade
ambiente, avaliar a correlagdo com o dano por choque térmico e estabelecer
um procedimento padrdo para minimizar esta influéncia. A avaliacao foi
realizada através de ciclos monitorados de secagem dos corpos de prova por
aquecimento e por ciclos isotérmicos com o emprego de silica-gel, apos estes

terem sido expostos a uma atmosfera saturada de umidade.

Ciclo de secagem com temperatura
O ciclo de secagem com temperatura foi realizado com o auxilio do forno
instrumentado descrito na secgao 4.1.6 e dividido em quatro etapas conforme
listado a seguir (Figura 5.5):
1
2
3
4

Umidificagdo em atmosfera saturada com umidade durante 24 horas.
Secagem em condigdes ambiente durante 12 horas.

Secagem a 120 °C durante 4 horas.

~— S SN SN

Re-umidificagédo parcial por 12 horas em condi¢des ambiente.

Este ciclo foi planejado visando facilitar o estabelecimento do
procedimento padrao. A temperatura de 120 °C foi escolhida por ser tipica dos
procedimentos de secagem. A etapa 4 é particularmente importante porque
inicialmente se acreditava que as propriedades elasticas permaneceriam

estaveis apds a secagem em estufa a 120 °C.
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O maddulo de Young e o amortecimento foram medidos continuamente
e simultaneamente durante as etapas 2, 3 e 4 com intervalos de 1 minuto. Na
etapa 1 (regido em azul da Figura 5.5), o corpo de prova estava fora do forno
instrumentado e dentro de uma caixa plastica fechada com umidade relativa
igual a 100%, obtida com uma estopa umida colocada em conjunto. Na etapa 2
(que simula uma secagem ao ar livre), a amostra foi movida da caixa plastica
para o forno instrumentado em condicdes de temperatura e umidade ambientes
(25°C e umidade relativa de 60%), e mantida nestas condicbes durante 12
horas com a porta do forno aberta. Na etapa 3 (regido em vermelho), a porta do
forno foi fechada e a temperatura elevada até 120 °C com a taxa de 1 °C/min e
mantida neste patamar por 4 horas. Na etapa 4, a porta do forno foi novamente
aberta e mantida assim por 12 horas para acelerar o resfriamento do conjunto e
permitir a re-adsor¢gao em condi¢gdes ambiente (25 °C e umidade relativa de 60
%).

Inicialmente o ensaio foi planejado apenas com as etapas 1, 3 e 4,
porém com a repeticdo do ciclos e obtencao de resultados preliminares,
constatou-se que seria interessante a inclusdo da etapa 2 para simular a
secagem ao ar livre.
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Figura 5.5 Ciclo de secagem com temperatura: (1) umidificagdo em
atmosfera saturada , (2) secagem em condigbes ambiente, (3)
secagem a 120 °C e (4) re-umidificagcéo parcial em condi¢bes

ambiente.
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Ciclo de secagem isotérmica

O ciclo de secagem isotérmica com silica-gel foi realizado com o auxilio
da camara hermética descrita na seccdo 4.1.5 (vide Figura 4.17), em
temperatura ambiente, e dividido em trés etapas:

1) Umidificacdo em atmosfera saturada durante 24 horas.
2) Secagem em condigdes ambiente durante 12 horas.
3) Secagem com silica-gel durante 7 horas em temperatura ambiente.

A primeira e a segunda etapas sao iguais as respectivas etapas do ciclo
de secagem com temperatura (Figura 5.5). O ensaio foi realizado empregando-
se as mesmas amostras. O moédulo de Young e o amortecimento foram
medidos continuamente e simultaneamente durante as etapas 2 e 3 com
intervalos de 1 minuto.

Na Figura 5.6 é apresentada a evolugdo do amortecimento em funcgéo do
tempo (graficos superiores) relativa ao ciclo de secagem com temperatura para
o concreto A8. No grafico inferior € mostrada a variacdo da temperatura em

funcao do tempo (ver Figura 5.5).
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Figura 5.6  Evolugdo do amortecimento (graficos superiores) do concreto A8,
com e sem dano, em fungao do tempo no ciclo de secagem por
temperatura. O grafico inferior mostra a temperatura em fung¢ao do

tempo.
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De forma analoga, na Figura 5.7 é apresentada a evolugao do médulo
de Young em funcdo do tempo. Notar que embora os eixos verticais destas

figuras mostrem faixas de valores distintas, o intervalo de 16 GPa é igual para

ambos.
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Figura 5.7 Evolugdo do mdédulo de Young (graficos superiores) do concreto
A8, com e sem dano, em fungéo do tempo no ciclo de secagem
com temperatura. O grafico inferior mostra a temperatura em

funcao do tempo.

Na Tabela 5.4 sdo apresentados os valores medidos no final da etapa 1,
apos o corpo de prova ter sido exposto por um longo periodo a um ambiente
saturado (vide Figura 5.5), e ap0s a etapa 4, depois de ter sido submetido a
secagem a 120 °C e ter repousado em condi¢des ambientes de temperatura e
umidade (25 °C / umidade relativa de 60 %). Observa-se uma alta sensibilidade
para o amortecimento (A%(A-D)) e uma sensibilidade significativa para o
moddulo de Young. O amortecimento chegou a variar -35 % com a perda de
umidade no corpo de prova sem dano e o médulo elastico +9,4 % para o corpo
de prova com dano. Estas variacbes comprovam a influéncia da umidade e
fornecem a ordem de grandeza de quanto podem ser estas variagbes para
concretos refratarios de alta alumina.

Além das variagbes, foram observadas elevacbes momentdneas no

amortecimento (regides destacadas com baldes da Figura 5.6), que podem
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estar associadas ao surgimento de gradientes de umidade no material. Os
graficos indicam que, pelo menos para o concreto A8, quatro horas séo
suficientes para a estabilizacdo das propriedades em todas as etapas dos
ciclos. O dano, por sua vez, elevou a sensibilidade a umidade do modulo de
Young (de 1,7 para 9,4 %) e reduziu a do amortecimento (de -35 % para -20
%), pelo menos em termos percentuais. Pode-se atribuir a elevagcdo da
sensibilidade a umidade do médulo de Young com o dano, e em numeros
absolutos também do amortecimento, a presenca de uma maior quantidade de
trincas e microtrincas, cuja dindmica é alterada pela presenca de agua
adsorvida [25].

Tabela 5.4 Valores do amortecimento e do modulo de Young antes (ao final
da etapa 1, Figura 5.5) e apds o ciclo de secagem com

temperatura (ao final da etapa 4, Figura 5.5).

Material sem dano | Material com dano
Amortecimento Antes 0,0017 0,0099
Depois 0,0011 0,0079
A% (A-D) | -35 % -20 %
Moédulo de Young | Antes 101,2 41,3
(GPa) Depois 102,9 45,2
A% (A-D) | +1,7 % +9,4 %

Na Figura 5.8 é apresentado o amortecimento em fungao da temperatura
do material com e sem dano (este grafico refere-se a mesma medigcéo
apresentada na Figura 5.6). Ocorre de uma histerese, que se atribui a remocéao
da umidade com o aquecimento da amostra, ao tempo necessario para a
readsorcao da umidade e a histerese da isoterma de adsorgcao/dessorcao.

Na Figura 5.9 é apresentada a evolugdo do amortecimento e do moédulo
de Young em fungao do tempo (grafico superior) do corpo de prova sem dano
ao longo do ciclo isotérmico de secagem na camara hermética com silica-gel.
No grafico inferior da mesma figura € mostrada a variacdo da umidade relativa
no interior da camara em funcdo do tempo. Na Figura 5.10 sdo mostrados
graficos analogos para o corpo de prova que sofreu dano por choque térmico.

Pode-se observar na Figura 5.9, e também na Figura 5.10, contudo

menos claramente, que a variagdo do modulo de Young e do amortecimento
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nao é linear com a umidade relativa. No grafico superior da Figura 5.9 é

evidente a ocorréncia

de uma alteragcado brusca em torno dos 150 minutos e

umidade relativa de 35 %. Este ponto deve estar associado ao processo de

dissorcao a a influéncia da umidade para o movimento relativo das paredes das

trincas e micro-trincas [25].
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do modulo de Young e do amortecimento da amostra

sem dano ao longo do ciclo de secagem isotérmica com silica-gel.

Na Tabela 5.5 sao apresentados os valores medidos antes do inicio da

secagem isotérmica na camara hermética e apds 7 horas na camara. O efeito

da secagem isotérmica foi similar para o corpo sem dano e inferior para o corpo



65

com dano. Provavelmente, porque o0 aquecimento € capaz de remover de

forma mais eficiente a umidade adsorvida pelas trincas e microtrincas do

material.
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Figura 5.10 Evolugédo do mddulo de Young e do amortecimento da amostra

(concreto A8) com dano ao longo da secagem com silica-gel.

O aumento do médulo de Young e a diminuicdo do amortecimento com a

secagem isotérmica confirmam a

influéncia da umidade e estd em
concordancia com os resultados obtidos com a secagem por temperatura e
com os resultados obtidos no estudo de rochas por Abelee et al [25]. A
diminuicdo da umidade reduz a mobilidade das trincas e microtrincas
aumentando a rigidez e diminuindo a dissipac¢ao de energia por atrito interno do
material [20,25]. Os resultados evidenciam a importancia de se considerar a
influéncia da umidade na caracterizacdo do amortecimento e do mddulo de

Young, e consequentemente, na caracterizagcao da ndo-linearidade.

Tabela 5.5 Valores do amortecimento e do modulo de Young antes e apés o

ciclo de secagem isotérmica com silica-gel.

Material sem dano | Material com dano
Amortecimento Antes 0,0018 0,0045
Depois 0,0012 0,0039
A% (A-D) | -33 % -13 %
Moédulo de Young | Antes 101,60 47,10
(GPa) Depois 103,37 47,67
A% (A-D) | +1,74 % +1,21 %
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Para minimizar a influéncia da umidade sem comprometer a praticidade
do ensaio, recomenda-se a partir dos resultados deste trabalho [59] que antes
da caracterizagdo do moddulo de Young, do amortecimento e da n&o-
linearidade, seja realizado um ciclo de secagem a 120 °C com duragao de 12
horas, seguido da manutencédo do corpo de prova em condi¢gdes ambiente por
mais 6 horas para a estabilizagcdo das propriedades. A variagcdo da norma
ASTM E1871 [13] especifica para refratarios [60] sugere a secagem em estufa,
contudo imediatamente apds a secagem, o corpo de prova se encontra em
regime transitério enquanto entra em equilibrio com a umidade ambiente.
Também é recomendavel a caracterizagdo em conjunto de todas as amostras
envolvidas no estudo para evitar a influéncia de flutuagbes da umidade
ambiente. Uma ultima recomendacao, entretanto menos viavel, é a realizacao
dos ensaios em ambiente com umidade e temperatura controladas ou a 120
°C.

5.2.3 Avaliagao da resisténcia ao dano por choque térmico

O aparato experimental desenvolvido, que associa com praticidade a
Técnica de Excitacdo por Impulso com a técnica de Espectroscopia Acustica
Ressonante Nao-linear, foi empregado na avaliagao da resisténcia ao dano por
choque térmico dos concretos refratarios A2, A8 e AT descritos na secgao 4
Materiais.

A avaliacdo da resisténcia ao dano por choque térmico destes materiais
foi realizada aplicando-se choques térmicos de aquecimento ao ar seguido de
resfriamento em agua conforme metodologia descrita na secg¢ao 4.2 Aplicagao
do dano por choque térmico, choque térmico tipo 1. O total de 24 corpos de
prova de cada material foi dividido em oito grupos com trés corpos cada, os
quais receberam um unico ciclo de choque térmico com variagdes progressivas
de temperatura, conforme especificado na Tabela 4.1.

Conforme procedimento sugerido na secgao 6.2.1 (Influéncia da
umidade), apds a aplicagdo do choque térmico e antes das caracterizagdes, foi
realizado um ciclo de secagem por temperatura a 120 °C por 12 horas, seguido
da manutencdo da amostra em condi¢gdes ambiente por mais 6 horas para a

estabilizacdo das propriedades. Na sequéncia, foram caracterizados os
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coeficientes de nao-linearidade « e g (vide secgao 4.3.3), o médulo de Young
dinamico, o amortecimento e o médulo de ruptura de todas as amostras. O
modulo de cisalhamento e a razdo de Poisson também foram caracterizados
com o objetivo de aumentar a precisdo do calculo do modulo de Young pelo
célculo exato dos fatores R e T empregados nas equagbes 2.4 e 2.5,
respectivamente. Também foram realizadas analises microestruturais dos
materiais.

Na Figura 5.11 é apresentado o médulo de Young retido percentual e a
na Figura 5.12 a variagdo percentual do amortecimento em fung¢do da variagéo
de temperatura do choque térmico para cada grupo de cada material. Estes
resultados foram obtidos com o atuador eletromagnético ajustado para a
intensidade minima (vide secgao 4.2.3 Atuador eletromagnético ajustavel). Os
valores de referéncia sdo apresentados na Tabela 5.6 e correspondem, nos
graficos, aos pontos com variagao de 0 °C (sem choque térmico). As barras de
erro destes graficos e dos seguintes correspondem ao desvio padrdo da

medigao dos trés corpos de prova de cada grupo.
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Figura 5.11 Mddulo de Young retido percentual em funcéo da severidade do

choque térmico (um unico ciclo) para os materiais A2, A8 e AT.
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Figura 5.12 Variacao percentual do amortecimento em fungao da severidade

do choque térmico (um unico ciclo) para os materiais A2, A8 e AT.

Observa-se uma redugado de E-retido que atinge valores em torno de 60
% para o material AT e de 50 % para os materiais A2 e A8 (Figura 5.11). A
queda percentual foi maior para o material A8, seguido pelo A2 e pelo AT.

A queda de E-retido dos materiais A2 e A8, detectada logo de inicio para
a variagao de temperatura de 100 °C, indica a auséncia da temperatura critica
(AT.) para estes materiais, pelo menos na faixa de temperatura investigada
(2100 °C). Consequentemente ha a possibilidade de ocorréncia de dano e
trincas longas durante o resfriamento poés-queima destes materiais, 0 que nao
parece ocorrer para o material AT, para o qual a variacdo de temperatura
critica deve estar entre 100 e 250 °C, visto que para a variagdo de 100 °C néao
houve queda no mddulo elastico retido. Esta hipotese é reforcada pelo maior
modulo de Young e menor amortecimento inicial do material AT (Tabela 5.6) e
pelos resultados da caracterizacdo da nao-linearidade que serao apresentados
mais a frente.

A variacdo do amortecimento seguiu uma tendéncia inversa a do E-
retido aumentando com a intensificacdo do dano, o que é esperado, visto que a
nucleacédo e propagacao de trincas e microtrincas enfraquecem o material e
elevam o atrito interno pelo aumento do numero de defeitos friccionais. O

material A8 apresentou as maiores variagdes, seguido pelo A2 e pelo AT. A
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variagcao percentual do amortecimento com o dano foi uma ordem de grandeza
superior a variagdo do modulo de Young retido, contudo os resultados também
apresentaram maior espalhamento. A maior sensibilidade do amortecimento

também leva a uma maior susceptibilidade a influéncia de outras variaveis.

Tabela 5.6 Valores de referéncia do médulo de Young e do amortecimento
dos materiais A2, A8 e AT (grupo A, que néo sofreu dano).

A2 A8 AT
Moédulo de Young (GPa) | 120,4 | 112,5 | 126,8
Amortecimento 0,0014 | 0,0015 | 0,0007

Na Figura 5.12 ocorre um maximo no amortecimento do material A2 para
a variagao de temperatura de 250 °C. O material A8 chega a esbocar tal
maximo. Sao encontrados trabalhos na literatura [17] que descrevem
comportamentos semelhantes para concretos aluminosos e que atribuem este
maximo a diferentes estagios da nucleagdo e propagagdo das trincas e
microtrincas. E necessario um estudo aprofundado das alteracdes
microestruturais para o entendimento deste comportamento.

Os coeficientes de nao-linearidade « e g foram avaliados para cada
grupo de cada material. Conforme detalhado na seccado 4.3.3, estes
coeficientes foram definidos para quantificar a nao-linearidade mesoscoépica a
partir de variagbes do modulo de Young dindmico e do amortecimento em
funcdo da amplitude de vibragao/excitacdo. Na Figura 5.13 sédo apresentados
os resultados obtidos para o coeficiente « e na Figura 5.14 para o coeficiente S
para os materiais A2, A8 e AT.

O coeficiente «a foi sempre negativo e seu médulo aumentou com o
dano. A taxa de aumento dependeu da variagao de temperatura e foi maior
para as variagoes superiores a 400 °C. Como mostrado na Tabela 5.7, para o
grupo de referéncia, o coeficiente « foi de -0,01 %/V para o AT, de -0,03 %/V
para A2 e de -0,09 %/V para o A8. Destaca-se o baixo valor detectado para o
material AT e o valor 900 % maior para o A8.

O coeficiente g foi sempre positivo e aumentou com o dano. Como

mostrado na Tabela 5.7, para o grupo de referéncia o coeficiente g foi de
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aproximadamente 3,8 %/V para o AT, 5,8 %/V para o A2 e 21,0 %/V para o A8.
Mais uma vez, destaca-se o AT com o menor valor e o A8 com o maior (560 %
maior). O coeficiente g atingiu valores elevados, por exemplo, 113,9 %/V para o
material A8 apds o choque térmico com variagao de 700 °C e 105,8%/V para o
AT com variacdo de temperatura de 800 °C. Percentuais tao elevados podem
facilmente levar a erros de interpretacao de resultados e dificultam muito a
realizagcao de trabalhos interlaboratoriais. Apenas alterando a intensidade da

excitagcdo, pode-se obter um valor significativamente diferente.
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Figura 5.13 Coeficiente de ndo-linearidade « em fungéo da severidade do

choque térmico (um unico ciclo) para os materiais A2, A8 e AT.

E interessante notar que no grupo de referéncia, os coeficientes de nao-
linearidade sdo muito menores para o material AT (vide Tabela 5.7), o que
confirma a hipétese de que este material ndo sofreu o0 mesmo dano no
resfriamento pds-queima que os materiais A2 e A8, que ja de inicio
apresentaram percentuais maiores de nao-linearidade, principalmente o A8.

Na Figura 5.15 é apresentado o médulo de ruptura retido percentual dos
materiais A2, A8 e AT medido pelo método de flexdo a trés pontos conforme
descrito na secgao 4.3.1. Os valores de referéncia sem choque térmico séo
38,5 MPa para o AT, 34,5 MPa para o A2 e 26,6 MPa para o A8 (Tabela 5.8).
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Figura 5.14 Coeficiente de nao-linearidade f em funcdo da severidade do

choque térmico (um unico ciclo) para os materiais A2, A8 e AT.
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A2, A8 e AT.

O MOR-retido ndo conseguiu distinguir os trés materiais tdo claramente

quanto o E-retido.
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Tabela 5.7 Valores de referéncia dos coeficientes de nao-linearidade, a e f,
dos materiais A2, A8 e AT (grupo A, que nao sofreu dano).

A2 A8 AT
Coeficiente a (%/V) | -0,03 | -0,09 | -0,01
Coeficiente g (%/V) | +5,8 | +21,0 | +3,8

Tabela 5.8 Valores de referéncia do médulo de ruptura dos materiais A2, A8
e AT (grupo A, que nao sofreu dano).

A2 | A8 | AT
Médulo de ruptura (MPa) | 34,5 | 26,6 | 38,5

Na Figura 5.16 é apresentada a microestrutura do material A2 e na
Figura 5.17 do material AT ap0s a sinterizagdo. Na Figura 5.18 é apresentada a
microestrutura do material AT e na Figura 5.19 do material A2 apés aplicagao
do choque térmico severo (resfriamento em agua) com variagdo de

temperatura de 800 °C [61].

15 Mar 2011 20.00 kv

Figura 5.16 Microestrutura do concreto A2 apds a sinterizagao.
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Figura 5.17 Microestrutura do concreto AT apds a sinterizagéo [61].

GHI 27 Apr2011 F-113 20.00 kV 200 pum

Figura 5.18 Microestrutura do concreto AT apds dano severo por choque

térmico com variagao de temperatura de 800 °C [61].
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Figura 5.19 Micorestrutura do concreto A2 colorido com fucsina, apés dano
severo por choque térmico com variagao de temperatura de 800
°C.

No caso do material AT, que possui agregados de alumina tabular, pode-
se observar a presenca de grande numero de poros no interior dos agregados,
0 que nao ocorre no caso do material A2, preparado com agregados de
alumina eletrofundida branca.

Trincas podem ser observadas nas interfaces agregados-matriz (Figura
5.17 e Figura 5.19), que tiveram como causa as tensdes internas de natureza
térmica potencializadas pela anisotropia do coeficiente de expansao térmica,
tanto na matriz quanto nos agregados. A formacao destes defeitos explica a
queda do modulo de Young (Figura 5.11) e do modulo de ruptura (Figura 5.15),
e a ocorréncia e intensificagdo da nao-linearidade mesoscopica avaliada pelos
coeficientes a e .

O movimento relativo entre as paredes das trincas e micro-trincas é
governado por coeficientes de atritos estatico e dindmico, que sao diferentes e
conferem o comportamento histerético de chaves liga-desliga a estes defeitos
[19,20]. Com o aumento da amplitude de excitagao/vibragdo pelo atuador
eletromagnético, uma area maior de superficies de trincas entra em movimento

relativo reduzindo assim os modulos elasticos dindmicos e elevando o
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amortecimento. Os valores encontrados para os coeficientes « e findicam que
a reducao no moédulo de Young devido a este fendmeno é significativa, contudo
pequena. Porém, o aumento do amortecimento é expressivo e pode facilmente
levar a interpretagdes errbneas de resultados e deve ser levado em
consideragao na atualizagdo das normas que regem a Técnica de Excitagédo
por Impulso [3,60]. Esta € uma importante contribuicdo desta tese [61], ja que
isso tem sérias consequéncias na pratica para a comparagao de resultados
interlaboratoriais, controle de qualidade e outras areas.

Considerando o conjunto dos resultados, pode-se dizer que a resisténcia
ao dano por choque térmico do material A2 foi préxima a do material AT para o
tipo de choque térmico aplicado. O desempenho do material A8 foi inferior ao
do A2 e ao do AT.

Mesmo com o projeto bem elaborado dos concretos A2 e A8, era
esperado um desempenho superior do material AT quanto a resisténcia ao
dano por choque térmico, devido aos agregados de alumina tabular ricos em
poros e que poderiam contribuir para o bloqueio da propagacao de trincas, no
caso da propagacao através dos agregados. Contudo, como se pode observar
na micrografia das Figura 5.17 e 5.18, as trincas no material AT ocorrem na
matriz e na interface dos agregados desperdicando assim o potencial
tenacificador dos poros presentes nos agregados e fazendo com que o
desempenho do material AT seja apenas ligeiramente superior ao do A2. O
desempenho ligeiramente superior do AT pode ser atribuido a alta anisotropia
dos cristais dos agregados de alumina eletrofundida branca presentes no A2 e
que contribuem para a ocorréncia do dano por choque térmico devido a
incompatibilidade do coeficiente de expansdo com a matriz [9,62], efeito que é
intensificado no caso do A8, que possui agregados maiores, € que explica o

pior desempenho deste frente ao A2 e AT.
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6 CONCLUSOES

A associacdo EARN-TEI é factivel e foi realizada de forma bem sucedida
com o desenvolvimento de um aparato experimental dedicado, que apresentou
erros de medicao inferiores a +0,05 % na determinacao da frequéncia e a -3,3
% na determinacdo do amortecimento. O seu potencial para a avaliagdo do
dano por choque térmico é real e foi demonstrado com a caracterizagao de trés
concretos refratarios a base de alumina.

As informagdes fornecidas pela medicdo da nao-linearidade
mesoscopica de concretos refratarios de alta alumina, em fungdo da
severidade do dano por choque térmico, sdo similares as da medigdo do
modulo de Young retido percentual. Porém, estas informagdes permitem a
avaliagcdo mais precisa do dano e a deteccdo de trincas e microtrincas em
situagdes em que nao ha valores de referéncia. A n&o-linearidade apresentada
pelos concretos refratarios danificados é intensa e pode comprometer a analise
e comparagao de resultados; esta constatacdo € muito importante e deve ser
considerada na revisao das normas relacionadas [3,60,61].

Apesar de contar com agregados de alumina tabular, que séo excelentes
para elevar a resisténcia ao dano por choque térmico, o concreto AT possui
resisténcia a esse dano apenas ligeiramente superior ao do A2, de alumina
eletrofundida branca. Isso acontece porque a ocorréncia de trincas no AT se da
na matriz e na interface matriz-agregado, e ndo nos agregados, que € onde se
encontra os mecanismos de tenacificagao da alumina tabular.

A umidade possui influéncia significativa na medicdo do moédulo de
Young dindmico (-9,4 % em ambiente saturado) e do amortecimento (+35 %
em ambiente saturado). Portanto, procedimentos de secagem e estabilizagc&o
devem ser adotados quando utilizando a EARN-TEIl ou apenas a TEI. A
sugestao deste trabalho é a secagem do corpo de prova a 120 °C por 12 horas,
seguida de manutencdo em condigcbes ambientes por 6 horas. Ou ainda, a
realizacdo dos ensaios em sala climatizada com umidade e temperatura
controladas.

Na aplicacao de diferentes tipos de choque térmico ao ar, o resfriamento

€ a causa principal do dano, sendo marginal a contribuicdo do aquecimento.
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7 SUGESTAO DE TRABALHOS FUTUROS

Ha a necessidade de realizagdo de um trabalho aprofundado de analise
microestrutural para o avango da correlagaéo da n&o-linearidade com o dano por
choque térmico. Este estudo poderia incluir outros materiais refratarios
largamente utilizados na industria.

O emprego da associagdo EARN-TEIl poderia ser avaliado para a
deteccdo de dano pds-queima, o que nao é possivel de forma deterministica
somente com a medigdo dos mddulos elasticos dinamicos retidos, visto que
neste caso ndo ha valores de referéncia.

Considerando que os materiais refratarios por definicdo se destinam a
aplicagdes em altas temperaturas, seria muito interessante a extensdo do
aparato experimental para altas temperaturas, pelo menos para até 1.600 °C.
Desta forma, poder-se-ia empregar, por exemplo, a maior sensibilidade do
amortecimento para a deteccdo de transformacdo de fases e estudo do
processo de sinterizagao, além da medi¢cdo do médulo de Young dinamico e da

nao-linearidade na condig¢ao real de uso do material.
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