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RESUMO

O uso de agregados eutéticos eletrofundidos de mulita-zircénia e
alumina-zirconia pode ser uma interessante alternativa para a tenacificacdo de
concretos refratarios de elevado teor de alumina, com o objetivo maior de se
produzir um material com elevada resisténcia ao dano por choque térmico.
Como uma marcante caracteristica, a incorporacao desses agregados resulta
em elevados valores de energia de fratura, sendo esta uma consequéncia do
complexo processo de propagacdo de trincas através da microestrutura
eutética. Porém, a relacdo entre energia de fratura e a resisténcia ao dano por
choque térmico, embora contemplados por modelos matematicos bem
conhecidos, requer um olhar cuidadoso. Isto porque, na investigacao realizada
sobre a relacdo entre o parametro R de Hasselman com a resisténcia ao dano
por choque térmico experimental, percebeu-se que a escolha correta das
dimensdes do corpo de prova era fundamental. Os resultados indicaram que,
de modo geral, os materiais de elevada energia de fratura apresentaram maior
resisténcia ao dano por choque térmico. Também, foi verificado que um maior
teor de agregados nos concretos ndo proporcionou uma microestrutura mais
reforcada e sim um material de maior flexibilidade, no sentido do material ter se
tornado mais tolerante a abertura de trinca. Este resultado foi muito importante
para se mostrar que agregados podem cumprir outros papéis, além daqueles

conhecidos convencionalmente em termos de tenacificagéao.
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EUTECTIC FUSED AGGREGATES CONTAINING CASTABLES: FRACTURE
ENERGY AND THE THERMAL SHOCK DAMAGE RESISTANCE

ABSTRACT

The wuse of fused alumina-zirconia and mullite-zirconia eutectic
aggregates can be an interesting choice to toughening high alumina castables,
in order to produce good thermal shock damage resistant material. As a
remarkable characteristic, the applying of such aggregates results in high
fracture energy values, as a consequence of complex crack propagation
process through the eutectic microstructure. However, the understanding of the
relation between fracture energy and thermal shock damage requires special
care, eventhough such relation is prospected by very know mathematical
models. This is because the correct choice of sample dimentions showed to be
very important to find relations between Hasselman’s R™-parameter and the
experimental resistance to thermal shock The general results have indicated
that the materials of the highest fracture energy values presented the highest
thermal shock damage resistance. It was also verified that a high amount of
aggregates in the castables did not produce reiforced microstructures, but more
flexible materials, in a sense that the material’s tolerance to crack opening had
increased. This result is considered important because it shows that aggegates

may play other roles besides the conventionaly known ones.
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pretos representam as posicdes de apoio da amostra. O
termo “mic” é a abreviacao de microfone.............ccccccceeiieennn.

Figura 5.10: Esquema simplificado do ensaio de modulo de ruptura por
flexX80 €M trES PONTOS ......ooviiieiiieeeiiieeeeee e

Figura 5.11: Esquema de grade impressa em transparéncia para
retroprojetor para a distingdo de tamanho de agregados
acima ou abaixo de 2,0mm de didmetro..............oceeeviivinnnnne.

Figura 5.12: Esquema de montagem do corpo de prova para o ensaio de
(0[] E=1 (0] 0 0 T=T L = VU PUPTPROPPPRR

Figura 5.13: Replicacdo de dados para se obter uma distribuicdo de
valores de R™ para um determinado material. As setas entre
ywor € E representam multiplicacdo (produto). As setas entre

E e MOR2 representam diViS80...........cceeevvivieiieeiiiiiiiiiiieee e

Figura 6.1: Comparacéo entre as porosidades aparentes dos concretos
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Andreasen g=0,26 € g=0,31......ccccceeeiiiiiiiiiriiiiei e

Figura 6.2: Energia de fratura dos concretos contendo agregados
eutéticos eletrofundidos em comparacdo com 0s concretos
de referéncia, todos pertencentes a série Andreasen q=0,26.

Figura 6.3: Modulo de Young retido (E-retido) para diferentes valores de

AT de choque térmico para os concretos da série Andreasen

Figura 6.4: Mddulo de ruptura retido para diferentes valores de AT de

choque térmico para o0s concretos da série Andreasen

Figura 6.5: Parametro R™ de Hasselman calculado para os concretos da
série Andreasen g=0,26...........cccccciiirririiiiiiiiiee e
Figura 6.6: Comparacdo entre o valor de energia de fratura e a razéo
E/ci2 para os concretos da série Andreasen g=0,26...............
Figura 6.7: Variacdo do médulo de Young em funcdo do numero de
ciclos de choque térmico sob AT=800°C para os concretos
da série Andreasen g=0,26..........ccccceeiiiiiieeeeiieeeieeen
Figura 6.8: Variacdo do modulo de Young retido (E-retido) em funcédo do
namero de ciclos de choque térmico sob AT=800°C para oc
concretos da série Andreasen g=0,26..........c.cccoeeuireereeeninnnn.
Figura 6.9: Energia de fratura e razdo El/o® dos concretos contendo
agregados eutéticos eletrofundidos em comparagdo com 0s
concretos de referéncia, todos pertencentes a série
ANdreasen g=0,31........cccoiririiiiiiiiiiiie e
Figura 6.10: Resisténcia ao dano por choque térmico dos concretos da
série Andreasen q=0,31 determinadas por E-retido e MOR-
retido (1 ciclo de AT=800°C).........ccceurriimiimiiiiiiiiiiiiiieeeeeeee
Figura 6.11: Pardmetro R™ de Hasselman calculado para os concretos
da série Andreasen g=0,31........c.ccccceiiiiiiiieieeeireeieeeeen
Figura 6.12: Comparacado do E-retido dos concretos da série Andreasen

0=0,26 e @=0,31 submetidos a choque térmico de
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Figura 6.13:

Figura 6.14:

ATZ800OC....c ettt

Comparacdo do MOR-retido dos concretos da série
Andreasen g=0,26 e q=0,31 submetidos a choques térmicos
de AT=800OC.....cii i a e
Comparacédo do E-retido dos concretos da série Andreasen
09=0,26 e g=0,31 submetidos a 11 ciclos de choque térmico
de AT=800OC... . i e e e e e e e e e e e eeaannee

Figura 6.15: Comparacdo do MOR-retido dos concretos da série

Figura 6.16:

Figura 6.17:

Figura 6.18:

Figura 6.19:

Figura 6.20:

Figura 6.21:

Figura 6.22:

Figura 6.23:

Andreasen g=0,26 e =0,31 submetidos a 11 ciclos de
choque térmico de AT=800°C............ouuurrmiiiiieiiieeeeeeeeeeeeeeeeennns
Comparacdo da energia de fratura entre 0s concretos
pertencentes a série Andreasen q=0,26 e q=0,31...................
Comparagdo entre os moédulos de Young dos concretos
pertencentes as séries Andreasen g=0,26 e g=0,31...............
Comparacdo entre os modulos de ruptura dos concretos
pertencentes as series Andreasen q=0,26 e q=0,31...............
Comparagéo da curva carga x descolamento dos ensaios de
energia de fratura para g26A8 e 31A8.........ccccceeeviiiiiieeeeeennn.
Comparacéo da curva carga x descolamento dos ensaios de
energia de fratura para g26M8 e q31M8.............ceevvrvvrnnnnns

Comparacéo da curva carga x descolamento dos ensaios de
energia de fratura para q26A2 € Q31A2........c.cuueeeeeeeiiiiiienenenn.
Comparacéo da curva carga x descolamento dos ensaios de
energia de fratura para g26M2 e q31M2...........coovvvvrrrvrnnrnnnnnn.
Comparacéo da curva carga x descolamento dos ensaios de
energia de fratura para 2622 € g31Z2........cccccceveeeeiiiiiinnnnns

Figura 6.24: Comparacdo de R dos concretos pertencentes a seérie

Figura 6.25:

Andreasen g=0,26 € g=0,31......ccccceeiiieiiiiiiriiieei e
Comparacédo do médulo de Young entre os corpos de prova
com as dimensoes 25mmx25mmx150mm e

40mmx40mmx160mm para 0S concretos da série
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ANdreasen g=0,26............coerrrrrrrriiiiiiiiee e

Figura 6.26: Comparacdo do modulo de ruptura entre os corpos de prova
com as dimensobes 25mmx25mmx150mm e
40mmx40mmx160mm para o0s concretos da série
ANdreasen g=0,26...........ccourirrirumimiiiiieiee e

Figura 6.27: Comparacdo do E-retido dos corpos de prova com
W=25mm versus W=40mm para 0s concretos da série
Andreasen g=0,26, ap6s o choque térmico de AT=800°C.......

Figura 6.28: Comparacdo do MOR-retido dos corpos de prova com
W=25mm versus W=40mm para 0S concretos da série
Andreasen g=0,26, ap6s o choque térmico de AT=800°C.......

Figura 6.29: Comparacdo do E-retido entre os concretos da série
Andreasen g=0,26 e g=0,31, na forma de corpos de prova
prismaticos com W=40mm, submetidos ao choque térmico
de AT=800OC... .. ittt e e e s e arraee e e e e

Figura 6.30: Comparacdo do MOR-retido entre os concretos da série
Andreasen g=0,26 e g=0,31, na forma de corpos de prova
prismaticos com W=40mm, submetidos ao choque térmico
de AT=800OC... .. eeeeeieee ettt e e e e s sneraee e e e e

Figura 6.31: Comparacdo de R dos concretos pertencentes a seérie
Andreasen 0=0,26 e (=0,31, considerando-se a

caracterizagdo dos corpos de prova prismaticos de
Figura 6.32: Comparacdo da razdo of/E entre os concretos da série
Andreasen (q=0,26 e (=0,31, considerando-se a

caracterizacdo dos corpos de prova prismaticos de

Figura 6.33: Fotografia fraturas transgranular e intergranular de
agregado de alumina eletrofundida branca do concreto

Figura 6.34: Fotografia de fraturas transgranular e intergranular de
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agregado eletrofundido de mulita-zircébnia do concreto

Figura 6.35: Fotografia de exemplos de fratura a) transgranular e b)
intergranular de agregado eletrofundido de alumina-zirconia
dO CONCIetO 26Z2.........coeeeeeeeeecce e
Figura 6.36: Foto obtida por MEV de fratura transgranular de agregados
de alumina eletrofundida branca cercada de matriz no
CONCIELO Q26AB.... .o
Figura 6.37: Foto obtida por MEV de fratura intergranular de agregado de

alumina eletrofundida branca cercada de matriz no concreto

Figura 6.38: Observacdo em MEV (modo elétrons retroespalhados) de
agregado eletrofundido eutético de mulita-zircénia fraturado
trasngranularmente para o concreto q26M2............ccccceeeeeenes

Figura 6.39: Agregado eletrofundido de mulita-zirconia fraturado
transgranuarlmente observado em estereomicroscopio.
Textura de “feixe de basties”........cccccvvveeieiiiiieniiiiiis

Figura 6.40: Bastbes de zirconia (fase mais clara) fraturadas, envolvidos
em matriz de mulita, também fraturada no material................

Figura 6.41: Bastbes de zirconia (fase clara) destacada da sua matriz de
mulita. Notar o formato dos espacos vazios na matriz
mulitica na forma de canaletas deixadas pelos bastdes
(0 1351 = 1= o [0 1S3

Figura 6.42: Fractografia de agregado eletrofundido eutético de alumina-
zirconia (fratura de 26Z2 ja sinterizado) observado por
microscopia eletrbnica de varredura em modo elétrons
RST80T F= T o 1 PRI

Figura 6.43: Fractografia de agregado eletrofundido eutético de alumina-
zirconia (fratura de (26Z2 ja sinterizado) analisado por
microscopia eletrbnica de varredura em modo elétrons

retroespalnados..........oooviiiiiiiiiii

Figura 6.44: Foto de superficie polida de agregado eletrofundido eutético
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de alumina-zirconia (agregado obtido diretamente da fonte
de matéria-prima e, portanto, ndo sinterizado no
(ol0] g o3 (=110 ) PRSPPSO PPPPPPPPPPPPPPPP
Figura 6.45: Evidéncia de destacamento de cristal de alumina dos seus
arredores de fase de zircbnia. a) Relevo da fratura revelado
pelo modo elétrons secundarios. b) Em modo elétrons
retroespalhados, aparece a fase de zirconia (tom bem claro)
preenchendo os arredores do suposto cristal de alumina
ESLACAUOD. .....ce e e e ———————————
Figura 6.46: Evidéncia de rompimento e destacamento de parte de um
cristal de alumina na forma de bastdo com fase de zirconia
aos arredores. a) Modo elétrons secundarios revelando o
relevo da fratura. b) Modo elétrons retroespalhados
contrastando as faSeS........ooeviiiiiiiiiiiiiii e
Figura 6.47: Macrofotografia de um corpo de prova do concreto q26A8
antes e apos o choque térmico de AT=800°C...............vvveeeee.
Figura 6.48: Macrofotografia da seccéo transversal do corpo de prova
prismatico de q26A8 (ndo polido) antes e apdés o choque
termico de AT=8000C.........ccoiiiiiiriiiiiiiie e
Figura 6.49: Macrofotografia de um corpo de prova do concreto g26M8
antes e apos o choque térmico de AT=800°C.........................
Figura 6.50: Macrofotografia da seccédo transversal do corpo de prova
prismatico de g26M8 (ndo polido) antes e apds o choque
termico de AT=8000C..........uuriiiiiiiiiiiiiieeeee e e e
Figura 6.51: Macrofotografia de um corpo de prova do concreto g26A2
antes e apos o choque térmico de AT=800°C...............cccuuueee
Figura 6.52: Macrofotografia da seccéo transversal do corpo de prova
prismatico de q26A2 (ndo polido) antes e apdés o choque
termico de AT=8000C.........ccoiiiiiiiiiiiiiieeeere e
Figura 6.53: Macrofotografia de um corpo de prova do concreto g26A2

antes e apos o choque térmico de AT=800°C..............ccevvunnnn.
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Figura 6.54:

Figura 6.55:

Figura 6.56:

Figura 6.57:

Figura 6.58:

Figura 6.59:

Figura 6.60:

Figura 6.61:

Figura 6.62:

Figura 6.63:

Figura 6.64:

Figura 6.65:

Macrofotografia da seccao transversal do corpo de prova
prismatico de g26M2 (n&o polido) antes e apds o choque
termico de AT=8000C.........cccuurriiiiiiiiiiiiieeeee e e
Valores do modulo de Young dos concretos da série
Andreasen @=0,26, cujos corpos de prova prismaticos
possuem W=40mm. O choque térmico foi aplicado sob
ATZBO0OC ... eeieeeee ettt e e e e e e e e e nnb e e s
Valores do modulo de ruptura dos concretos da série
Andreasen =0,26, cujos corpos de prova prismaticos
possuem W=40mm. O choque térmico foi aplicado sob
ATZ800OC....... ettt e e e e e e e
Macrofotografia de um corpo de prova do concreto 2622
antes e apos 0 choque tErmiCo.............cuuvvvvviiiiiiieeiee e,
Macrofotografia da seccdo transversal do corpo de prova
prismatico de q26Z2 (ndo polido) antes e apés o choque
1451 121 TS ESUUUUPRRRR
Andlise por difracdo de raios X do agregado de mulita-
zirconia na condicdo recebida pelo fabricante.........................
Andlise por difragdo de raios X do agregado de mulita-
zircbnia apds a incorporagdo e sinterizagdo do concreto
refratario Q26MBS8...........ooooiiiiieeeeee e
Andlise por difracdo de raios X do agregado de alumina-
zirconia na condicao recebida pelo fabricante.........................
Analise por difracdo de raios X do agregado de alumina-
zirconia apdés a incorporacdo e sinterizacdo do concreto
Fefratario Q26Z2..........uuuuiiiiie i
Ensaio de dilatometria do material q26A8 (sinterizado a
1450° por 10 horas) até 14500C.........ccooiuurieieeeiiiiiiieeee e
Ensaio de dilatometria do material q26M8 (sinterizado a
1450° por 10 horas) até 1450°C..........ccccceeeeiiieeieeeeeeeeeeeeeeeeaiinns
Ensaio de dilatometria do material q26A2 (sinterizado a
1450° por 10 horas) até 14500C.........ccooiuurieieeeiiiiiiieeee e
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Figura 6.66:

Figura 6.67:

Figura 6.68:

Figura 6.69:

Figura 6.70:

Figura 6.71:

Figura 6.72:

Figura 6.73:

Figura 6.74:

Figura 6.75:

Ensaio de dilatometria do material q26M2 (sinterizado a
14500 por 10 horas) até 1450°C..........cccceeeeeeeeiiiiiiicieiiiieeeeee
Ensaio de dilatometria do material q26Z2 (sinterizado a
1450° por 10 horas) até 1450°C..........ccceeeeeiiieeieeeeeeeeeeeeeeeeininns
Ensaio de dilatometria (curva de aquecimento e

resfriamento) de 26M8 sinterizado a 1450°C por 10

Ensaio de dilatometria de g26M2 (curva de aquecimento e
resfriamento) sinterizado a 1450°C por 10 horas....................
Ensaio de dilatometria (curva de aquecimento e
resfriamento) de Q26Z2 sinterizado a 1450°C por 10

Foto de microestrutura de superficie polida do agregado
eutético de mulita-zircénia eletrofundido (microscopia 6ptica)
ja apresentada na secdo de “Introducdo” da presente tese
(Figura 1.1b). O agregado nao foi sinterizado no concreto.....
Porosidade em microestrutura do agregado eutético de
mulita-zircénia eletrofundido (microscopia o6ptica) apds ter
sido incorporado e sinterizado no concreto g26M8.................
Andlise de MEV, com EDS, em superficie polida do
agregado eutético de mulita-zirconia, indicando a presenca
de fase amorfa rica em silica (demarcado com o nimero 1).
A composicdo dessa fase (%-p) encontra-se na legenda
interna da foto. A mulita esté identificada com a letra M. A
zirconia € a fase DranCa........ccccuvvveeiiiiiiiiiiiie
Anadlise de MEV, com EDS, da matriz de alumina e cimento
de aluminato de calcio proximo a um agregado eutético
eletrofundido de mulita-zirconia (material sinterizado).
Presenca de fase amorfa na regido ao redor do numero “1”
que foi absorvida pela matriz. A composi¢cdo quimica dessa

fase encontra-se na legenda interna da foto...........................

Andlise de MEV em superficie polida de agregado eutético
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de mulita-zircénia apés a sua incorporacdo no concreto
seguido de sinterizacdo. As partes mais escuras
representam auséncia de material. O niumero 1 representa a
fase mulita e o simbolo ZrO, a fase zircbnia (fase

BranCa)........ccooeiiiiieee e

Figura 6.76: Fase amorfa indicado pelo nimero “1” (faixa de cor cinza

claro). A composicdo quimica dessa fase encontra-se na

legenda interna da fot0.............ceiiiiiiiii e

Figura 6.77: Andlise de MEV com EDS em superficie polida do agregado

eutético de alumina-zircénia, evidenciando a presenca de
fase amorfa contendo silica (indicado com o namero 2), com
elevado teor de titdnia. A composicdo dessa fase amorfa

encontra-se na legenda interna da foto...........cccceeeeeeeeeinnn,

Figura 6.77: Andlise de MEV com EDS em superficie polida do agregado

eutético de alumina-zircénia, evidenciando a presenca de
fase amorfa contendo silica (indicado com o numero 2), com
elevado teor de titania. A composicdo dessa fase amorfa

encontra-se na legenda interna da foto. .............ccoeeviiiiiinnnn,

Figura 9.1: Mdédulo do valor da tangente no ponto de inflexdo das curvas

carga versus deslocamento dos ensaios de energia de
fratura, na regido de propagacao de trinca, dos concretos das

séries Andreasen g=0,26 e q=0,31.

Figura Al: Esquerda: Montagem da cunha e dos dispositivos metalicos

anterior. Direita: Montagem da cunha do dispositivo
aprimorado. Os circulos na parte inferior de cada par de
dispositivos, em ambos os modelos de peca, indicam a

posicdo dos parafusos para a fixagdo no corpo de prova.......

Figura A2: Projeto de aprimoramento para o molde do rebaixo do corpo

de prova € dOS ENCOSIOS........ccccviviieeeeiiiiiiceee e e e e e e e e e eeeeaeaens

Figura B1: Exemplo de curvas carga-deslocamento do ensaio de energia

de fratura pelo método da cunha utilizando dois
extensdmetros tipo CMOD. O material ensaiado € uma
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argamassa composta por areia e cimento de silicato de
(o7= 1 [ o J RPN
Figura D1: Variagdo do modulo de Young em funcdo do numero de
ciclos de choque térmico sob AT=800°C para 0s concretos
da série Andreasen g=0,31........c.ccccceiiiiiiiieieeeiieeieeeeern
Figura D2: Variacdo do modulo de Young retido em funcdo do numero
de ciclos de choque térmico sob AT=800°C para 0s
concretos da série Andreasen g=0,31.......cccccceeeeeeeeeiiiiiiienennnns
Figura E1: Comparagdo do moédulo de Young entre os corpos de prova
com as dimensbes 25mmx25mmx150mm  versus
40mmx40mmx160mm, antes do choque térmico, para 0s
concretos da série Andreasen g=0,31.......cccccceeeeeeeeeiiiiiiieninnnns
Figura E2: Comparacdo do modulo de ruptura entre os corpos de prova
com as dimensfGes 25mmx25mmx150mm  versus
40mmx40mmx160mm, antes do choque térmico, para os
concretos da série Andreasen g=0,31..........ccccceeeevvirririririnnnnnn,
Figura E3: Comparagdo do E-residual dos corpos de prova com
W=25mm versus W=40mm para 0s concretos da série
Andreasen g=0,31, ap6s o choque térmico de AT=800°C.......
Figura E4: Comparacdo do MOR-residual dos corpos de prova com
W=25mm versus W=40mm para 0s concretos da série

Andreasen g=0,31, apos o choque térmico de AT=800°C.......
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SIMBOLOS E ABREVIACOES

Letras romanas

a
do
Al,O3

bo

Co

o & &

CaO
cm
CMOD

Eo
Ecr
E-
retido
Fu

Fwm

Valor médio de uma determinada grandeza, a

Comprimento inicial de trinca

Alumina ou oxido de aluminio

indice de fragilidade

Comprimento total de ligagdo remanente na trinca

Tamanho de trinca

Tamanho inicial de trinca, podendo ser também o tamanho critico para
a propagacéo de trinca sob determinado oy, caso seja sabido o K¢ e,
caso a equacao de K|, o fator de intensidade de tenséo, seja aplicada

Comprimento inicial de trinca adimensional inerente
Comprimento de trinca inicial normalizado

Comprimento de trinca normalizado

Calcia ou 6xido de célcio

Centimetro cubico

Sigla derivada da palavra em inglés “Crack mouth opening
displacement” utilizada para indicar extensémetro de medicdo de
abertura de boca de trinca

Densidade aparente

Diametro da maior particula

Diametro de uma particula

Médulo de Young

Médulo de Young effetivo (modulo de Young do material sem defeitos)
Mdédulo de Young do corpo apés a aplicacdo de choque térmico

Mdédulo de Young retido (%) apds a aplicacdo de choque térmico

Forca horizontal aplicada nos encostos em corpo de prova em ensaio
de energia de fratura

Forca vertical aplicado pela maquina de ensaio em corpo de prova no



XXX

ensaio de energia de fratura
G Taxa de liberacdo de energia elastica armazenada no corpo
g Gramas
GPa Giga pascal
h Altura da zona de processo numa trinca
J Joule
K Fator de intensidade de tenséo
K Kelvin (unidade de temperatura que nao deve ser confundida com K, o
fator de intensidade de tensdo. Observar contexto)
Ki Fator de intensidade de tens&o do modo |
Kic  Fator de intensidade de tenséo critico
Kr Fator de intensidade de tenséao na ponta da trinca
K Fator de intensidade de tensdo adimensional
L Comprimento de uma barra prismatica
Lb Comprimento do efeito de ponte em trinca se propagando de modo
estacionario
Log Logaritimo de base 10
Lp Comprimento de ligagéo critico para desenvolvimento completo dos
processos da zona frontal na trinca em propagacao
m Metros
m Metro elevado a meio
m Metro quadrado
MFLE Sigla de Mecéanica da Fratura Linear Elastica
mm  Milimetros
MPa Mega pascal
M Incerteza padrdo
N Numero de trincas
Pa  Porosidade aparente

p indice de significancia do teste estatistico ANOVA de uma via, ANOVA
de duas vias

P; Peso imerso



Ps
PVAP

To

tan

Um

Us

g g

Wfs

ZAS

ZPF
%-p

XXXiii

Peso seco

Porcentagem volumétrica acumulada de particulas menores que um
diametro de particula, De.

Coeficiente de empacotamento.

Quociente entre o volume das particulas retidas em uma malha de
peneira e 0 volume de particulas retidas na malha imediatamente
inferior

Resisténcia a propagacéao de trinca

Parametro de resisténcia ao dano por choque térmico de Hasselman.
Taxa de consumo de energia por unidade de area

Valor médio da resisténcia a propagacéao de trinca, R.

Silica ou dioxido de silicio

Temperatura externa ao corpo (variavel utilizada na equacdo de
tensdo adimensional, ¢*)

Temperatura do corpo (variavel utilizada na equacdo de tensédo
adimensional, c*)

Tangente

Energia elastica armazenada na maquina de ensaio mecéanico durante
carregamento.

Energia elastica armazenada em amostra devido a carregamento por
maquina de ensaio mecanico

Largura adimensional

Largura de corpo de prova em forma de barra prismatica. Na formula
de B, W é uma dimensao significativa da amostra por onde uma trinca
se propaga

Energia de geragéo de superficie

Fator adimensional da equacéo de K, o fator de intensidade de tensao
Sigla do sistema de composi¢cdes pertencentes ao diagrama ternario
de fases zirconia-alumina-silica

Sigla de Zona de Processo de Fratura

Percentual em peso
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Letras gregas

Aa
Aay

Aay

Yo

db

YEFF

YIR

Yp
YR

dw

YWOF

um

Comprimento de trinca propagado

Comprimento de ligacao transiente na trinca em propagacao
Comprimento de ligacao estacionario na trinca em propagacao
Diferenca de temperatura

Diferenca de temperatura critica

Diferenca de temperatura adimensional

Coeficiente de expansao térmica linear

Sigla que indica derivada parcial

Gama zero ou a energia de superficie por unidade de area consumida
por quebra de ligacées quimicas durante a fratura.

Dissipacdo média de energia por unidade de volume necesséria para
percorrer uma unidade de extensdo na regido do rastro de uma trinca
em propagacao

Energia de fratura efetiva

Energia consumida na fratura devido a efeitos de ordem irreversivel
Energia consumida por deformacéo plastica na ponta da trinca
Energia consumida na fratura devido a interagdo da trinca com a
microestrutura do material

Dissipacdo de energia por unidade de volume da zona de frontal de
processo numa trinca em propagacao

Energia de fratura

Coeficiente de Poisson

Micrémetros (unidade de medida)

Numero irracional, pi

Angulo da ponta abertura da cunha no ensaio de energia de fratura
pelo método da cunha

Tenséao aplicada em um material

Tensao adimensional de um corpo na forma de placa

Desvios padréo relacionado a uma determinada grandeza, a.
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Angulo dos encostos em relagédo a base de apoio do corpo de prova
para ensaio de energia de fratura pelo método da cunha

Angulo da tangente do ponto de inflexdo da curva carga X
deslocamento, na regido de propagacao de trinca, do ensaio de
energia de fratura

Fator que descreve o detalhamento geométrico de uma zona frontal
de processo totalmente desenvolvido numa trinca em propagacao
Fator que considera o chamado “hinge effect” de agregado ponte

numa trinca em propagacao.
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SISTEMA DE NUMERACAO DE FIGURAS TABELAS

Para a numeracao de figuras e tabelas na presente tese, utilizou-se,
como principal referéncia, o numero do capitulo. Ou seja, ndo foram utilizados
0s niveis de secdo e subsecdo para formar esses indices. Sendo assim, na
numeracédo de cada figura ou tabela, o primeiro algarismo se refere ao numero
do capitulo. Apds o “ponto”, o segundo algarismo representa a ordem em que a
figura ou tabela foi chamada ou aparece no texto. Portanto, até o fim de cada
capitulo, o segundo algarismo, ap0s o “ponto”, aparece em ordem numérica
crescente. Estes critérios foram adotados com o intuito de se facilitar a
localizacdo das figuras e tabelas pelo indice.
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1 INTRODUCAO

Ao mesmo tempo em que a compreensdo dos processos de fratura de
refratarios pode trazer importantes contribuicbes ao meio cientifico, tais
conhecimentos podem, simultaneamente, proporcionar beneficios tecnologicos
e econdmicos, ja que os refratarios sdo materiais estruturais para inUmeras
industrias de base (a¢o, aluminio, vidro, cimento, petréleo dentre outras).

Um dos estudos de relevancia nesse sentido € o da energia da fratura
dos materiais refratarios, que € uma grandeza relacionada a quantidade de
energia necessaria para a formacdo das duas superficies de uma trinca por
unidade de &rea projetada numa amostra do material. Em outras palavras,
trata-se da energia consumida pela propagacao de uma trinca.

Em materiais refratarios, as trincas podem se originar devido a
solicitagbes mecéanicas severas de origem térmica, danificando o material ao
longo do tempo de aplicagédo. A tensdo num revestimento refratario ocasionada
pela variacdo volumétrica ndo-uniforme, devido a um gradiente de temperatura,
pode promover nucleacdo e crescimento de trincas, o que diminui a resisténcia
mecanica e, portanto, a durabilidade. Este € o fenbmeno do choque térmico.

Sendo assim, teoricamente, quanto maior a energia de fratura de um
material, maior seria a sua resisténcia ao dano por choque térmico. Porém,
essa relacdo pode, nem sempre, ser verificada de forma trivial. A busca do
entendimento dessa relacdo é, fundamentalmente, a principal motivacdo que
levou a elaboracao da presente tese.

Se o aumento da energia de fratura €, teoricamente, favoravel ao
aumento da resisténcia ao dano por choque térmico, como se pode promover
isto nos materiais ceramicos refratarios? A resposta a essa pergunta se da pela
engenharia de microstrutura de materiais. E possivel que, na medida em que
uma trinca se propaga num material em solicitagdo mecéanica (ou
termomecanica, no presente caso), mecanismos de tenacificacdo diversos [1]
sejam ativados ao longo da propria propagacéao de trinca.

Com isso, explorou-se a possibilidade de se tenacificar concretos
refratarios com alto teor de alumina pela utilizacdo de agregados eutéticos



eletrofundidos de mulita-zircbnia e alumina-zircénia. A microestrutura dessas
particulas é repleta de interfaces provenientes da morfologia de distribuicdo de
duas ou mais fases tipicas das microestruturas eutéticas, o que poderia
intensificar o mecanismo de deflexdo de trincas no interior desses agregados.
Assim, é fundamental que as fraturas de tipo transgranular ocorram em
proporcdes significativas nesses agregados através do refratério.

No exemplo da Figura 1.1a), observa-se uma trinca que se propagou
numa microestrutura eutética de alumina-zirconia estabilizada com itria, com
morfologia de “letras chinesas” [2], evidenciando o encontro dessa trinca com
diversas interfaces entre fases. Na Figura 1.1b), pode-se observar uma
microestrutura eutética de mulita-zirconia proveniente de um dos agregados
(polido) do presente estudo, também, mostrando uma complexa distribuicdo de

fases e interfaces que, a principio, proporcionaria o0 mesmo efeito.

Bt "‘_E-'A -

Figura 1.1: a) Trinca propagada em microestrutura eutética de alumina-zirconia
dopada com itria (figura extraida do trabalho de Pastor et al [2]). b)
Foto de microestrutura da superficie polida de um agregado de
mulita-zircénia eutética eletrofundida, obtida por microscopia éptica

(resultado deste trabalho).

Desse modo, no presente trabalho, foi investigada, essencialmente, a
relacdo entre a energia de fratura e a resisténcia ao dano por choque térmico
de concretos refratarios, os quais contém agregados eutéticos eletrofundidos.
Como método de caracterizacdo da energia de fratura, aplicou-se o método da



cunha, cujo interesse pela sua aplicacdo tem sido crescente. Buscou-se
verificar, também, qual é o efeito do teor de agregados e, como a
microestrutura eutética destes pode dificultar a propagacéo de trincas.

Para a correlacéo entre a energia de fratura dos concretos refratarios e a
resisténcia ao dano por choque térmico, utilizou-se, como ferramenta de
auxilio, um dos parametros mais classicos da éarea de propriedades
termomecanicas de ceramicas: o R” de Hasselman [3], que também pode ser
considerado como uma figura de mérito para se classificar a resisténcia ao
dano por choque térmico de ceramicas refratarias.

Alguns resultados apontaram que as relacdes entre R” e a resisténcia
ao dano por choque térmico experimental ndo eram totalmente coerentes. Essa
aparente contradicdo, ao final, se mostrou como uma interessante
oportunidade de aprendizado. Acredita-se houve um avan¢co na compreensao
do significado de R” e a resisténcia ao dano por choque térmico. Também,
ficou esclarecido que os agregados eutéticos exercem (e dos agregados em

geral) nos concretos refratarios do presente trabalho.






2 OBJETIVOS

O objetivo geral da tese foi relacionar a energia de fratura de concretos
refratarios contendo agregados eutéticos eletrofundidos e a sua resisténcia ao
dano por choque térmico.

Como obijetivos especificos, séo citados:

1) Realizar a medida de energia de fratura pelo método da cunha
empregando-se dois extensémetros de abertura de boca de trinca,
CMOD, em concretos refratarios, cuja distribuicdo granulométrica foi
projetada segundo o modelo de Andreasen com coeficientes g=0,26 e
g=0,31. As formulac¢des variaram em relacdo ao tamanho maximo de
agregado e teor de agregados.

2) Compreender os motivos que levam a variacdo da energia de fratura
entre as diversas formulacbes e, verificar se tais variacbes s&o
coerentes com a resisténcia ao dano por choque térmico determinada
experimentalmente e, inclusive, com o parametro R™ de Hasselman.

3) Efetuar outras caracterizacbes complementares e relaciona-las aos

resultados principais.






3 ORIGINALIDADE E CONTRIBUICOES CIENTIFICAS

Refratarios contendo microestrutura eutética do sistema ternario ZAS
(zircbnia-alumina-silica), resultante do processo de eletrofusdo, sao
amplamente conhecidos e, aplicados industrialmente. Porém, sdo poucos 0s
trabalhos na literatura sobre a aplicacédo de agregados, pertencentes a esse
sistema, em concretos refratarios. Na realidade, o grupo de pesquisa do
presente autor, Grupo de Engenharia de Microestrutura de Materiais, GEMM, ja
realizou trabalhos que investigaram o dano por choque térmico de refratarios
contendo esses agregados, mas tendo maior enfoque na caracterizagcéo
termomecanica como um todo. Nesses trabalhos, ndo se pode esclarecer
plenamente as relacdes entre a energia de fratura e a resisténcia ao dano por
choque térmico desses materiais.

Considera-se, entdo, que 0 aspecto da presente tese de maior
relevancia em termos de contribuic&o cientifica, ou originalidade, é a busca das
relacbes entre resisténcia ao dano por choque térmico e energia de fratura,
mas esta Ultima caracterizada pelo método da cunha. Também, foi visada a
obtencdo de melhores esclarecimentos sobre os conceitos envolvidos no

parametro R™ de Hasselman.






4 REVISAO DA LITERATURA

4.1 A relacdo entre energia de fratura e a resisténcia ao dano por

choque térmico

O tema “energia de fratura” é um dos principais focos do presente
trabalho. Porém, como mencionado na secéo 1, Introducdo, um dos maiores
fatores de motivacdo do seu estudo, na area de conhecimento das ceramicas
refratarias, € a busca do entendimento da relacdo com a resisténcia ao dano
por choque térmico.

Basicamente, choque térmico é a submissdo de um material a brusca
mudanca de temperatura (seja aquecimento ou resfriamento), de modo a se
gerar tensdes internas no material, originadas pela diferenca entre elementos
de expansdo e de contracdo. Caso a diferenca de temperatura e as
propriedades do material ocasionem uma tensdo igual & de ruptura, ocorre
dano e degradacao das propriedades mecanicas do material [4].

Nos trabalhos classicos de Hasselman [3,5], o parametro mencionado
anteriormente na segao 1, Introdugéo, que correlaciona a resisténcia ao dano
por choque térmico e a energia de fratura, o R, foi originalmente concebido da
seguinte forma:

R'""'— EZ'VEFF
o (1-v) ’

(4.1)
em que yerr € a energia efetiva de fratura (J/m?), o, é a tenséo de fratura (sob
tracdo) (MPa), E é o modulo de Young (GPa) e v é o coeficiente de Poisson
(adimensional). O termo yerr pode ser considerado igual a yo + yp, Sendo yo a
energia por unidade de area necesséria para a quebra das ligacdes quimicas e
vp @ energia por unidade de area consumida por microdeformacdes plasticas na
ponta da trinca durante o processo de fratura. Para ceramicas, yp €

considerado baixo, pouco significativo, a ndo ser que a temperatura seja

suficientemente elevada.
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Para o caso das ceramicas refratarias, Nakayama [6] utiliza o simbolo
yYwor, @ energia de fratura (ou energia total de fratura), ao invés do yerr Na
Equacdo 4.1 de R™, encontrando correlacbes coerentes. E importante
mencionar que, normalmente, ywor € um parametro de grandeza, uma a duas
ordens de grandeza maior que yere. A cOmpreensdo sobre o porqué dessa
substituicdo pode ser encontrada na secdo 4.3, em que a definicdo de energia
de fratura é apresentada.

Quanto maior o parametro R””, maior a resisténcia ao dano por choque
térmico esperada para um determinado material. E interessante se observar na
Equacdo 4.1 que R™ é linearmente proporcional a energia de fratura (ou
energia efetiva de fratura, se considerada a concepcao original). De fato, a
equacao sugere que, para um determinado material, quanto maior for a
disponibilidade geracdo de superficie por unidade de area projetada, maior
sera a resisténcia ao dano por choque térmico.

Nos subtopicos a seguir, serdo apresentados os conceitos fundamentais
sobre a tenacificacdo de ceramicas, para se justificar a importancia da
grandeza ywor para a presente tese e para os aspectos relacionados a fratura
de refratarios. Mais adiante, também, é justificado o motivo pelo qual se
escolheu o0 método da cunha [7,8] com dupla extensometria para a medida de

energia de fratura.

4.2 Os conceitos de Mecanica da Fratura Linear Elastica: o ponto de

partida para a compreensao da tenacidade a fratura de refratérios

Dentro do campo de conhecimento da mecanica da fratura, um material
elastico-linear é aquele cujas propriedades tém proporcionalidade de tipo linear
quando o mesmo é solicitado mecanicamente. Um exemplo classico é a
proporcionalidade linear entre 0 médulo de Young, E, e a tenséo aplicada em
um material, o [9].

Ao se definir um dominio de conceitos relacionados a materiais elastico-

lineares como mencionado, a propagacdo de uma trinca bidimensional
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(Figura 4.1) em um corpo de dimensdes infinitas (em duas dimensdes) também

pode ser modelada ou estudada.

TTTenséo
Tnnca-{EEZ:::::::::::=..

ilTenséo

Figura 4.1: Modelo de uma trinca se propagando sob tracdo em um sélido

infinito e perfeitamente linear.

Para materiais com comportamento elastico-linear, uma trinca inicia a
sua propagacdo caso o fator de intensidade de tensdo na sua ponta, K, do

modo | (tragdo), K, atinja o valor critico Kic, cuja unidade € comumente

expressa em MPa.\/H . Nestes casos, a tenacidade a fratura é praticamente
regida ou definida pelo Kic e, portanto, basta que sejam comparados tais
valores para se determinar qual material € o mais tenaz ou o mais resistente ao
inicio de propagacéao de trinca (sob solicitacdo mecéanica ou termo-mecanica).

A propagacdo da trinca pode ocorrer de maneira estavel ou instavel,
sendo esta Ultima aquela que pode levar a ruptura catastréfica. Para que se
possam compreender ambas as condi¢des, € preciso entender o conceito de
resisténcia a propagacao de trinca “R”. Quando a taxa de liberacdo de energia
elastica armazenada no corpo de prova ou “G” torna-se igual a R, a
propagacdo da trinca ocorre. No caso, G pode ser calculado conforme a
seguinte Equacéo [10],

G= , (4.2)
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em que Kgr é o fator de intensidade de tensdo na ponta da trinca, dado em
MPa.m?. Portanto, quando G=R, isto equivale a Kg = Kic.

Para muitos materiais ceramicos policristalinos e, inclusive os refratarios,
observa-se que, sob a condicdo G=R, também, chamada de “regra de
similaridade de Irwin [10]", a propagacdo de trinca ocorre de modo estavel,
caso a derivada de R em relagdo ao tamanho de trinca “c”, dR/3c, resulte em
valores iguais ou maiores que 6G/dc. Do contrério, se G=R e 6G/dc >6R/éc, a
propagacao ocorre de maneira catastrofica.

A determinacdo de R, nestes casos, pode ser feita a partir dos ensaios
de curva-R [11,12]. Para que se possa melhor compreender quais informacdes
podem ser extraidas de um ensaio de curva-R, a Figura 4.2 ilustra um exemplo.
Pode-se observar nessa figura a diferenca entre dois materiais reais. Um deles
€ o0 vidro, que apresenta um comportamento elastico linear e é absolutamente
fragil; o outro € um refratario (ndo-linear), cuja curva-R € crescente em funcao
do tamanho de trinca c.

A seguinte pergunta poderia, entdo, ser feita: qual é a causa do fator de
intensidade de tenséo, Kg, na ponta da trinca aumentar em fungao do tamanho
de trinca (assumindo-se que E seja constante)? A resposta se encontra nos
mecanismos de tenacificacdo [1,13] provenientes da propria microestrutura do

material e que séo ativados ao longo da propagacéao da trinca.

R A
Refratario

Vidro

>
Cc

Figura 4.2: Curva-R tipica de uma ceramica refrataria em comparacdo aquela

de um vidro inorganico.
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Para o caso dos refratarios, trabalhos de Bradt e co-autores [13-15]
descrevem 0s mecanismos tenacificadores mais importantes, que s&o

apresentados conforme a Figura 4.3:

l«— Zonade processo ——/

Rastro da : Zona frontal
trinca

|
|
|
1
|
: Pontes de :"=
:
|
1

de processo

|
>
|
Lo\
: /L
I/
-
c <

Ramificacao

<@
\
Pontes de  Friccao entre \ de trincas
fase amorfa

agregados
Microtrincamento

Figura 4.3: Trinca em propagacao e os diversos mecanismos de tenacificacao,
de acordo com Bradt [13-15]. A figura foi extraida de seus trabalhos

e adaptada a presente tese.

1) Microtrincamento: E o surgimento de defeitos na regi&o da frente de
trinca (ou zona frontal de processo) que é responsavel pelo comportamento
nao-linear de fratura. A partir desse, outros processos de tenacificacdo podem
ocorrer.

2) Ramificacdo de trincas: a frente de propagacgao principal se divide em
novas frentes, podendo ser uma consequéncia da coalescéncia de
microtrincas.

3) Pontes-1 (“bridging”, em inglés): resisténcia a abertura da trinca
(afastamento entre as duas superficies da trinca) devido ao ancoramento das
duas superficies por um agregado (ou qualquer outra particula ou gréo
alongado) que néo se destaca de onde ele esta engastado. Este mecanismo de

tenacificacao ocorre na regido posterior a passagem da frente de trinca (rastro).
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3.1) Pull-out, ou destacamento e escorregamento com atrito na cavidade
onde o agregado estava engastado. Esse atrito dissipa também energia de
propagacao da trinca.

3.2) Rompimento do agregado-ponte: Processo em que, ao inveés de
ocorrer destacamento do agregado, 0 mesmo se rompe de modo a também
consumir energia.

4) Pontes-2: No caso em que a composi¢cdo quimica da ceramica €
propensa a geracdo de fase amorfa, se a temperatura estiver acima de sua
temperatura de transicdo vitrea, de modo que a mesma tenham ainda alta
viscosidade, dificulta-se também a abertura da trinca devido ao alongamento
plastico dessas pontes que ancoram as superficies internas da trinca e
consome energia. Obviamente, este mecanismo de tenacificacéo é significativo
somente em faixas especificas de temperatura

5) Tenacificacdo induzida por transformacéo de fase: Este tipo de
tenacificacdo esta ilustrado na Figura 4.3 com uma &rea sombreada ao redor
da trinca. E possivel que a propagacéo de uma trinca seja dificultada quando a
mesma encontra uma regido contendo uma fase especifica dispersa na matriz.
Essa fase sofre uma transformacao (transformacédo de fase induzida por
tensdo) que resulta no seu aumento de volume, gerando uma tensao contraria
ao de abertura da trinca. Um exemplo amplamente conhecido € o caso da
transformacdo martensitica da zircénia, a qual a sua estrutura cristalina se
transforma de tetragonal para monoclinica, tendo um aumento de volume da
ordem de 4% [16-20].

Ao se observar que todos esses mecanismos podem acontecer ao
mesmo tempo, em diferentes intensidades, verifica-se que a determinagcao do
tamanho exato de trinca, ¢, pode ndo ser muito preciso, dependendo do
material e das metodologias de medicdo utilizadas. Este nao seria um
problema que limita a realizagdo do ensaio de curva-R, mas aponta o fato de
que as trincas ndo se propagam em linha reta. A compreensao de um modelo
de trinca antes bidimensional passa a ser representado por uma zona de

processo de fratura.
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Justifica-se, entdo, a importancia da medida da energia de fratura, cujo
valor representa todos os efeitos tenacificadores que acontecem na zona de

processo de fratura. Inclusive, posteriormente, verificou-se que o valor médio

de R é igual a duas vezes o de ywor, OU seja, R =2 ywor.
O préximo toépico se dedica a compreensado do que significa a energia de
fratura, abordando, também, a teoria envolvida nos aspectos experimentais.

Adicionalmente, sera mostrada a sua relevancia para a presente tese.
4.3 Conceitos fundamentais sobre energia de fratura, ywor

Fundamentalmente, a compreensdo do que a energia de fratura
representa fisicamente vem da idéia de que determinada quantidade de
energia € necessaria para o rompimento das ligagbes quimicas em um
material, o qual foi tensionado até seu limite de resisténcia mecénica.

Na realidade, o conceito de energia de fratura ndo envolve apenas a
energia necessaria para o desligamento de atomos (por unidade de area),
mesmo porque tal denominagdo ja foi apresentada anteriormente como 1.
Como ja mencionado, os valores de ywor geralmente apresentam em torno de
uma a duas ordens de grandeza a mais que yo + yp [21]. O porqué desse fato
pode ser explicado pelos mecanismos de tenacificacdo mostrados na
Figura 4.3, que ocorrem ao longo da prépria propagacao de trinca.

A grandeza ywor €, entdo, a somatoria de diferentes energias
consumidas na formacgdo da superficie de fratura [21,22]. A equacdo abaixo
representa esse fato:

Ywor =Yo7 TVr TR, (4.3)

em que yr € a energia consumida durante a fratura devido a interacao da trinca
com a microestrutura do material, envolvendo os mecanismos de tenacificacédo
expostos anteriormente; e yr € 0 consumo de energia devido aos efeitos

irreversiveis, como os efeitos de ponte pelos grdos e agregados e/ou 0s
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viscosos por fases amorfas (fases vitreas que perdem sua rigidez ao
amolescerem em elevadas temperaturas).

No caso de refratérios, € esperado que o fator yr seja significativo, pois
os efeitos de ponte por gréos e agregados sao apontados como mecanismos
de tenacificacdo frequentes, como ja mecionado nos trabalhos de Bradt e co-
autores [13-15]. Inclusive, os efeitos de atrito contribuem fortemente para o
aumento desse parametro, os quais sdo fendbmenos tipicos que consumem
energia em carater irreversivel (energia elastica convertida em energia
térmica). Na realidade, os termos yr e yr poderiam ser desmembrados em
varias outras parcelas, uma para cada tipo especifico de mecanismo de
tenacificacao.

Talvez, o aspecto de maior destaque no trabalho de Sakai e Ichikawa
[21] seja 0 modelamento matemético muito coerente da energia de fratura
abordando-se o conceito da propagacao de trinca em estado estacionario de
tenacificacdo. Isto implica, portanto, na existéncia da situacdo oposta, que € o
estado transiente de propagacdo. A escolha entre uma abordagem ou outra
depende relacdo entre comprimento de trinca e dimensdo da amostra. Na
deducao matematica do referido trabalho, faz-se a distingao entre os efeitos na
frente de propagacédo e no rastro da trinca. Obviamente, essa separacao foi
feita para efeitos didaticos, pois 0s processos ocorrem simultaneamente e de
modo complexo. Na presente revisdo bibliografica, também, se optou por
diferenciar os efeitos que ocorrem a frente de propagacdo daqueles do rastro,
para facilitar a explicagdo dos mesmos.

Define-se como propagacdo de trinca em estado estacionario quando
esta se propaga em um solido suficientemente longo, no qual todos os
mecanismos de tenacificacdo, sejam na regido da frente de trinca ou do rastro,
sao acionados e desabilitados, conforme 0 aumento de comprimento de trinca.
A principal caracteristica € o fato da taxa de consumo de energia por unidade
de area, R., ser constante em funcdo do tamanho da trinca. J& no modo
transiente, ndo ha o desenvolvimento completo dos mecanismos, pois existe
interferéncia do tamanho do corpo. Desse modo, a taxa de energia consumida

por unidade de area em funcdo do tamanho de trinca ndo atinge um valor
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constante (patamar). Para a melhor compreenséo dos distintos tipos de estado
(estacionario e transiente), foi ilustrado na Figura 4.4 dois materiais

semelhantes contendo uma trinca bidimensional em propagacéao.

Tenséo

Tensao

«— ag—>| Tal —> Lp —

Tensao

—>
Tensao
>

Tensao
¢ )
T
—
O
Tensao
9y
N

Figura 4.4: a) Processo na frente da trinca em propagacdo em estado
estacionario. b) Processo da frente da trinca em propagacao no
estado transiente. c¢) Rastro de trinca em propagacdo em estado
estacionario. d) Rastro de trinca em propagacdo em estado
transiente.

A simbologia usada na Figura 4.4, partes a) e b), sdo as seguintes: ap é
o comprimento inicial de trinca; Aa; € o comprimento de ligacao transiente; Aa,
€ o comprimento de ligacao estacionario; by € o comprimento total de ligagdo
remanente, mas que € igual ao comprimento inicial de ligacdo, quando a trinca

tem o tamanho do entalhe e ainda ndo se propagou; Lp € o comprimento de
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ligacao critico para o desenvolvimento completo dos processos da zona frontal;
h é a altura da zona de processo. Para as partes c) e d) da Figura 4.4, tem-se:
Aa é o comprimento de trinca propagado; Lb é o comprimento do efeito de
ponte em estado estacionario.

Para que um modo estacionario seja atingido, by tem de ser
suficientemente mais longo que Lp e Lb (bo>Lp e bpo>Lb na Figura 4.4 “a” e “c”)
de maneira que se garanta o desenvolvimento de toda a zona de processo. No
caso em que Lp e Lb sejam maiores que by (Figura 4.4, casos “b” e “d”), tem-se
0 estado transiente, em que uma trinca inicia uma propaga¢do mas ja esta na
iminéncia de encontro com a extremidade do corpo.

Sendo assim, a soma dos fatores yr + yr, de acordo com Sakai e

Ichikawa [21], foi modelada conforme abaixo para o estado estacionario:

YR T YIR = d)wh + ¢b'Lb, (44)

em que ¢ (J/m°) é a dissipacdo de energia por unidade de volume da zona
frontal de processo (invariante com o comprimento de trinca) e ¢p (J/m°) é a
dissipacdo média de energia por unidade de volume necesséria para percorrer
uma unidade de extensdo na regiao do rastro.

E para o estado transiente, tem-se:

YR *+ YIR = (T Ow + (t2:¢/2))-bo , (4.5)

em que t; € um fator que descreve o detalhamento geométrico de uma zona
frontal de processo totalmente desenvolvido (descreve uma porgdo da zona
frontal de processo) e 1, € um fator que considera o que os referidos autores
chamam de “hinge-effect” (traducdo literal: efeito dobradica) do agregado ponte
na propagacao transiente da trinca.

Em relacdo a medida da energia de fratura, esta representa, entdo, o
gasto médio de energia por unidade de area projetada no material. Foi visto,
também, que este valor depende se a propagacdo de trinca alcancou o

chamado estado estacionario durante a medida. Por isso, é importante que a
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microestrutura do material esteja adequada a escala do corpo de prova, em
que todos os mecanismos de tenacificagdo possam ser ativados e desativados
para se alcancar o estado estacionario até o final do ensaio.

Retomando o foco da importancia da medida da energia de fratura, tem-
se o0 seguinte fato: diferentemente do método de medida da curva-R, pouco
importam a posi¢cao da ponta da trinca e o valor de K¢, pois basta que seja
medido o trabalho necessario para fraturar o corpo de prova (de maneira
estavel ou quase-estatica), dividindo-se o resultado obtido pela area da seccéo
transversal por onde a trinca se propagou (area projetada) [6,23,24]. A

equacao a seguir representa este calculo:
_1 [P.ds (4.6)
Y wor YA , .

em que A é a area projetada da superficie de fratura, Py € a carga aplicada

pela maquina de ensaios e ¢ é o deslocamento do atuador da maquina. O valor

da integral IPMdéé o trabalho de fratura, sendo determinada pela area sob a

correspondente curva carga-deslocamento.

Considerando-se as condicbes experimentais, um critério importante
deve ser seguido para a correta obtencao do trabalho de fratura. A variacdo da
soma da energia elastica armazenada na maquina e no corpo de prova, por
unidade de extensdo da trinca, dc, deve ser menor ou igual a variacdo da
energia de superficie de fratura, por unidade de extensao da trinca, conforme a

inequacao a seqguir:

_d(Uy, +Us) _ dw 4.7)
dc ~ dc

_ d(UM + Us)
dc

armazenadas na maquina (Uy) e na amostra (Us), por unidade de propagacao

em que € a variagdo da soma das energias elasticas

de trinca (dc) e d(\;\éfs € a variacdo da energia de geracao de superficie (dWss)
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por unidade de propagacao de trinca [7,8]. Este critério garante a propagacao
estavel de trinca e a precisdo na medida de ywor, ja que a instabilidade implica
na perda de energia a qual ndo é convertida em energia de superficie. Desse
modo, observa-se que, trata-se do mesmo critério de estabilidade para os
ensaios de curva-R, ou que G=R, com a diferenca principal de que a Equacéo
4.7 discrimina uma das fontes da energia elastica armazenada, que € a prépria
maquina de ensaio.

No subtOpico a seguir sera descrito resumidamente o método de
medicdo da energia de fratura pelo método da cunha e os motivos pelo qual o
mesmo € adequado ao presente trabalho, levando-se em conta os aspectos

tedricos mencionados aqui.
4.3.1 O meétodo da cunha

Na Figura 4.5 a), observa-se o formato e as dimensdes do corpo de
prova utilizados para o ensaio da energia de fratura pelo método da cunha (em

inglés, “wedge splitting test”).

%

A I
100 7

100 7

a) b)
Figura 4.5: a) Corpo de prova para o método da cunha cujas dimensdes estao
marcadas em milimetros (figura extraida da referéncia [7]). b)
Evidéncia da é&rea projetada de fratura (hachurada) da seccgéo

transversal do corpo de prova, no plano da fratura.
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Tais dimensdes, inclusive a da seccdo de fratura, garantem que
refratarios com agregados grosseiros de até 10 milimetros de tamanho possam
proporcionar fraturas estaveis e resultados condizentes a escala
microestrutural desses materiais [7,8]. Deve-se observar, na Figura 4.5 b), que
a area proporcionada pela seccdo fraturada (hachurada) € bastante
representativa da microestrutura do material, chegando a ter dimensdes de
60mm x 65mm.

A estabilidade que se tem no ensaio pelo método da cunha é
proporcionada pela geometria do corpo de prova, que permite uma distribuicao
de carga diferente do método tradicional (barra entalhada sob flexdo em 3
pontos) [7]. Encontra-se ilustrado na Figura 4.6 a montagem de dispositivos
(cunha, encotos e roletes) no corpo de prova. A carga da maquina de ensaios €
aplicada sobre a cunha, de modo a empurra-la ao encontro da amostra através

do seu rebaixo.

Cunha
metalica

Roletes

Encostos
metalicos

Figura 4.6: a) Dispositivos cunha, encostos e roletes montados no corpo de

prova para ensaio de energia de fratura pelo método da cunha. b)
Ampliacdo da montagem da cunha, roletes e encosto para a

localizagéo dos angulos 6 e .

A transmissdo da carga pelos roletes, por intermédio da cunha e
encostos permite que haja uma amplificacdo significativa da carga aplicada
pela maquina na amostra. No presente trabalho, a amplificacdo € da ordem de

5,2 vezes, sendo isto funcdo do angulo, no qual a forca se projeta até as
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paredes do rebaixo da amostra. O angulo é variavel conforme a inclinacao das
faces da cunha e encosto que estdo em contato com os roletes. Na expressao
a sequir [25], a forca aplicada no sentido horizontal através dos roletes pode
ser calculada em fungédo do angulo 6 (em graus) da ponta da cunha e de ®, 0

angulo dos encostos em relacao a base de apoio:

sen Y+ 0 |-seno
, =12)

' , (4.8)
2tan(ej cos(e)
2 2

em que Fy € a forca horizontal (em N), Fy € a forca vertical aplicada pela

F, =

maquina (em N).

Para encerrar este subtopico, finalmente € feito o esclarecimento sobre a
importancia de se utilizar o método da cunha na determinacdo da energia de
fratura. Se um processo de tenacificacdo deve atingir o estado estacionario,
necessita-se de um corpo de prova suficientemente grande, principalmente,
para materiais refratarios que contém agregados da ordem de milimetros.
Desse modo, a area projetada através da qual a trinca se propaga proporciona
um ensaio adequado ou representativo a microestrutura do material.

Caso se utilizassem métodos convencionais de medida de energia de
fratura, como, por exemplo, o0 método da barra entalhada sob flexdo [6], o
aumento do tamanho do corpo de prova, seja para se promover a fratura em
modo estacionario, ou simplesmente para aumentar a area projetada de
fratura, poderia ndo trazer resultados positivos. Isto porque a energia elastica
armazenada no corpo € na maquina de ensaios seria muito elevada, o que
aumentam as chances de haver propagacao instavel de trinca.

Tendo em vista as vantagens apresentadas, o método da cunha se
mostra como uma interessantissima op¢do de caracterizacdo da energia de
fratura. Com os argumentos apresentados, justificam-se os motivos pelos quais

tal técnica foi escolhida para a caracterizacdo dos materiais na presente tese.
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4.4 Choque térmico em materiais ceramicos

Choque térmico é a brusca variacdo de temperatura que ocorre num
material, cuja consequéncia pode ser a drastica deterioracdo das suas
propriedades mecanicas. Isto ocorre devido ao surgimento de tensdes internas,
as guais sado potencializadas nos defeitos microestruturais, pois 0s mesmos
atuam como concentradores de tenséo. Nessa situacao, os defeitos aumentam
de tamanho (propagacéao de trincas), como consequéncia da transformacao da
energia elastica armazenada no corpo em energia de superficie (ou energia
cinética de propagacao da trinca).

Kingery [4] afirma que as tensdes mecéanicas de natureza térmica sao
consequéncia da diferenca na expansao térmica em diferentes partes de um
corpo, na condicdo em que cada pequena parte ndo estad com liberdade para
expandir (ou contrair), devido a constricdo das partes vizinhas. Essa € a fonte
da energia elastica mencionada que se torna, entdo, na forca motriz para a
nucleacdo e propagacdo de uma trinca. Esse processo € valido tanto no
aguecimento quanto no resfriamento.

Dependendo das propriedades do material e das condi¢ées de choque
térmico, o resultado pode ser completamente catastrofico, ou seja, pode levar o
corpo a ruptura. No subtépico a seguir, sdo apresentados 0s aspectos
fundamentais que diferenciam os materiais entre si quanto a resisténcia ao

dano por choque térmico.

4.4.1 A Teoria Unificada de Hasselman para choque térmico

Na década de 60, Hasselman [5] publicou um estudo que ficou
conhecido como Teoria Unificada do Choque Térmico. Basicamente, foram
estabelecidas as relacbes entre as tensdes de natureza térmica que se
desenvolvem em um material devido ao gradiente de temperatura em seu
interior e, a nucleacao e propagacéao de trincas.

Hasselman [5] estabelece basicamente dois critérios para estudo: 1) As
condicgdes e propriedades do corpo para o armazenamento de energia elastica
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a ser transformada em energia de superficie e 2) Os eventos ou mecanismos
no corpo que tendem a bloquear ou diminuir a extensao de propagacao das
trincas. Isto levou, entdo, a um aprimoramento do modelo mecéanico da fratura
que, até a época, ja se tratava de um assunto considerado como classico, pois
eram apenas alguns estudos estendidos da Lei de Griffith [26,27].

No modelo proposto por Hasselman, a condicdo de contorno
considerada é a de maior severidade, em que um corpo, ao ser submetido a
uma diferenca brusca de temperatura, AT, nucleia e propaga uma trinca por
longas extensdes. Na pratica, sabe-se que a trinca atinge comprimentos bem
menores, devido a existéncia de pré-trincas.

A consideracdo de que a diferenca de temperatura critica depende do

tamanho e do numero de trincas é dada conforme a equacao abaixo:

AT, = {n : YEFF(;L_ 2v)° T .[1+ 16(1-vIN-c” } Lk . (4.9)
2-Eja(1-v) 9(1-2v)

em que Ep € o mddulo de Young efetivo (mddulo de Young do material sem
defeitos), AT¢ € a diferenca de temperatura critica (em K), a € o coeficiente de

expans&o térmica linear (em K™) e ¢ é o comprimento das N trincas (em m).

Com a Equacao 4.9, podem ser distinguidas basicamente trés situacoes
iniciais: trincas iniciais pequenas, trincas iniciais grandes e trincas, cujo
comprimento final € muito maior que o inicial. A partir dos conceitos envolvidos
com esses aspectos, surgiu o parametro R™ (jA mostrado na Equacdo 4.1)
como uma figura de mérito para a comparacao da resisténcia ao dano por
choque térmico. Hasselman [5] verificou que o inverso de R™ (1/R™) é
proporcional a queda de resisténcia mecéanica, de fratura com caracteristica
fragil (instavel, portanto), no ATc de choque térmico. Isto € mostrado de modo
simplificado na Figura 4.7.

A condicdo inicial para que a Equacdo 4.9 descreva 0 mesmo
comportamento da Figura 4.7 é aquela em que o material possui trincas iniciais

pequenas. Portanto, a figura de mérito R™ seria adequado para avaliar
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materiais com essas caracteristicas.

A

1

2
—_

AT de choque térmico

Tenséo de ruptura

>

Figura 4.7: A proporcionalidade de 1/R™ com a queda da tensdo de fratura

apos choque térmico de diferenca de temperatura ATc.

Além desse comportamento termomecanico apresentado pela
Figura 4.7, outros dois tipos, bem conhecidos, sdo apresentados no grafico da
Figura 4.8. Nos eixos do gréfico, utilizam-se grandezas adimensionais com a
seguinte notacao: “MOR normalizado” é o médulo de ruptura do material apos
ser submetido a um determinado nivel de diferenca de temperatura de choque
térmico dividido pelo médulo de ruptura do material que ndo sofreu choque
térmico; “AT de choque térmico normalizado” é a razdo entre AT de choque
térmico aplicado e a diferenca de temperatura critica de choque térmico, ATc.

Na Figura 4.8, sado mostrados trés tipos de comportamento
termomecanico em funcdo do AT de choque térmico. Por meio do raciocinio
baseado no modelo de Hasselman sobre a dependéncia de ATc com “c”,
observou-se que existe coeréncia no comportamento tipos Il e Ill. Nestes,
sabe-se que trincas pequenas crescem instavelmente ao se atingir um primeiro
ATc, até que um comprimento final de equilibrio é atingido. No tipo II, a partir
desse ponto especifico, a trinca ndo cresce em funcdo do AT até se alcancar
um segundo ATc, mas que, desse ponto em diante, o crescimento de trinca

ocorre de maneira estavel. Para o tipo lll, apos se alcancgar o primeiro ATc, a



26

trinca cresce estavelmente em funcao de AT.

=
o

MOR normalizado
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AT de choque térmico normalizado

o

Figura 4.8: Modulo de Ruptura (“modulus of rupture” ou MOR) de um corpo de
prova em funcdo da variacdo de temperatura, AT, de choque
térmico: Aluminas policristalinas com diferentes tamanhos de gréo
sao representadas pelos Tipos | e Il [28]. Aluminas porosas sao
representadas pelo tipo Il [29]. Esta figura foi extraida exatamente

como publicado no trabalho de Cotterell et al [30].

Porém, Gupta [28] reportou, entdo, um comportamento ainda néo visto
que era o tipo I, referente a um decréscimo continuo da resisténcia mecanica
com o0 AT, a partir de um ATc. No caso, o comportamento | ocorreu para
aluminas com tamanho médio de grdo igual a 85 um, sendo o tipo Il para
aluminas de tamanho igual a 40, 34 e 10 um.

No referido trabalho de Gupta [28], € mencionada, ainda, a importancia
da microestrutura para a tenacificacdo das ceramicas, demonstrando que a
existéncia de grdos maiores na microestrutura seria uma alternativa para se
dificultar a propagacgéo de trincas. De fato, isto ja era bem conhecido desde a
década de 70, como reportaram Mendelson & Fine [31] e, como visto na secéo
4.2, grdos e agregados podem desempenhar um papel tenacificador
formidavel.

Neste ponto da revisdo bibliogréfica, fecha-se um pequeno ciclo, no

qual, primeiramente, foram explicadas as condi¢cdes de propagacédo de uma



27

trinca. Discutiu-se, também, que a determinacdo da energia de fratura € uma
forma coerente para se investigar a tenacidade dos materiais, a qual se
manifesta pela interacdo da trinca em propagacdo com a microestrutura.
Finalmente, viu-se que os modelos de choque térmico que abordam todos
esses aspectos (energia de fratura, comprimento de trinca, modulo de ruptura
retido) sdo coerentes com pesquisas por autores em diversos trabalhos.

O proximo tépico aborda uma questdo pouco explorada nas recentes
literaturas relacionadas ao tema “resisténcia ao dano choque térmico”. Trata-se
do efeito do tamanho do corpo de prova. Apesar deste assunto nédo ter sido
alvo inicial ou foco principal da presente tese, a mesma acabou sendo muito
relevante no entendimento da relacdo entre energia de fratura e resisténcia ao

dano por choque térmico dos materiais investigados.

442 O efeito do tamanho do corpo de prova na fragilidade dos

refratarios

Entende-se como material fragil aquele que requer uma deformacéo
muito pequena, praticamente desprezivel, para se fraturar quando submetido a
uma tensdo, geralmente acompanhado de pouquissima deformacédo plastica.
Este fenbmeno ocorre porque a energia elastica armazenada durante o
carregamento do corpo excede significativamente daquela necesséria para se
transformar em energia de superficie.

As ceramicas sao, tipicamente, consideradas como materiais frageis [9],
sendo esta uma caracteristica proveniente do seu tipo de ligacdo quimica
(ibnica, covalente ou ibnico-covalente).

Para o presente trabalho, propde-se que a compreensdo de alguns
fendmenos pode ser interpretada a luz da influéncia do tamanho (volume) do
corpo de prova (utilizado em determinados testes), no que se refere ao
comportamento fragil da propagacao de trincas e fraturas.

Apesar do efeito do tamanho do corpo de prova ndo ser uma

preocupacdo frequente nos textos que envolvem refratarios, na construcao civil
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o tema é bem conhecido, assim como mostram Bazant e Planas [32] no livro
“Fracture and Size Effect in Concrete and Other Quasibrittle Materials”.

Na presente tese, foi preferido o desenvolvimento matemético
apresentado por Cotterell et al [30], devido a disponibilidade de dados
experimentais, 0s quais permitem a realizacdo dos calculos necessérios e a
correlacdo dos mesmos com o0s demais resultados experimentais. Outra
vantagem de se adotar o ponto de vista desse autor é que, nesse trabalho em
especifico [30], o estudo € realizado para materiais refratarios.

Um dos pontos de grande relevancia na publicacdo de Cotterel et al [30]
é a distincdo entre o efeito do tamanho do corpo de prova na fragilidade de
materiais, isto pela consideracdo de dois pontos de vista da mecanica da
fratura. S8o eles: a mecanica da fratura linear-elastica (MFLE) e a zona de
processo de fratura (ZPF). Sera visto a seguir como a influéncia das dimensdes
se reflete na fragilidade do material, em especial, com foco na resisténcia ao
dano por choque térmico.

4.4.3 O efeito das dimensdes de um corpo de prova do ponto de vista da

mecanica da fratura linear elastica

Na area da construcao civil, Carpinteri [33] percebeu a influéncia das
dimensdes na fragilidade de concretos, fazendo uma correlacdo com o indice
de fragilidade, B, (“brittleness number”) juntamente com outras propriedades.
Quanto maior esse indice, mais fragil € o comportamento do corpo em relagao
a propagacdo da trinca no material sob tensdo. Esse indice € dado pela

equacao a seguir:

, (4.10)

em que B é adimensional; Ge (em unidade de J/m?) é a energia especifica de
fratura que, de acordo com Harmuth e Tschegg [25], € igual a 2.ywor; W (em

unidade de m) é uma dimensao representativa da amostra. No presente
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estudo, W pode ser a largura (“width”) de um corpo de prova em formato de
barra prismatica.

A Equacéo 4.10 também pode ser reescrita conforme a equacao abaixo
[30]:

W
B= L (4.11)
CH

em que Lcy € o chamado comprimento caracteristico. Assim, tem-se, também,

que:

(4.12)

Pela Equacgéo 4.11, é bem evidente que, para se diminuir a fragilidade
mecéanica de determinado objeto (estrutura, peca), pode-se diminuir suas
dimensdes ou, entdo, se aumentar seu comprimento caracteristico.

Comparando-se o parametro Lcy com o R” de Hasselman [3,5], nota-se
gue ambos sao dimensionalmente semelhantes (unidade de comprimento). De
acordo com Cotterell [34], o comprimento caracteristico, Lcy, € um parametro
de auxilio no julgamento da tenacidade de materiais, sendo realmente muito
proximo do significado de R™. Mas, além disso, o parametro Lcy também é
utilizado, frequentemente, para projetos da construcéo civil. Caso Lcy Seja
equivalente ou maior que uma dimensdo caracteristica da estrutura, a
resisténcia mecanica nominal serd muito préxima da verdadeira. Ou seja, a
tensado de fratura obtida por uma curva de engenharia tensdo-deformacao sera
igual ao do material utilizado em suposta aplicacdo. Sendo assim, 0 projeto
tende a ser mais seguro, jA que as condicbes de falha tornam-se mais
previsiveis.

Voltando-se a atencéo a Figura 4.8, subsecao 4.4.1, pode-se dizer que o
comportamento tipo | indica que a propagacao da trinca € mais estavel que nos

casos dos tipos Il e lll, ao se submeterem 0s materiais aos seus respectivos
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ATc de choque térmico. Ou ainda, a taxa de liberacdo de energia elastica
armazenada é maior que a resisténcia a propagacao da trinca para os tipos Il e
[l no AT do que para o tipo |.

O que afirmam, entdo, Cotterell et al [30] € que um material de
comportamento tipo | pode apresentar-se como tipo Il, caso 0 mesmo seja
suficientemente grande. Ou seja, diferentes valores de tenséo de ruptura retida
podem ser observados apds o choque térmico, se os corpos de prova tiverem
dimensdes significativamente distintas.

Por meio do desenvolvimento de equacdes relacionadas a MFLE, pode-
se, teoricamente, verificar a influéncia do tamanho do corpo ceramico em sua
propria fragilidade durante o choque térmico. Primeiramente, € necessario se

definir a equacédo do fator de intensidade de tensédo na ponta da trinca K:
K =Yovnrc, (4.13)

sendo Y um fator adimensional relacionado a geometria do corpo e da trinca, e
c é a tensdo aplicada no corpo.

Se for considerada uma trinca bidimensional, como mostrado na
Figura 4.1, em um corpo com geometria de barra prismatica, Tada et al [35]
definem K (do modo I) como sendo:

K, =1,120+/7c , (4.14)

em que ¢ € o comprimento do defeito.

Conforme mencionado na sec¢ao 4.2, quando o fator K atinge o nivel
critico de tensdo do modo | (Kc), a trinca comega a se propagar. Se Kic e oy
forem sabidos e substituidos na Equacdo 4.14, encontra-se o tamanho inicial
de trinca, co, sendo este, também, o tamanho critico para a propagacdo. A
condicéo para que essa relagao seja verdadeira requer que o tenha sido obtido

na condi¢do de fratura catastréfica. O célculo de co € mostrado abaixo:
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1 (KoY
. - Kic
0 11227[[ o) - (4.15)

De acordo com Cotterell et al [30], o termo (Kic/oy)* pode ser substituido
por Lcu, ja que também tem unidade de metro. Assim, a Equacéo 4.15 se torna

igual a:

C
- =0254, (4.16)
CH

E muito importante ressaltar que tal substituicdo, na Equacéo 4.15, s6 é
possivel devido a toda a deducéo estar relacionada a materiais perfeitamente
elastico-lineares. Nesse caso sim, (Kic/oy)® seria igual a Lcy pois implica que Ge
é igual a 2yerr (lembrando que yerr=yo + yp). Deve-se mencionar que, neste
caso, € incorreto utilizar ywor, pois este ndo é variavel de Kic.

Retomando o foco desta subsecao, a razdo co/Lcy pode, também, ser

chamada de comprimento inicial de trinca adimensional inerente Co. Ou seja,
para materiais elastico lineares, na geometria de barra prismatica, a razao
entre o comprimento de trinca inicial (ou o tamanho critico de trinca quando
Ki=K\c) pelo seu comprimento caracteristico (Lcy) resulta sempre no mesmo
valor, que €é 0,254.

Substituindo-se a Equacgéo 4.16 na equacédo do indice de fragilidade B
(Equacéo 4.11), tem-se:

B W -0,254 _ 0,254 _ 0,2=54 _ (4.17)
Co c

Lo
W

O

0

A razao co/W, ou, a razdo entre o tamanho critico de trinca pela altura da

barra pode ser chamada de comprimento de trinca inicial normalizado €, (n&o

confundir com comprimento inerente inicial de trinca Co).
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Para se obter a , pode-se utilizar a equacado do fator de intensidade de

tensdo adimensional, K. Para uma amostra com geometria de barra
prismatica, cuja face contém a boca do defeito critico (semelhante a Figura 4.1

da secéo 4.2), tal fator é dado no modo | como:

— K

Ki=z——+ . 4.18
| E~a~AT\/W ( )

Nota-se na Equacgédo 4.18 que, para K, (dado pela Equacéo 4.14) se
tornar numa grandeza adimensional, Ki, divide-se o pelo produto E.o.AT [30].

Essa razdo também pode ser chamada de 1/ AT, ou, o inverso da diferenca de
temperatura adimensional. Na equacdo, ainda restara a raiz quadrada de c

dividida pela raiz quadrada de W, o que € a mesma coisa que a raiz quadrada

ol

de
Cotterell et al [30], entdo, determinam Ki em funcdo do comprimento de

trinca normalizado ¢ para uma condicdo severa de choque térmico. Supondo-

se que a trinca se propaga em um trajeto préximo do retilineo durante o choque

térmico, qualquer a pode ser obtido pelo grafico na Figura 4.9.

E fundamental se destacar que as condicdes de choque térmico
estabelecidas para se determinar as curvas da Figura 4.9 implicam em um
modulo de Biot, 3, da ordem de 100. Esse coeficiente € dado pela expresséo a

seqguir:

p=——, (4.19)

em que h é o coeficiente de transferéncia de calor entre o material e o meio de
troca de calor (dado em W/m? ou watt por metro quadrado) e, k a condutividade

térmica (dado em W/mK ou watt por metro e por kelvin).
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Sentido do aumento
de tempo apos a
aplicacéo do

choque térmico

adimensional, K,

0.1

Fator de intensidade de tensao

0.0 0.2 0.4

Comprimento de trinca normalizado, ©

Figura 4.9: Variacdo do fator de intensidade de tens&o adimensional em fungéo
do comprimento de trinca normalizado. Esta figura foi extraida
exatamente como esta publicada na referéncia [30], a menos das

traducoes.

Quanto maior o modulo de Biot, mais grave é o gradiente de
temperatura entre superficie e interior do corpo de prova, tendo-se, como
consequéncia, o aparecimento de elevados niveis de tensdo no corpo durante
o choque térmico. Nesse caso, um moédulo de Biot da ordem de 100 significa
que a temperatura da superficie do corpo, sob severo choque térmico, se
iguala instantaneamente a do meio de troca de calor. Nesse trabalho de
Cotterell et al [30], o calculo do mddulo de Biot foi provavelmente realizado
assumindo-se valores de condutividade térmica tipicos de refratarios silico-
aluminosos, pois 0 k € da ordem de 1W/mK. Eles assumiram, também, um
valor de h da ordem de 10* W/m?, que representa os efeitos de conveccdo de
calor em corpos de prova gquentes mergulhados em agua corrente.

Voltando-se a atengdo a Figura 4.9, nota-se que existe uma
dependéncia do tempo para que o fator de intensidade de tensao atinja o

maximo valor entre os maximos. Observa-se que, entre todos os intervalos de

tempo (intervalos de tempo sao adimensionais nesse caso), 0 maior K
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possivel é igual a 0,23. O comprimento de trinca nomalizado, Cg,

correspondente a esse Ki é igual a 0,065, num tempo adimensional igual a

0,005 (estes valores foram obtidos de acordo com o relato dos autores na

referéncia [30]). Apos o pico de maximo entre os maximos, K decresce com o
tempo e, também, em funcéo da profundidade de trinca.

Antes de se dar prosseguimento ao restante da deducdo sobre a
dependéncia do dano por choque térmico com o tamanho do corpo de prova, é
importante que seja esclarecido o comportamento de Ki em funcdo do tempo
ilustrado na Figura 4.9. Kingery [36] demonstra que a variacdo da tensao
adimensional, c*, de origem térmica em corpos ceramicos no formato de placas

varia com o tempo adimensional, como € mostrado na Figura 4.10.

0,8 1 I | | |
0.7 I= —
05 p=10 -

0,4 %,\st —
/\ B=3

0,3 =
p=2
B=1,5
- ﬁ .
f=0,5_

0,1

Tensao adimensional, o*

p=0,1
0,0 1 l ] ] ]
Tempo adimensional

Figura 4.10: Variagdo da tensdo adimensional em amostras ceramicas em
formato de placa, em funcdo do tempo adimensional,

parametrizado pelo médulo de Biot, 3 [36].
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N&o se deve confundir o* com “MOR adimensional’. O c* é dado pela

equacao abaixo [36]:

«_  od-v)
B (T,-T)

(4.20)
em que Ty € a temperatura do corpo e T’ a temperatura externa ao corpo.

Na Figura 4.10, percebe-se que, para cada valor de B, a tensdo passa
por um maximo em funcdo do tempo, sendo que, quanto maior o médulo de
Biot, menos tempo € necessario para se atingir esse maximo que, inclusive, é
cada vez maior. A tensdo, portanto, varia com o tempo para um determinado

valor de B devido ao corpo buscar o equilibrio térmico com o meio. Sendo K

uma funcdo de o, atribui-se que a variacdo de Ki em funcdo do tempo, na
Figura 4.9, se deve ao mesmo motivo que aquele da Figura 4.10.

Retomando o foco das deducdes sobre a dependéncia do dano por

choque térmico e o tamanho do corpo de prova, o aumento de cna Figura 4.9,

ou seja, o0 crescimento da trinca ndo ocorre se [30]:

AT< 33 (4.21)

VB

A inequacéo 4.21 pode ser obtida pela substituicdo do valor maximo dos

méaximos de K, (encontrado na Figura 4.9) na Equagéo 4.18 e, também, pela

substituicdo do termo “W” pelo produto B.Lcy. Com isso, restara na equacgao o

termo raiz quadrada de co/Lcy, podendo este Ultimo ser substituido por Eo, 0
comprimento de trinca adimensional inerente (sempre igual a 0,254).

Supondo-se, assim, que um corpo elastico linear foi submetido a um

choque térmico, cujo AT excede o valor de 4,3/\/B, as seguintes situagdes

devem ser distinguidas:

(1) Para a< 0,065, o crescimento de trinca € caracterizado por uma

propagacdo instavel, que pode ser associado, na Figura 4.8, aos
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comportamentos tipo Il ou lll. Isto ocorre porque, ao K, atingir um valor maximo

(ndo o maximo dos maximos nesse caso, mas a condicdo critica de

propagacao para um determinado a menor que 0,065), qualguer pequeno

crescimento de c, resulta em valores cada vez maiores de K,. Ou seja, a
propagacédo ainda continua. Essa tendéncia de K, buscar sempre pelo maximo

valor se interrompe até a situagdo em que c é igual a 0,065, quando Ki se

torna o0 maximo dos maximos.

(2) Porém, se a for maior que 0,065 a propagacdo da trinca sera de

caracteristica estavel (tipo I). Isto porque, apés K, atingir o valor maximo dos

maximos, este somente tende a decrescer com o tempo adimensional e com o

proprio tamanho de trinca. Em outras palavras, o crescimento de c por choque

térmico resulta em valores cada vez menores de K,. Desse modo, para que a
trinca possa continuar a crescer em funcéo de novos ciclos de choque térmico,

sera preciso um aumento na diferenca de temperatura, que pode ser obtido

pela Equacédo 4.21. O novo valor de AT gue exceda 4,3/\/B pode ser
recalculado para a barra danificada se forem sabidos os novos valores de E e
oi, 0S quais, certamente, diminuiram se comparados a condicdo antes do
choque térmico.

Toda essa andlise leva entdo ao seguinte raciocinio. Se o aumento do
tamanho do corpo de prova nao resultar em significativas mudancas
microestruturais, a ponto d o tamanho do defeito inerente ndo ser alterado, o
choque térmico desses corpos maiores pode resultar em danos mais elevados,

se comparados aos corpos de prova menores, ja que isso significa valores de

¢ menores na Figura 4.9.
Pela mecanica da fratura linear elastica, pode-se, assim, determinar um
valor critico de B em que o aumento das dimensdes do corpo de prova sera

deletério, no sentido da trinca se propagar de maneira fragil. Substituindo-se

a = 0,065 (lembrando que a = co/W) na Equacédo 4.17, encontra-se B=3,9,

podendo-se estabelecer o seguinte critério:
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e B<3,9 & Comportamento Tipo |, na Figura 4.8.
e B>3,9 = Comportamento Tipo Il ou lll, Figura 4.8.

Com as deducbes apresentadas até este ponto, foi possivel se

esclarecer que existe uma dependéncia entre o indice de fragilidade, B, com a

dimensdo do corpo de prova. Valores maiores ou menores que Cqy = 0,065

podem ser alterados, simplesmente, aumentando-se ou diminuindo W. Isto &
verdadeiro desde que o tamanho do defeito intrinseco ndo se modifique
significativamente. E esperado, portanto, que a resisténcia ao dano por choque
térmico assuma valores diferentes dependendo do tamanho da amostra.

Na realidade, a abordagem de Cotterel et al [30] quanto a questdo do
efeito do tamanho do corpo de prova na resisténcia ao dano por choque
térmico € muito semelhante a abordagem de Hasselman [5]. O gréfico da
Figura 4.11 ilustra alguns possiveis casos da evolucdo do AT de choque
térmico em funcdo do tamanho de trinca para alguns valores de N.

As linhas cheias representam o grafico determinado pela Equacéo 4.9.
As linhas pontilhadas representam o comprimento de trinca final apos a
conversdo de parte da energia elastica armazenada no corpo em energia
cinética de propagacdo. Para quaisquer casos de trincas curtas em que seja
aplicado um AT de choque térmico critico (qualquer valor sobre a curva cheia
descendente), uma propagacao instavel acontece e que, quanto menor N, mais
longo se torna o tamanho de trinca final. Se a trinca ja for longa, o dano so6
poderd ser causado caso se apligue um AT de choque térmico correspondente
a curva cheia ascendente, sob um determinado N.

Assim, vé-se que a ideia basica entre as Figura 4.9 e Figura 4.11 é a
mesma. Trata-se de determinar as condi¢des de crescimento de trinca estavel
e instavel. A diferenca essencial é que, na Figura 4.9, a estabilidade é dada
pela razdo entre o tamanho de trinca pela largura do corpo e, na Figura 4.11, o
tamanho do corpo é fixado, sendo que a estabilidade passa a ser regida pelo

numero e tamanho de trinca.
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Figura 4.11: Variagdo de temperatura minima de choque térmico para o inicio
de propagacéao de trinca em funcédo do tamanho de trinca (defeito
inicial). Esta figura foi extraida exatamente como esta da referéncia
[5], exceto as traducdes.

Como propriamente € mencionado no titulo do presente tépico, todo o
desenvolvimento matematico foi baseado nos modelos da MFLE. Porém, sabe-
se que muitos materiais, inclusive os refratarios, se comportam de modo nao-
linear. A revisao bibliografica realizada nesta subsecédo € importante, no sentido
de se saber o comportamento dos materiais nas condi¢des “ideais” ou, talvez,
um termo mais adequado seria “simplificadas”. No préximo topico, serdo
mostradas as diferencas que podem ser observadas entre o resultado mais
realistico e aquele previsto pelo modelo da MFLE.

4.4.4 MFLE versus Zona de Processo de Fratura (ZPF) e os efeitos do

tamanho do corpo de prova.

Foram vistos, na secdo 4.2, alguns exemplos de mecanismos de

tenacificacdo, que sédo ativados ao longo da prépria propagacdo de trinca,
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sendo possivel a ocorréncia destes em uma ceramica refrataria. E de se
esperar, portanto, que seja dificil se determinar um tamanho de trinca com
exatiddo, mesmo em um modelo de duas dimensdes.

Desse modo, a previsao do nivel de dano pela MFLE pode apresentar
significativos desvios. Percebeu-se, assim, que havia maior coeréncia em se
pensar no tamanho da zona de processo e ndo no tamanho da trinca. A forma
de como esta se desenvolve esta ilustrado na Figura 4.4 na secéo 4.3, que
trata sobre a energia de fratura.

Devido a cada microestrutura poder apresentar peculiaridades, a zona
de processo nao pode ser modelada por equacdes unificadas. Para esse tipo
de situacdo, cabe entdo a escolha de metodologias adequadas que possam
calcular o tamanho da zona de processo, auxiliados por valores experimentais
e condicOes de contorno caso a caso. Possiveis metodologias podem ser a
aplicacdo do método de elementos finitos, célculos iterativos entre outros. A
presente tese ndo tem como objetivo a determinagédo da zona de processo de
fratura dos materiais experimentados. Este topico apenas se dedica a
esclarecer o quao imprecisos podem ser os resultados, dependendo do ponto
de vista adotado para a analise (MFLE ou ZPF).

Continuando-se a sequéncia do raciocinio, novamente, a presente tese
se fez auxiliar pelo trabalho de Cotterell et al [30] que determinaram um perfil
de zona de processo por calculos iterativos. Na Figura 4.12, observa-se para
os casos B=1 e B=10, num material hipotético, a compara¢édo do modelo MFLE
versus ZPF relacionando a queda do modulo de ruptura normalizado em
funcdo da variacao de temperatura de choque térmico normalizado.

Pode-se notar que, quanto maior B, mais proximos se tornam o0s
resultados determinados pela ZPF e pela MFLE. Portanto, um material que
aparentemente se mostre pouco fragil pode se comportar termomecanicamente
de maneira bem fragil, caso suas dimensfes sejam elevadas até se obter B
igual a 10 ou maior. Isto leva ao raciocinio de que o comportamento linear de
fratura num material pode ser induzido, inclusive a fragilidade, simplesmente,

aumentando-se o volume do corpo feito desse material.
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Figura 4.12: O modulo de ruptura normalizado em funcdo da variagdo de
temperatura de choque térmico normalizado para um material
hipotético considerando dois indices de fragilidade, B, sob o ponto
de vista da MFLE e da ZPF.

Observando-se o caso B=1, ficam evidentes algumas diferencas, em
que o dano representado pela ZPF manifesta-se de maneira um pouco mais
intensa do que pela MFLE, sob uma variagdo de temperatura critica de choque
térmico menor.

Talvez, o aspecto mais importante da revisdo bibliografica feita no
presente topico € a consideracdo de que resultados aparentemente
contraditérios de resisténcia ao dano por choque térmico podem ser
encontrados, caso a caracterizagdo dos corpos de prova resultem em valores
baixos de B. Isto porque, dependendo do tamanho do corpo de prova
escolhido, alteracdes no comportamento fragil podem ocorrer. Portanto, as
condicbes experimentais para se avaliar a resisténcia ao dano por choque

térmico passam a ter uma importancia ainda maior.
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4.5 Materiais refratarios

O termo “refratario” pode ter variadas conotagdes. No contexto dos
materiais ceramicos, talvez, o sentido mais apropriado é “o que ndo muda”. Em
termos técnicos, sdo materiais de revestimento de vasos ou reservatorios 0s
quais podem ser submetidos a elevadas temperaturas, bruscas variacoes de
temperatura, impactos mecéanicos e ambientes corrosivos. Os refratérios,
portanto, devem manter suas propriedades funcionais frente a estas e outras
condicoes.

As ceramicas refratarias sdo constituidas de particulas com tamanhos
que variam amplamente, desde os agregados (podendo chegar a centimetros)
a particulas finas que compdem a matriz (da ordem de micrometro ou
nanometros) [37]. Basicamente, os refratarios podem ser divididos em dois
tipos: pré-formados (tijolos e concretos pré-formados) e néo-formados
(concretos, simplesmente). Ainda, podem receber classificagdes conforme sua
funcdo especifica como o caso dos isolantes térmicos e, também, conforme
suas caracteristicas quimicas (silico-aluminosos, magnesianos, contendo
carbono, etc.) [38].

Nas décadas mais recentes, o uso de concretos refratarios nas
aplicacdes industriais tem aumentado significativamente em relacéo aos tijolos,
devido a facilidade de sua instalacdo e auséncia de juntas (que podem atuar
como sitios preferenciais de ataque corrosivo), entre outras vantagens. Com
isto, o tempo em opera¢cbes industriais é aumentado, trazendo como
consequéncia ganhos econdmicos. Tendo-se em vista a versatilidade dos
concretos refratarios e sua importancia, o sub topico a seguir se dedica ao

esclarecimento de como e do qué se constitui um concreto refratario.

4.5.1 Concretos refratarios

Concretos refratarios sdo materiais com relevante complexidade de

formulacéo e que requerem precisdo no tamanho das particulas (agregados e

particulas finas), podendo conter aditivos ligantes, carga, dispersantes, aditivos
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aceleradores ou retardadores de pega e outros. No caso dos concretos com
ligantes particulados (cimento de aluminato de calcio, microssilica, etc), o
estado inicial desses materiais € um granulado seco, requerendo certo volume
de agua para o preparo. Além de conferir fluidez na massa para a moldagem, a
agua também serve como agente de hidratacdo de ligantes como cimento,
alumina hidratavel, etc (caso o ligante seja a microssilica, a agua atua como
agente aglutinante).

As aplicacbes de grande relevancia dos concretos tém sido nas
siderargicas, as quais utilizam variadas formulacbes de concretos em alto-
fornos, canais de corrida, areas de linhas de escéria, panelas de aciaria e etc
[37]. Dentre as diversas classificagbes conhecidas para concretos, seréo
citadas as relevantes para o presente trabalho, jA& que se enquadram nas
mesmas. A classificacdo por teor de cimento sdo: “convencional’ (Ca0>2,5%-
p), baixo teor de cimento (1,0%-p<Ca0<2,5%-p), ultra-baixo teor de cimento
(Ca0<0,2%-p).

Outra classificagcdo importante € baseada em aspectos reologicos.
Dependendo do comportamento quanto a viscosidade do concreto durante seu
preparo, sua aplicacdo pode ocorrer por diferentes processos, como 0
bombeamento, vertimento e projecdo, o que altera significativamente as
propriedades microestruturais finais [39]. Neste sentido, a classificacdo de
concretos pode ser. massas de socar, vibrado e auto-escoante. As
caracteristicas reolégicas dos concretos sdo fortemente influenciadas pelos
aditivos utilizados e pela distribuicdo granulométrica adotada.

Assim sendo, neste trabalho, a microestrutura dos concretos seré
controlada pela distribuicdo granulométrica inicial da formulacdo, enquadrando-
se na classificacdo de “baixo teor de cimento” e “vibrado”. A teoria envolvida na

formulag&o dos concretos € apresentada a seguir.

4.5.2 Coeficiente de empacotamento de particulas

Considerando como esféricas as particulas de um concreto, McGeary

[40] sugere que a proporcdo correta entre as particulas deve ser tal que o
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tamanho e o teor permitam que o0s vazios deixados entre as particulas de um

mesmo tamanho possam ser preenchidos pelas menores, sucessivamente.

O termo fator de empacotamento (FE) representa a proporcdo de

espacos preenchidos em um arranjo de particulas, ou seja, quanto maior este

valor, maior a densidade massica volumétrica a se alcancar. Sdo abordados

aqui trés modelos de empacotamento como exemplo.

Modelo de furnas: Trata-se de um empacotamento de particulas em que a
distribuicio maxima de densidade de empacotamento forma uma
progressdo geomeétrica. A abordagem matematica € de valores discretos,

segundo a equacao abaixo:

logr logr
D, _D,

PVAP = — —
D|_ ogr DS ogr

x100 | (4.22)

em que PVAP é a porcentagem volumétrica acumulada de particulas

menores que Dp. Ds € o0 didmetro da menor particula; D. € o didmetro da

maior particula e réo guociente entre o volume das particulas retidas em
uma malha de peneira e o0 volume de particulas retidas na malha
imediatamente inferior.

Modelo de Andreasen: Neste modelo, assume-se que todos os tamanhos
de particula em distribuicdo continua podem ser utilizados no

empacotamento, expressa na equacdo abaixo:

q
PVAP = [%J x100 (4.23)

L

em que g € o modulo ou coeficiente da distribuicdo. Andreasen propde um
modelo que possui propriedade de auto-similaridade, ou seja, se fotos do
compacto fossem obtidas em qualquer escala, as imagens deveriam ser

semelhantes. A partir de experimentos realizados por Andreasen, 0 mesmo
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propde que valores de g entre 0,33 e 0,50 proporcionariam oS maiores
empacotamentos. Posteriormente, Funk e Dinger [41] constataram por meio
de simulagdes computacionais que o valor de g que proporciona o maior
empacotamento teorico € igual a 0,37.

e Modelo de Alfred: Trata-se de um aperfeicoamento das equacdes
anteriores, estabelecendo-se o didmetro da menor particula, em que a

abordagem matematica é discreta, segundo a equac¢ao abaixo:

D, Dy’
CI_D q

L S

PVAP = x100 (4.24)

Em termos de tecnologia de concretos refratarios, a fracdo entre
particulas finas e grosseiras pode determinar a relacdo custo-beneficio da
aplicacdo dos mesmos, devido a influéncia dessa fragdo no processamento dos
concretos. Por exemplo, para o modelo de Andreasen, foi visto que o
coeficiente de empacotamento tedrico que oferece a maior densidade é o de
g=0,37. Uma formulacdo baseada nesse valor de q seria benéfica para se
conseguir um material de alta resisténcia mecanica, jA que um elevado
empacotamento, teoricamente, aumentaria 0 niumero de pontos de contato
entre as particulas. Consequentemente, o processo de sinterizacdo seria mais
eficiente [39].

Todavia, elevados valores de g implicam em formulagbes com altos
teores de particulas grosseiras, sendo este um fator que inviabiliza o
processamento do concreto na fase de mistura e moldagem. Isto ocorre porque
as particulas finas, desde que misturadas em adequado teor de agua,
conferem fluidez na massa. Com isso, o preenchimento de moldes é facilitado,
OU Seja, 0S espacos vazios entre a massa e o molde, sdo melhor preenchidos.

Portanto, embora um elevado teor de particulas finas proporcione
formulacdes de concreto com menor grau de empacotamento (de menor q) o
desempenho final acaba sendo melhor do que aqueles formulados com base
em valores de q elevados.
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No presente trabalho, quanto ao modelo de empacotamento a ser
escolhido, optou-se pelo modelo de Andreasen, devido a simplicidade de
manipulacédo da sua equacéo, principalmente na determinacdo de um valor de

erro quadratico médio nas curvas experimentais em relacéo as curvas alvo.

4.5.3 Agregados eutéticos

Em ceramicas, € evidente que a microestrutura cumpre um papel
importantissimo para se controlar sua tenacidade. Foi visto, também, que
agregados (e graos) podem acionar mecanismos de tenacificagdo diversos de
naturezas distintas.

Nesse contexto, a razdo em se utilizar agregados eutéticos advém de
uma idéia simples. Ja que microestruturas complexas podem contribuir para a
tenacificacdo, o uso de agregados que contém previamente uma microestrutura
complexa poderia favorecer ainda mais essa propriedade. Se uma trinca se
propaga pelo interior dessas particulas (fratura transgranular), aumentar-se-iam
as chances da mesma desviar seu trajeto e consumir a energia elastica
armazenada no corpo.

No caso, fraturas transgranulares sdo aquelas cujos agregados inseridos
na formulacdo do material sdo preferencialmente cortados ou fraturados pelas
trincas, ao invés de serem contornados pelas mesmas. A Figura 4.13 é um
desenho simples representando ambos 0s casos.

Pensando-se em termos de uma simples regra de mistura de materiais
compoésitos [42], um dos focos deste trabalho é tenacificar concretos
refratarios, de maneira que o material apresente maior energia de fratura. Para
gue um verdadeiro material compasito seja formado, a condicdo necesséria € a
forte adesdo dos agregados a matriz do concreto, de modo que seja favorecida
a fratura transgranular (através do agregado).

Os agregados a serem utilizados no presente trabalho sdo do tipo
eutético de mulita-zirconia [43] e alumina-zircbnia comerciais [44] obtidos pelo
processo de eletrofusdo. Sabe-se pela literatura [45-47] também, que a
obtencdo de microestruturas eutéticas ceramicas pode seguir rotas de
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processo variadas, tornando possivel a obtencdo de materiais com elevado

modulo de elasticidade e resisténcia mecanica.

%) 0)

5mm 5mm

Figura 4.13: Agregados (branco) embebidos em uma matriz de particulas (area
pontilhada) a) Fratura transgranular na qual a trinca, em
propagacado, atravessa o0 agregado. b) Fratura intergranular, no
qual a trinca em propagacéo contorna o agregado, destacando-o

da matriz.

A presente tese ndo tem como foco a investigacao detalhada dos efeitos
da zircbnia como agente de tenacificacdo, mas sim da microestrutura eutética
que é configurada por essa fase. Todavia e obviamente, os efeitos da zirconia

sao considerados na analise de resultados de um modo geral.

4.5.3.1Agregados eutéticos eletrofundidos de mulita-zircbnia e alumina

zircOnia

Uma microestrutura eutética se forma a partir da decomposicdo de uma
fase em duas ou mais fases ao longo de um processo de resfriamento, sendo a
quantidade de fases formadas dependente do numero de componentes do
sistema. A decomposicdo ocorre devido a estabilidade do sistema variar ao
longo do resfriamento, de tal modo que a energia livre total das fases

decompostas torna-se menor que a da fase original [9]. A microestrutura



47

eutética € caracterizada pela disposicdo intimamente intercalada entre as
fases. Um exemplo disso ja foi ilustrado na Figura 1.1.

Para a presente tese, como ja mencionado anteriormente, 0s agregados
eutéticos eletrofundidos de mulita-zirconia e alumina-zircénia fazem parte do
sistema ceramico ZAS (zirconia-alumina-silica). O diagrama de equilibrio de
fases desse sistema encontra-se na Figura 4.14. Nesse diagrama, pode-se
observar uma linha de Alkemade que une os compostos 3Al;03.2Si0; e ZrO,
sendo que, para quaisquer materiais com composi¢cdes quimicas sobre essa
linha, sdo previstas a formacdo de microestruturas eutéticas (assumindo-se
solubilidade zero). No ponto de intersecc¢ao assinalado com um circulo cinza, a

microestrutura sera completamente eutética, sem a presenca de fase primaria.

Sio,
17130

Zr0,.Sio ;
L7502 3AI2(1)§.92080|02

ZrO; Al,O,

2705° 20500

Figura 4.14: Diagrama de equilibrio de fases do sistema de composi¢cdes ZrO,-
Al,O3-SiO, (ZAS)[48].

No caso da alumina-zirconia, a obtencdo de microestrutura eutética é
possivel em quaisquer pontos pertencentes eixo Al,O3-ZrO,. O diagrama de

equilibrio de fases binério alumina-zircénia encontra-se na Figura 4.15. Nota-se
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que, na composicdo de 42,6% de alumina (ou 57,4% de zircbnia), a

temperatura de 1710°C +10°C, define-se o ponto eutético.

T T T T
2600 - “
/
- /7 -
/
2400 - / -
Liquido
Q 2200 -
o
% € Al,O,
o 2000 -
Q.
g -
[ ZrO, + Liq
1800 =
o Al,Oz + Li 1710°+10°
42,6% =
1600 ALO, + ZrO, -
] ] ] ]

A|203 20 40 60 80 ZI‘OZ
% massa

Figura 4.15: Diagrama de equilibrio de fases binario alumina-zircénia [49].

Em ceramicas, a obtencdo de microestruturas eutéticas em escala
industrial pode ser alcancada pelo processo de eletrofusdo, em que se utiliza
um forno a arco [50]. Nesse tipo de processo, uma ou mais matérias-primas
sao fundidas pela passagem de uma corrente elétrica de elevada intensidade
fornecida por meio de eletrodos de grafite. No resfriamento, quando ocorre a
solidificacdo do liquido, esta se desenvolve pela decomposi¢cdo desse liquido.
Com isso, o estudo dos diagramas de equilibrio se torna muito importante para

a previsao de quais fases podem ser obtidas e as suas quantidades relativas.
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5.1 Formulacéo e processamento dos corpos de prova
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O presente trabalho investigou 10 formulacdes, cujas designacdes e

caracteristicas encontram-se na Tabela 5.1.

Tabela 5.1: Designacdo dos concretos com as respectivas composicdes e

caracteristicas

Designacéo A8 M8 | A2 M2 Z2
Tamanho méaximo de 80 80|23 23 23
agregado (mm)
Teor total de agregados
(%-p)
Andreasen g=0,26 67,0 67,0/58,0 58,0 58,0
Andreasen g=0,31 73,0 73,0(63,0 63,0 63,0
Teor de agregados
eutéticos (%-p)
Andreasen q=0,26 0,0 31,0({0,0 22,0 22,0
Andreasen q=0,31 0,0 35,0[{0,0 245 24,5
Faixa de tamanho de
agregados eutéticos |8,0a0,7 23a04
(mm)
CAC (%-p)* 40 40140 40 40

*CAC: Abreviatura para cimento de aluminatos de célcio, neste caso, contendo 60% de alumina.

Obs1: Os agregados de mulita-zircénia sao constituidos por 37,73%-p de zirconia.

Obs2: Os agregados de alumina-zirconia séo constituidos por 25,2%-p de zirconia.

Para que cada material possa ser diferenciado ao longo da discussao

dos resultados, a seguinte simbologia foi adotada:

e (26A8 e (q31A8: Concretos cujas distribuicbes de particulas na

formulacdo foram projetadas para seguir 0s coeficientes

de

empacotamento g de Andreasen iguais a 0,26 e 0,31, respectivamente.

Os materiais contém 1 tipo de agregado, sendo este de alumina
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eletrofundida branca (A). O tamanho maximo de agregado € igual a
8,0mm (8). Estes concretos sao os materiais de referéncia para se fazer a
comparacao com aqueles contendo agregados eutéticos eletrofundidos,
cujo maximo tamanho de agregado €, também, igual a 8,0mm.

g26M8 e (31M8: Concretos cujas distribuicbes de particulas na
formulacdo foram projetadas para seguir o coeficiente de empacotamento
g de Andreasen iguais a 0,26 e 0,31, respectivamente. Os materiais

contém 2 tipos de agregados, sendo estes a alumina eletrofundida branca

e mulita-zirconia eletrofundida (M). O tamanho méximo de agregado é
igual a 8,0mm (8).

g26A2 e (31A2: Concretos cujas distribuicbes de particulas na
formulagdo foram projetadas para seguir o0s coeficientes de
empacotamento g de Andreasen iguais a 0,26 e 0,31, respectivamente.

Os materiais contém 1 tipo de agregado, sendo este de alumina

eletrofundida branca (A). O tamanho maximo de agregado € igual a
2,3mm (2). Estes concretos sdo os materiais de referéncia para se fazer a
comparacao com aqueles contendo agregados eutéticos eletrofundidos,
cujo tamanho maximo de agregado €, também, igual a 2,3mm.

g26M2 e (q31M2: Concretos cujas distribuicbes de particulas na
formulacdo foram projetadas para seguir o coeficiente de empacotamento
g de Andreasen iguais a 0,26 e 0,31, respectivamente. Os materiais

contém 2 tipos de agregados, sendo estes a alumina eletrofundida branca

e mulita-zirconia eletrofundida (M). O tamanho méaximo de agregado é
igual a 2,3mm (2).

g26Z2 e (q31Z2: Concretos cujas distribuicdes de particulas na
formulacdo foram projetadas para seguir o coeficiente de empacotamento
g de Andreasen iguais a 0,26 e 0,31, respectivamente. Os materiais

contém 2 tipos de agregados, sendo estes a alumina eletrofundida branca

e alumina-zriconia eletrofundida (Z). O tamanho maximo de agregado é
igual a 2,3mm (2).
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Todas as matérias-primas dos concretos formulados foram
caracterizadas quanto a sua distribuicdo granulométrica (cortesia da Elfusa
S.A. e Almatis). Na Tabela 5.2, o nome dessas matérias primas e as faixas de

tamanho de particulas sdo apresentados.

Tabela 5.2: Matérias-primas utilizadas na formulagcdo dos concretos (cortesia
da ELFUSA, sendo os materiais CL370 e CT3000SG uma cortesia
da Almatis).

_ _ Faixa granulométrica
Matéria prima -~
d (diametro) (um)

a) FX 5/16* 8000 > d > 4000
a) FX 4/10* 4750 >d > 1700
a) FX 8/20* 2360 >d > 710
a) FX 8MF* 2360 > d >125
a) FX 10/36 2000 > d > 355
a) FX 20/40 855 > d > 355
a) FX 40MF 425>d >90
a) FX 60MF 250>d > 16
a) FX TP200 212>d > 16
b) CI 370 dmedio = 3,1
b) CT 3000SG dmedio = 1,4

*matérias-primas cujos agregados eletrofundidos sdo disponiveis tanto em alumina como em

mulita-zirconia e alumina-zirconia; a) Elfusa S.A.; b) Almatis

Os dados de distribuicdo granulométrica de cada matéria prima foram,
entdo, inseridos e organizados numa planilha eletrénica, de modo que o
percentual volumétrico de particulas, separado por faixa granulométrica, fosse
somado. A planilha permitiu que, pela manipulagdo do teor de cada matéria-
prima fosse possivel se comparar a curva de experimtal com a curva teorica
(ou curva alvo) do volume de particulas acumuladas. No caso, a curva-alvo
escolhida seguiu o modelo de Andreasen e os coeficientes de empacotamento,
g, foram 0,26 e 0,31.
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A introducdo dos agregados eutéticos foi realizada substituindo-se o
volume das matérias-primas FX 5/16, FX 4/10 e FX 8/20 pelas correspondentes
eutéticas para as distribuicdes que contém o maior tamanho de particula igual
a 8,0mm. Para os materiais de tamanho maximo de agregado igual a 2,3 mm,
foram substituidas as matérias primas FX 8/20 e FX 10/36.

De acordo com os dados da Tabela5.2, percebe-se que, nas
formulacbes dos concretos contendo agregados eutéticos cujo maximo
tamanho de particula é igual a 8,0mm, todos os maiores agregados sao
eutéticos. No caso dos concretos com tamanho maximo de agregado igual a
2,3mm, existe uma fracdo de agregados de alumina eletrofundida branca cuja
faixa de distribuicdo de tamanhos que coincide com a dos eutéticos.

Todos os concretos foram formulados buscando-se inserir a0 maximo
agregados de maior diametro possivel em cada tipo de material. No entanto,
houve, ao mesmo tempo, a necessidade de se elevar a quantidade de matriz
para se alcancar uma boa fluidez para a moldagem. Desse modo, a curva real
possui desvios em relagcdo a curva-alvo, devido ao balanco entre os dois
critérios mencionados. Mesmo assim, pelo fato de um mesmo critério de
formulacdo ter sido seguido em todos os materiais, considera-se que 0S
concretos sdo plenamente comparaveis para o desenvolvimento do estudo
como um todo. As curvas alvo, juntamente com as curvas experimentais séo
mostradas nas Figuras 5.1 a 5.4.

O teor de cimento utilizado em todas as composicoes foi de 4%-p. A
quantidade de agua foi da ordem de 4,8 a 5%-p e, ap6s a moldagem dos
corpos de prova, 0S mesmos permaneceram em ambiente saturado de
umidade por 48 horas a 20°C. Apos este periodo, os materiais foram secados a
110°C por 48 horas e, calcinados a 650°C (taxa de aquecimento de 1°C/min).
Finalmente, os mesmos foram queimados a 1450°C por 10 horas, sob a taxa
de aquecimento de 2°C/min até 900°C e 3°C/min até 1450°C.
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Figura 5.1: Comparacdo entre a curva alvo da distribuicdo granulométrica de
Andreasen de =0,26 e a curva experimental das formulagbes de

concreto contendo tamanho maximo de agregado igual a 8,0mm.
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Figura 5.2: Comparacgdo entre a curva alvo da distribuicdo granulométrica de
Andreasen de =0,26 e a curva experimental das formulacbes de

concreto contendo tamanho maximo de agregado igual a 2,3mm.
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Figura 5.3: Comparacdo entre a curva alvo da distribuicdo granulométrica de

Andreasen de =0,31 e a curva experimental das formula¢gbes de

concreto contendo tamanho maximo de agregado igual a 8,0mm.
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Figura 5.4: Comparacao entre a curva alvo da distribuicdo granulométrica de

Andreasen de q=0,31 e a curva experimental das formulacées de

concreto contendo tamanho méximo de agregado igual a 2,3mm.

Ficou garantido que todos os concretos que possuiam igual tamanho

maximo de particula apresentassem a mesma fluidez. O concretos q26A8,

g31A8, q26M8 e g31M8 apresentam fluidez livre igual a 0% e fluidez vibrada de
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130%. Para os concretos q26A2, q31A2, q26M2, q31M2, q26Z2 e 3172 a
fluidez livre foi de até 20% e, vibrada da ordem de 125%.

5.2 Ensaio de energia de fratura pelo método da cunha

Para a realizacdo da medida da energia de fratura pelo método da
cunha, os acessorios foram montados conforme a Figura 5.5. As dimensdes do
corpo de prova também sdo mostradas. A figura foi extraida do trabalho de

Ribeiro [51] com algumas adaptacdes feitas para a presente tese.

35

20
24

[_1s

e

100

Figura 5.5: Corpo de prova e montagem da cunha do sistema utilizado. As
dimensdes sdo dadas em milimetros e os angulos em graus. A
espessura do corpo de prova é de 75mm. A profundidade da
ranhura lateral (representado pelas linhas verticais centrais) é de
7mm.
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Na parte superior da Figura 5.5, observa-se que as paredes do rebaixo
do corpo de prova formam um angulo com 95° de inclinacdo em relacdo a sua
base. O rebaixo tem esse formato para que a desmoldagem do corpo, apos
sua cura, fosse facilitada. Isto torna o saque do molde significativamente mais
simples, evitando-se danos a peca nessa etapa. Deve-se observar que os
encostos metalicos formam, também, um angulo de 95° com a base do rebaixo.

Para o controle da aplicacdo de tensdo, foi utilizada uma méaquina de
ensaios mecanicos, da MTS (Material Testing System), modelo 810 e
controlador TestStar lls. O ensaio foi controlado por um extensémetro medidor
de abertura de boca de trinca (siga em inglés CMOD), da marca MTS, modelo
632.02F-20 (Figura 5.6a), a uma taxa de 10um/min. Para tal, sdo acoplados ao
corpo de prova dois suportes metdlicos, de aluminio, (Figura 5.6b). Nesses
suportes, foram parafusadas “unhas” metalicas para se fixarem o0s

extensdmetros, um de cada lado, nas duas extremidades do entalhe.

/2 ol
(4
LEJ Suporte
\ metalico
“Unha”
metalical
Ext L5 t
a) xtensémetro b)

Figura 5.6: a) Desenho do extensémetro do tipo CMOD. b) Extensémetro fixado

ao suporte por “unhas” metélicas como presilhas.

Um segundo tipo de suporte metalico para o apoio dos extensémetros
também foi testado e utilizado na presente tese, como resultado de um
aprimoramento do suporte mostrado na Figura 5.6b). Maiores detalhes
encontram-se no Apéndice A, juntamente com outros aprimoramentos de
projeto do molde. No Apéndice B, é reportado, brevemente, o procedimento de
validacdo quanto a utilizacdo de 2 CMODs. Esse procedimento foi necessario

porque as medicdes de energia de fratura no Grupo de Engenharia de
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Microestrutura de Materiais (GEMM) era realizado com apenas 1 extensémetro,
até da realizagéo desta tese.
A partir da média do deslocamento lateral detectados por ambos os

extensdmetros, obtém-se os valores do eixo “x” da curva carga Vs.

deslocamento. Os valores do eixo “y” do grafico que correspondem a forca

horizontal s&o obtidos utilizando-se a equacao a seguir:

F

2tan(9]
2

A Equacado 5.1 é uma simplificacdo da Equacédo 4.8, subsecédo 4.3.1,

(5.1)

fazendo-se o = 90 — 6/2. Com isto, a face de cada apoio sera paralela a face
correspondente da cunha (jA mostrado na Figura 4.6). No presente trabalho, o

valor de o (0 angulo da cunha) foi igual a 10°. Isso resulta na relagéo:

Fu=5,175-Fu. (5.2)

Cada ensaio de energia de fratura foi interrompido apés a carga ter
atingido o valor de 10% da carga maxima. O célculo do trabalho de fratura foi
realizado utilizando-se o software Microsoft Origin, versdo 8.0, para a medida
da area sob a curva carga-deslocamento. A area projetada de fratura foi
medida utilizando-se um paquimetro Mitutoyo de precisdo 0,05mm, obtida apos
a completa fratura do corpo de prova.

A integral da area do gréfico de forca horizontal x abertura de CMOD foi
determinada considerando-se a média do trabalho de fratura efetuado por cada
metade do corpo. Por isso, cada valor de deslocamento detectado por ambos
os CMODs foi dividido por 2.
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5.3 Ensaios de choque térmico

Para se alcancarem o0s objetivos propostos pela presente tese, 0s

ensaios de choque térmico foram planejados em etapas especificas. Em cada

uma delas, caracterizaram-se o0 médulo de Young e o modulo de ruptura,

determinando-se, inclusive, o percentual retido de cada uma dessas

propriedades (E-retido e MOR-retido, respectivamente). A descrigdo sobre a

quantidade de amostras utilizada em cada uma dessas caracterizacoes

encontra-se nas subsecdes 5.3.1e 5.3.2.

A seguir, seguem os tipos de avaliacdo realizados:

O efeito da severidade do choque térmico: para isto, 0s concretos
da série Andreasen q=0,26 foram ensaiados sob o AT de 400°C,
800°C e 975°C em &gua, efetuando-se apenas 1 ciclo térmico. O
formato dos corpos de prova utilizados foram barras prismaticas
de 25mmx25mmx150mm.

A comparacdo do dano por choque térmico sofrido pelos
concretos pertencentes a diferentes séries de Andreasen (q=0,26
versus =0,31): os concretos pertencentes a ambas as séries
foram submetidos ao choque térmico com AT=800°C em &gua.
Foram verificados, também, a resposta do material para 1 e 11
ciclos térmicos. Os corpos de prova utilizados sdo de mesma
geometria daqueles do item (1).

O efeito do tamanho do corpo de prova na resisténcia ao dano por
choque térmico: ambas as séries de concretos g=0,26 e g=0,31
foram moldados em barras prismaticas de dimensdes
25mmx25mmx150mm e 40mmx40mmx160mm. Um unico ciclo de

choque térmico de AT=800°C, em agua, foi aplicado.

O forno utilizado para o aquecimento das amostras foi um EDG, modelo

3000, (controlador EDG 3P-S) (Figura 5.7). Nos ensaios com corpos de prova

prismaticos de 25mmx25mmx150mm, para cada diferente formulacéo, a barras
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foram inseridas duas a duas no interior do forno em temperatura constante. Isto
foi feito com o auxilio de uma pingca metalica de aco inox, de modo que 0s
materiais fossem aquecidos bruscamente. Apds o tempo de 25 minutos para
atingir o equilibrio térmico, os corpos foram retirados do forno e mergulhados
rapidamente em agua corrente (~25°C). Portanto, € um choque térmico de
duas fases, compreendendo um choque térmico de aquecimento seguido de

outro de resfriamento.

Figura 5.7: Forno para aquecimento de amostras para ensaio de choque

térmico em agua. Foto extraida do trabalho de Cintra [52].

As barras de dimensbes 25mmx25mmx150mm s&o amplamente
utilizadas na area do conhecimento de materiais ceramicos refratarios e, por
isso, foram escolhidas para a presente tese. As barras de
40mmx40mmx160mm s&o recomendagOes da norma alema DIN 196-1 [53], a
qual esta relacionada a ensaios mecéanicos para materiais cimenticeos. Essas
dimensdes foram consideradas interessantes para a presente tese, pois a
razdo area da seccao transversal da barra pelo seu volume nado € alterada
drasticamente em relagdo a barra menor. Como a seccdo dos corpos é
quadrada, a razdo para a barra menor é de 1/150 (0,067), sendo 1/160 (0,063)
para a barra maior.

Para se efetuar o choque térmico dessas barras maiores, o tempo de
espera no interior do forno foi prolongado para 1 hora, de modo a se garantir a
completa homogeneizacdo da temperatura.
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5.3.1 Caracterizacdo do modulo de Young, E

Antes e apo0s o ciclo de choque térmico de cada formulacdo e cada tipo
de barra, efetuou-se uma medida do moédulo de Young. Para se avaliar a
resisténcia ao dano por choque térmico, obteve-se o valor percentual retido do

modulo de Young conforme a equagé&o abaixo:

E(%) = EET , (5.3)

em que E(%) é o percentual retido de E; Ect € 0 médulo de Young do corpo
apos o choque térmico. O desvio padrdo foi determinado considerando-se a
variacao dos resultados apoés a aplicacdo da Equacéo 5.3. Para isso, utilizou-se
a funcao “desvpad” disponivel em planilha eletrénica do Microsoft Excel 2003.

A medida do modulo de Young foi realizada utilizando-se o equipamento
“Sonelastic” [54], da marca ATCP (Figura 5.8), o qual funciona baseado no
método de excitacdo por impulso. O equipamento atende as normas de medida
exigidas pela ASTM-1875 [55].

Figura 5.8: Equipamento de medida de modulos elasticos “Sonelastic”, pelo

método de excitacdo por impulso, da marca ATCP[54].

Resumidamente, o equipamento opera do seguinte modo: tem-se a
amostra na forma de barra prismatica apoiada transversalmente sobre dois fios

metalicos estendidos. A intersec¢ao entre a amostra e os fios se da a 0,224L
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das extremidades da barra, sendo L o comprimento dessa barra. Com 0 corpo
de prova posicionado corretamente, um atuador magneto-mecanico transfere
um impulso para a amostra que, por vibragdo, gera um sinal sonoro. Este sinal
€ capturado por um microfone posicionado acima do corpo. A Figura 5.9 ilustra

um esquema que representa o caso.

mic
(4 N\
g \
L
(02241

A ; A
Figura 5.9: Esquema de montagem do corpo de prova no equipamento
Sonelastic. A seta branca representa o impulso causado pelo
atuador magneto-mecanico. Os pequenos triangulos pretos

representam as posi¢cdes de apoio da amostra. O termo “mic” € a

abreviacdo de microfone.

A partir do sinal sonoro, podem ser determinadas as frequéncias
fundamentais de ressonancia do corpo que, por sua vez, sao utilizadas na
equacao de Piquet [55] para a obtencdo do modulo de Young. Uma grande
vantagem na utilizagdo dessa técnica para a determinacédo de E é o fato deste
ensaio ser de carater ndo destrutivo, 0 que permite maior precisdo na
caracterizacdo do dano por choque térmico. Além disso, torna-se possivel a
realizagdo de medidas subsequentes.

Em todos os ensaios de caracterizagdo do moédulo de Young,
envolvendo as barras prismaticas de 25mmx25mmx150mm, foram utilizados 5
corpos de prova. Para o0s ensaios com as barras prismaticas de

40mmx40mmx150mm, foram utilizados 3 corpos de prova.
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5.3.2 Ensaio de modulo de ruptura (MOR)

O ensaio de médulo de ruptura [56] determina a resisténcia mecéanica
dos materiais ceramicos permitindo-se avaliar, quantitativamente, qual o efeito
dos defeitos na superficie do corpo. A equacao abaixo permite o calculo do
moédulo de ruptura, com o fator de corre¢do incluso no caso em que a fratura

ocorra uma distancia y do ponto médio de L:

Pmax E_
0= 3{W}(2 YJ ) (5.3)

em que Pmnax € 0 carregamento maximo sofrido pelo corpo de prova; b € largura
do corpo de prova; W € a largura e L é a distancia entre os dois apoios.

A Figura 5.10 ilustra o arranjo experimental simplificado do ensaio. O
corpo de prova em formato de barra prismética € apoiado sobre dois roletes
fixas, ao longo de sua largura, para que uma carga seja aplicada sob taxa

constante por um terceiro rolete na face oposta a dos apoios.

Pm ax
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Figura 5.10: Esquema simplificado do ensaio de mddulo de ruptura por flexao

%
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’
.
-

em trés pontos [56].

A maquina de ensaios universais MTS modelo 810 possui todos os
acessoOrios que sdo necessarios para a realizacdo dos ensaios de MOR,

conforme o esquema da Figura 5.10.
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Para a investigacdo do efeito das dimensdes no moédulo de ruptura,
destaca-se que a aplicacdo de taxas de tensao foram semelhantes entre os
corpos de prova de dimensdes 40mmx40mmx160mm e 25mmx25mmx150mm
(9 MPa/min), conforme é recomendado pela norma da ASTM C133-94 [56].

O desvio padrdo da média do MOR de um material foi determinado
utilizando-se a funcao “desvpad” da planilha eletrénica do Microsoft Excel 2003.
J& no caso do modulo de ruptura retido (MOR-retido) ou, o valor percentual
retido do MOR ap0s a aplicacdo do choque térmico), calculou-se a incerteza

padrdo. Para isso, utilizou-se a equacédo abaixo [57]:

R AR (XA

em que M é aincerteza padrdo de uma dada grandeza M; a:, a-, as... S40 0S

valores médios de diferentes grandezas, e G, 10,1055 A0 0s desvios

padrdes relacionados as diferentes grandezas. No caso, M é resultado de um
determinado computo envolvendo ai,as,as...etc.

No caso dos ensaios de MOR, alguns problemas de ordem
experimental, ocorridos ao longo da tese, ndo permitiram uma amostragem
igual aquela realizada para a medicdo do mddulo de Young. As principais
dificuldades estdo relacionadas a perdas ao longo do processamento dos
corpos. Sendo assim, a amostragem adotada foi a seguinte:

e Para as barras de 25mmx25mmx150mm:
¢ MOR dos concretos sem choque térmico (apoOs sinterizado): 5

barras.
¢ MOR dos concretos apos choque térmico de AT=975°C: 5 barras.
¢ MOR dos concretos apos choque térmico de AT=800°C: 3 barras.
¢ MOR dos concretos apos choque térmico de AT=400°C: 3 barras.
e MOR dos concretos apos 11 ciclos de choque térmico de
AT=800°C: 5 barras.
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Para as barras de 40mmx40mmx160mm:

¢ MOR dos concretos apos choque térmico de AT=800°C: 3 barras.

Buscando-se contornar 0s possiveis problemas relacionadas a

representatividade dos resultados, foi considerada, na presente tese, a

aplicacdo de métodos estatisticos paramétricos. O intuito foi verificar se a

comparacao entre dois ou mais valores medios de uma determinada grandeza

apresentaram diferenca estatistica significativa. Maiores detalhes sobre a

metodologia seguida encontram-se na sec¢éo 5.9.

5.4

Caracterizacdes microestruturais

Para se efetuar as caracterizagcbes microestruturais, foram utilizadas

técnicas de microscopia diversas. Estas se encontram listadas a seguir,

juntamente com os detalhes experimentais.

Estereomicroscopia: Para que se pudessem verificar se 0s agregados
eutéticos foram fraturados transgranularmente em quantidades
suficientes em comparacdo aos agregados de alumina eletrofundida
branca, a técnica de observagdo estereomicroscopica foi utilizada. O
equipamento é um estereomicroscopio da Zeiss, Stemi 2000C. Uma
grade com células de 2mmx2mm foi impressa em uma transparéncia para
retroprojetor (esquema na Figura 5.11) para que se pudesse distinguir
com precisdo o tamanho dos agregados. A area de fratura analisada
refere-se ao do corpo de prova apds o ensaio de energia de fratura pelo
método da cunha.

Microscopia eletrénica de varredura (MEV): Foram realizadas analises
da superficie polida dos agregados sem tratamento térmico, conjunto
agregado + matriz polido (ap6s sinterizacao) e fractografia de agregados

e matriz (apos sinterizado). O microscopio utilizado foi da marca LEICA,
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modelo LEO440i e o EDS da “Oxford Link ISIS”. A superficie das
amostras foi recoberta com ouro.

Microscopia Optica: Similarmente as andlises por MEV, foram
analisados os agregados polidos, antes e apés serem incorporados nos
concretos (sinterizados). Para a obtencdo das imagens, utilizou-se uma
camera Nikon D100 acoplada a um microscépio Reichert & Jung, modelo

Polyvar 2. Foi utilizado um filtro verde.
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Figura 5.11: Esquema de grade impressa em transparéncia para retroprojetor

5.5

para a distingdo de tamanho de agregados acima ou abaixo de

2,0mm de diametro.

Macrofotografia: A observacdo de trincas nas barras submetidas ao
choque térmico foram fotografadas utilizando-se uma camera Fuijifilm
FinePix F100fd. As amostras foram recobertas com uma solucdo de
fucsina ortoddntica, de modo a se revelar as trincas por penetragdo do

corante.

Teste de imersao para medida de porosidade e densidade aparente

Para a obtencdo da porosidade aparente e da densidade aparente dos

corpos de prova, adotou-se o teste de imersdo, com base nos principios de
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Arquimedes. Foi seguida a norma ASTM C830-88 [58], a qual recomenda que
0s corpos de prova sejam submersos na agua (ou em outro fluido de densidade
conhecida) e mantidos em camara de vacuo. No caso, utilizou-se agua como
meio de imersao.

Neste ensaio, cinco fragmentos dos corpos de prova para MOR (pés-
sinterizados) foram amostrados para cada tipo de material. Pelas equacdes
mostradas a seguir foi efetuado o calculo da porosidade aparente e da

densidade aparente:

P,—P,

w =5 —p X100, (5.5)
P

D,=—2—, 5.6

®»=5 p (5.6)

em que Py é a porosidade aparente (dado em %); P, é o peso umido (dado em
g); Pi € o peso imerso (dado em g); Ps € 0 peso seco (dado em g); Dy, € a
densidade aparente (dado em g/cm?®)

Antes dos ensaios, todos os corpos de prova foram secos em estufa a
110°C por 24 horas.

5.6 Ensaio de dilatometria

O ensaio de dilatometria foi realizado utilizando-se o equipamento
NETZSCH, modelo 421, conforme a norma ASTM 832-89 [59]. Um corpo de
prova previamente sinterizado € submetido ao aguecimento e sua deformacao
€ medida em funcdo do tempo e da temperatura ao longo do ensaio.

O corpo de prova para o teste possui formato cilindrico, cujo diametro
externo é igual a 50mm, e contém um furo passante, longitudinal, cujo diametro
interno € igual a 10mm. A altura do cilindro € igual a 50mm. Nas faces
paralelas da amostra, sdo utlizados espacadores de alumina densa (o
espacador inferior também possui um furo passante para a entrada do tubo de
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referéncia do extensémetro). Um esquema dessa montagem € ilustrado pela
Figura 5.12.

caraa

— =

Espagador 3 -
sem cavidade
Corpo de prova 50mm
1

O v Espacador
Extensébmetro ———» com cavidade
| 50mm |
I I
12mm

Figura 5.12: Esquema de montagem do corpo de prova para 0 ensaio de
dilatometria. Esta figura foi extraida do trabalho de Miyaji [60].

O espacador inferior (aquele que possui a cavidade passante) apoia-se
a uma base fixa no equipamento, sendo o espacador superior aquele que
recebe uma carga compressiva constante No presente trabalho, o valor da
tensdo de compressdo na amostra, para 0 ensaio de dilatometria, é
relativamente baixo, igual a 0,02 MPa.

Um computador conectado ao equipamento realizou a coleta dos dados
de deformacéao linear (%), temperatura (°C) e tempo de ensaio (S) 0s quais
podem ser exibidos em gréfico e em tempo real pelo sistema computacional. A

taxa de aquecimento utilizada foi de 5°C/min até a temperatura de 1450°C.
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5.6.1 Ensaio de dilatometria complementar

Devido ao equipamento NETZSCH 421 nao oferecer a possibilidade de
acompanhamento da curva de deformacdo no resfriamento, ensaios de
dilatometria complementares foram realizados no equipamento “Orton
Automatic Recording Dilatometer”. Uma desvantagem em se realizar andlises
nesse equipamento é o fato da dimensdo da amostra ser muito pequena
(lcmxlcmx2,54cm). Por isso, o resultado pode n&o ser representativo para a
amostra como um todo, porém, pode indicar possiveis transformacoes
volumétricas da amostra na etapa de resfriamento.

O intuito em se registrar a curva de deformagéo no resfriamento dos
concretos contendo agregados eutéticos é verificar se ocorre a transformacéo
martensitica da fase de zirconia contida nesses agregados.

A temperatura maxima de ensaio, neste caso, foi de 1250°C (suficiente
para as necessidades experimentais) e a taxa de aquecimento e resfriamento

foram ambas de 2,5°C/min.

5.7 Anélise por difragdo de raios X

As analises por difracdo de raios X foram efetuadas nos agregados
eutéticos nas condi¢cdes antes e apds a sinterizagcdo nos concretos, com 0
objetivo de se verificar transformacgdes de fases, principalmente, em relagéo a
fase de zirconia.

Numa primeira fase na realizacéo dessa tese, o0 Grupo de Engenharia de
Microestrutura de Materiais (GEMM) ndo possuia seu proprio difratbmetro de
raios X. Por isso, a tese contou com a utilizacdo de dois difratbmetros de raios
X de marcas distintas.

Os agregados na condicao “recebido do fabricante”, ou seja, né&o
sinterizado no concreto, foi analisada em um difrator da marca Rigaku,
Rotaflex, modelo RU-200B, utilizando radia¢do do cobre, com filtro de niquel e
angulo de varredura 20 variando entre 10 e 75 graus. J& numa fase posterior,
em que o GEMM adquiriu o seu difratbmetro de raios X, as analises dos
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agregados pos-sinterizados nos concretos foram realizadas em uma maquina
da marca Brucker, modelo D8 FOCUS, utilizando radiacdo do cobre, com filtro

de niquel e angulo de varredura 26 variando entre 10 e 75 graus.
5.8 Metodologia para a determinacao de R”” e Lcn

O valor de R™ foi determinado utilizando-se a Equagéo a seguir:

R Ywor ‘E (5.7)
Ot

Comparado a Equacao 4.1, secéo 4.1, verifica-se que houve a exclusao
do termo (1-v) e a substituicdo do termo yerr por ywor. Alguns anos depois da
publicacdo da sua teoria unificada do choque térmico, Hasselman [61] publicou
um trabalho o qual contém diversas figuras de mérito, incluindo a Equacéo 5.7
que, também, pode ser aplicada na investigacdo da resisténcia ao dano por
choque térmico, nos casos em que se estudam os efeitos de propagacéao de
trinca.

Na éarea do conhecimento de ceramicas refratarias, a Equagéo 5.7 foi
aplicada por Rodrigues & Pandolfelli [62] e por Harmuth [8]. Sendo assim, na
presente tese, procurou-se igualmente seguir essa forma. Para se determinar o
erro padréo associado a R, utilizou-se a Equacao 5.4, da subsecéo 5.3.2.

Assim como visto na subsecédo 4.4.3, o termo Gg é a energia especifica
de fratura que, de acordo com Harmuth & Tschegg [25], Gr=2.ywor. PoOr isso,
para o calculo de Lcy (e 0 desvio padrdo associado), bastou a multiplicacdo de
R™ por dois (ver Equacdes 4.12 e 5.7).

5.9 Testes estatisticos
Para a comparacdo de dados numéricos paramétricos (médias, desvios

padrdes), obtidos com a caracterizacdo dos concretos, foi aplicado o teste de

analise de variancia (ANOVA) de uma via (em inglés, “one-way-ANOVA") o
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qual é proprio para a avaliacdo de dois ou mais conjuntos de dados
independentes [63]. Este teste foi utilizado, essencialmente, para se comparar
dois ou mais valores médios, cada um pertencente a um conjunto de dados
independentes, confirmando se sao iguais ou ndo sob o ponto de vista
estatistico.

Nos casos em que se compararam os efeitos de uma variavel em dois
ou mais grupos de dados, compostos por dois ou mais conjuntos de dados
(todos independentes), aplicou-se o teste de analise de variancia de duas vias
(em inglés, “two-way-ANOVA”).

Tanto os testes de ANOVA de uma via como de duas vias geram um
indice, o qual é chamado de indice de significAncia estatistica, p (ou valor-p),
que serve para se rejeitar ou ndo uma hipotese nula. Na presente tese, a
hipétese nula no teste de ANOVA de uma via significa que duas ou mais
médias sao estatisticamente iguais. No caso da ANOVA de duas vias, a
hipétese nula representa que uma variavel em questdo ndo esta influenciando
no resultado meédio entre os conjuntos de dados de um grupo, quando
comparado a outros grupos. Com isso, rejeitou-se a hipétese nula para
quaisquer valores de p menores que 0,050 (hip6tese nula rejeitada para
p<0,050).

No teste de ANOVA de duas vias, também, é possivel que seja
determinado se o efeito de uma variavel nos conjuntos de dados depende das
caracteristicas do préprio conjunto de dados no grupo. Para compreender
melhor este conceito, poderiamos supor o0 seguinte caso: um grupo formado
por dois conjuntos amostrais A e A’ sdo submetidos a um tratamento (variavel);
outro grupo formado por dois conjuntos amostrais B e B’ recebe o mesmo
tratamento. O teste de ANOVA de duas vias determina se existe diferenca
estatistica entre A com A’, levando-se em conta as diferencas de B com B’.
Porém, pergunta-se: estaria a resposta do tratamento (variavel) dependendo
das caracteristicas inerentes dos grupos A/A’ e B/B'? A hipotese nula, nesse
caso, equivale a um valor de p maior que 0,05. Isto corresponde a situacédo de
que ndo hé interagcdo, ou seja, a diferenca estatistica entre A e A’ ndo tem
relacdo com aquela observada entre B e B'.
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Um artificio de replicacdo de dados foi utilizado para se aumentar o
namero de dados nos grupos amostrais, ja que o presente trabalho, em sua
grande parte, analisou e comparou valores (numeros) determinados pelo
cOmputo de medidas experimentais. Um exemplo disso é mostrado no
diagrama na Figura 5.13, em que observa a replicacdo de dados para se ter
uma distribuicdo de valores de R”. Sabendo-se que R™ é calculado pelo
produto da energia de fratura pelo médulo de Young, dividido pelo quadrado do
modulo de ruptura, a replicacdo se baseou em repetir 0 mesmo pProcesso
ilustrado para yworl em ywor2, Yywor3 € yword. Para esse exemplo especifico,
obtém-se um grupo de dados contendo 100 valores de R™ (100 amostras de
R™).

MOR 1)2
Ywor 1 ( )

(MOR 2)2
Ywor 2

(MOR 3)2
Ywor 3

(MOR 4)2
Ywor 4

(MOR 5)2

Figura 5.13: Replicagéo de dados para se obter uma distribuicdo de valores de
R™ para um determinado material. As setas entre ywor € E
representam multiplicacdo (produto). As setas entre E e MOR?

representam divisao.

Acredita-se que a replicacdo de dados € um método valido para se
efeutar as analises estatisticas na presente tese, pois a média e o desvio
padrdo dos dados replicados resultaram em valores muito proximos dos
verdadeiros, inclusive os desvios padrdes. Os principais resultados de MOR-
retido e R™ obtidos nas replicagcdes encontram-se no Apéndice C, juntamente

com os valores originais para comparacgao.
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No presente trabalho, alguns critérios para o uso do teste de ANOVA
nao puderam ser plenamente respeitados, como é o exemplo do nimero igual
de dados em um conjunto amostral. Porém, isto ndo significa que os testes sdo
incorretos, porém, imprecisos em certo grau. Em contrapartida, todos os
conjuntos de dados demonstraram concordancia acima de 80% no teste de
normalidade. A normalidade é, talvez, o critério mais importante que deve ser
respeitado nestas analises. Isto porque os valores médios, associados a
desvios padrdes, representam, com fidelidade, um determinado conjunto de
dados ou, sob outro ponto de vista, uma propriedade medida (caracterizada).

Todos os testes estatisticos foram efetuados utilizando-se um programa
computacional gratuito, disponivel na internet, chamado PAST [64]. Esse
software, embora tenha sido projetado para assuntos relacionados a
paleontologia, permite a utilizacdo de suas ferramentas estatisticas para outras

areas do conhecimento.
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6 RESULTADOS E DISCUSSOES

6.1 Confiabilidade das formula¢cdes obtidas

De acordo com a Figura 6.1, as porosidades dos concretos, para um
mesmo (, apresentaram uma variagdo muito pequena. O concreto que
apresentou uma porosidade um pouco mais acentuada pertence ao tipo Z2,
apresentando valores de 2 a 3% maior que os demais. Acredita-se que este
efeito esteja relacionado a transformacéo da zircénia no interior dos agregados
eutéticos de alumina zircnia durante o tratamento térmico dos concretos. Isto

sera abordado na subsecao 6.5.2.
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Figura 6.1: Comparacdo entre as porosidades aparentes dos concretos

Andreasen g=0,26 e g=0,31.

Estes nives de porosidade, para concretos de um mesmo ¢, S4o um
bom indicativo de que o empacotamento das particulas, durante na moldagem
dos corpos de prova, esta ocorrendo de maneira semelhante. Desse modo,
acredita-se que os corpos de prova produzidos sdo comparaveis entre si para

as investigacdes propostas nesta tese.
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6.2 A relacdo entre energia de fratura e o dano por choque térmico dos

concretos da série Andreasen g=0,26

O objetivo desta secéo € compreender o papel exercido pela energia de
fratura dos concretos contendo agregados eutéticos na resisténcia ao dano por
choque térmico, comparando-se, também, a resisténcia ao dano por choque
térmico experimental com o parametro de resisténcia ao dano por choque
térmico de Hasselman.

Na Figura 6.2 encontram-se os resultados referentes a energia de fratura
de todos dos concretos da série Andreasen g=0,26. Nota-se, claramente, que
0s concretos contendo agregados eutéticos apresentam energias de fratura

superiores em relacao aquelas dos materiais de referéncia q26A8 e q26A2.

300
243
200 -
X 151
£ 130
=
Lg 100 | 22 77
) .

q26A8 (26M8 (26A2 (26M2 (2672
Figura 6.2: Energia de fratura dos concretos contendo agregados eutéticos
eletrofundidos em comparacdo com os concretos de referéncia,

todos pertencentes a série Andreasen q=0,26.

Uma expectativa decorrente desse resultado seria que 0s concretos
contendo agregados eutéticos tivessem melhores resisténcias ao dano por
choque térmico em relagdo aos concretos de referéncia. Os resutlados de
resisténcia ao dano por choque térmico experimentais sdo apresentados em

seguida.
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Na Figura 6.3, os graficos de barra representam os valores do médulo
de Young retido dos concretos da série Andreasen q=0,26, ap0s a aplicagdo de
choque térmico para os trés valores de AT escolhidos (400°C, 800°C, 975°C).
Um resultado coerente, nessa figura, € o aumento do dano por choque térmico
para um mesmo material, a medida que se eleva o AT de choque térmico. O
aumento da severidade do choque térmico tende a elevar a energia elastica
armazenada no corpo, 0 que causaria maiores tensdes e, por consequéncia,

maiores danos.
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Figura 6.3: Modulo de Young retido (E-retido) para diferentes valores de AT de

choque térmico para os concretos da série Andreasen g=0,26.

Comparados aos concretos de referéncia, observa-se, na Figura 6.3,
gue os materiais contendo agregados eutéticos (aqueles de maior energia de
fratura) resultaram em valores de E-retido mais elevados, apds sofrerem
choques térmicos de AT=800°C e AT=975°C.

Pode-se ver que a relagdo de desempenho do E-retido entre os
materiais € distinta para a situacao de AT=400°C do que aquelas de AT=800°C
e AT=975°C. Para AT=400°C, os concretos de referéncia apresentaram
maiores resisténcias ao dano por choque térmico. Para se compreender melhor

0 motivo que ocasionou esse fato, € necessario, também, se analisar a
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resisténcia ao dano por choque térmico pelo médulo de ruptura retido (MOR-

retido). Isto € mostrado na Figura 6.4.
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Figura 6.4: Médulo de ruptura retido para diferentes valores de AT de choque

térmico para os concretos da série Andreasen q=0,26.

Pela observacdo do MOR-retido dos concretos, também ficou evidente
qgue o dano por choque térmico aumenta com a severidade do mesmo. Neste
caso, todos o0s concretos contendo agregados eutéticos -eletrofundidos
apresentaram maiores valores de MOR-retido do que seus concretos de
referéncia para quaisquer AT de choque térmico. Mais ainda, o dano aos
concretos contendo agregados eutéticos parece aumentar gradativamente com
o AT de choque térmico. Nos concretos de referéncia, ja se observa uma queda
brusca no MOR-retido entre AT=400°C a AT=800°C.

E dificil se determinar, na Figura 6.4, qual material € o mais resistente ao
dano por choque térmico, pois 0 MOR-retido de q26M8 e o0 de q26Z2 sdo muito
préximos, e as barras de erro se sobrepdem significativamente. De fato, ndo
houve diferenca estatistica entre q26M8 e q26Z2 para quaisquer AT de choque
térmico (teste de ANOVA de uma via: p=0,645 para AT=400°C; p=0,617 para
AT=800°C; p=0,179 para AT=975°C).
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Comparando-se a Figura 6.4 a Figura 6.3, observa-se que os valores de
E-retido de g26A2 e q26A8 sdo maiores que o dos demais, apds o choque
térmico de AT=400°C. Porém, estes possuem 0s menores valores de MOR-
retido e, portanto, ndo existe proporcionalidade entre E-retido e MOR-retido
para esse especifico AT. A explicagcdo para o fato estaria relacionado aos
seguintes aspectos. Sabe-se que mdédulo de Young, E, € uma propriedade
sensivel a concentracdo de defeitos no material [65]. J& 0 modulo de ruptura,
MOR, é sensivel ao maior defeito na superficie. Desse modo, se g26A2 e
g26A8 apresentaram menor MOR-retido e maior E-retido, poucas trincas
podem estar surgindo, porém, estas sao longas. Isto € confirmado na subsecao
6.7.1 “Caracterizacao por macrofotografia dos concretos”.

Outra observacéao a ser feita € a de que o E-retido de g26A2 é maior que
g26A8 em qualquer AT de choque térmico. Porém, esta relacdo se inverte no
MOR-retido, em que g26A8>q26A2, o que faz mais sentido em relacdo ao
resultado de energia de fratura, no qual q26A2 também é menor que q26A8.
De fato, o valor de energia de fratura representa a dificuldade que um defeito
(trinca) tem para se propagar € ndao a ocorréncia de nucleacdo e/ou
propagacao de varios defeitos.

Continuando-se a andlise da relacdo entre energia de fratura com a
resisténcia ao dano por choque térmico, determinou-se o0 parametro de
resisténcia ao dano por choque térmico, R”, proposto por Hasselman [5]. Os
resultados encontram-se no gréafico da Figura 6.5.

Se os valores de R™ dos materiais sdo comparados entre si, nota-se que
a relacdo ndao é a mesma do que a encontrada para o MOR-retido e/ou E-
retido. Por exemplo, o valor de R”” de q26A8 é mais elevado que o de 2622
(confirmado pelo teste de ANOVA de uma via, p=0,028), sendo que foi
constatado, claramente, que os materiais de referéncia sdo muito menos
resistentes ao dano por choque térmico do que qualquer um dos concretos
contendo agregados eutéticos. Outra incoeréncia é o fato do R”” de q26M8 ser
muito elevado, sendo que isto ndo se confirma no valor de E-retido e MOR-

retido.
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Figura 6.5: Parametro R™ de Hasselman calculado para os concretos da série
Andreasen g=0,26

Por outro lado, se apenas forem considerados o0s concretos com
semelhanca no projeto de formulagbes quanto ao tamanho maximo de
agregado, na Figura 6.4, ha boa correlacdo entre resisténcia ao dano por
choque térmico experimental (E-retido e MOR-retido) e R”. O q26Z2 é o mais
resistente entre todos os concretos de tamanho maximo de agregado igual a
2,3mm e, 0 q26M8 é superior a q26A8.

O motivo da divergéncia na comparacéo geral de R”™ com a resisténcia
ao dano por choque térmico experimental pode ser compreendido ao se
observar a Figura 6.6, em que os valores de energia de fratura séo
comparados a razéo E/c{.

A Figura 6.6 indica que o concreto de maior razdo E/c? é 0 26AS8,
sendo que g26M8 apresentou o segundo maior valor (confirmado pelo teste
estatistico de ANOVA de uma via, p=0,041), sendo ambos inclusive bem
proximos. Com isso, percebe-se que ywor de q26M8 é o fator de maior “peso”
ao seu R™, diferentemente de q26A8, que é mais influenciado pela razdo E/c{.
O concreto g26Z2 foi aquele que apresentou um balango entre os dois
parametros. Embora o seu R™ tenha sido menor que o de q26A8, houve uma

resisténcia ao dano muito superior.
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Figura 6.6: Comparacéo entre o valor de energia de fratura e a razdo E/c{ para

0s concretos da série Andreasen q=0,26.

Talvez, o aspecto mais relevante a se considerar na andlise do
parametro R”™ é que, numa compara¢ao de materiais muito distintos, seu valor
pode ser aumentado pela manipulacdo do E/o?, de modo que o material, ndo
necessariamente, apresente uma resisténcia ao dano por choque térmico mais
elevada de fato.

Assim, o0s principais resultados desta secdo foram: o0s concretos
contendo agregados eutéticos apresentaram maiores energias de fratura e, de
fato, apresentaram melhores resisténcias ao dano por choque térmico, com
excecao do valor de E-retido apds o choque térmico de AT=400°C. Verificaram-
se, também, relacbes coerentes com o parametro R” de Hasselman, mas
somente se forem comparados os concretos com projetos de formulacéo
semelhantes em termos de tamanho maximo de agregado.

Na préxima subsecdo, ainda, serdo discutidos alguns aspectos
relacionados a resisténcia ao dano por choque térmico dos concretos da série
Andreasen g=0,26. O intuito € se complementar a discusséo pela abordagem
dos valores de E, MOR e, inclusive, de outras caracterizagdes complementares

que nao foram mencionadas até este ponto.
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6.2.1 Resultados adicionais quanto as resisténcia ao dano por choque
térmico dos concretos da série Andreasen g=0,26

De modo a se ter uma melhor organizacéo e clareza do encadeamento
dos resultados, a secdo anterior apenas abordou as principais evidéncias de
gue os agregados eutéticos aumentam a resisténcia ao dano por choque
térmico dos concretos refratarios. Nao foram mencionados, no entanto, 0s
valores absolutos de E e MOR, e o efeito da aplicacdo de sucessivos ciclos de
choque térmico. Estes resultados serdo vistos no presente topico, de modo a
se reafirmar as conclusdes parciais obtidas.

Na Tabela 6.1 e Tabela 6.2, encontram-se todos os valores de E e MOR,
respectivamente, para todos os concretos da série Andreasen g=0,26, nas

situacdes antes e apOs o choque térmico.

Tabela 6.1: Valores absolutos de E dos concretos da série Andreasen q=0,26
antes e apdés os choques térmicos (AT=400°C, AT=800°C,

AT=975°C) e os respectivos valores retidos

q26A8 q26M8 q26A2 q26M2 42622
Ew(GPa) 99,7 +3,9 389 +81 1171 +34 779 +14 544 +22
Ecrao(GPa) 79,3 +36 268 +54 1001 +3,3 582 +24 423 £20
EcraeR(%) 795 +05 688 +15 855 %22 747 +1,8 77,8 0,8
Ew(GPa) 100,6 +8,2 432 +7,7 1223 +108 738 +54 618 =35
Ecrswo (GPR) 44,4 +42 242 +45 630 +44 422 +25 389 +3,8
EcreR(%) 441 +12 559 +15 516 +22 557 +0,8 63,1 +6,6
Ew(GPa) 98,9 +59 404 +6,3 1213 +46 761 +44 609 7,0
Ecreo(GPa) 37,9 +24 203 +24 518+28 371%25 367 38
EcroR(%) 384 +35 504 +27 427 +21 488 +22 60,3 +21

Obs: Eg4, Eos € Eog representam os valores de médulos de Young sem choque térmico; Ecraco, Ectsoo €
Ecro7s representam os valores dos modulos de Young apds o choque térmico de AT=400°C, AT=800°C,
AT=975°C; Ecra-R, Ects-R, Ecro-R representam os percentuais retidos ap6s o choque térmico nos valores

de AT citados, respectivamente.
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Tabela 6.2: Valores absolutos de MOR dos concretos da série Andreasen
g=0,26 antes e apos os choques térmicos (AT=400°C, AT=800°C,

AT=975°C) e os respectivos valores retidos

q26A8 q26M8 q26A2 q26M2 42622

o, (MPa) 17,8 £32 12,7 +1,4 32,7 +3,7 224 +16 167 +22
oicrao(MPa) 116 +25 99 08 165 +22 160 +15 133 +13
oicra-R(%) 65,1 +184 780 +109 503 87 713 £84 79,6 + 132
Gicrgo(MPa) 7,7 £04 95 +06 87 +06 121 +23 123 +22
oicrs-R (%) 433 £81 749 97 266 +36 539 11,0 73,7 * 16,6
oicronsec (MPA) 75 +15 7,708 92 +07 103 +£14 10,8 +2,0
oicro-R(%) 42,1 +112 60,6 +9,4 280 £39 460 £7,2 64,9 +149

Obs: o representa o0 MOR dos concretos sem choque térmico (pds-sinterizado); o ct400, Gt cT800 € Gt CT975
representam os valores de MOR ap6s o choque térmico de AT=400°C, AT=800°C, AT=975°C; As siglas
oic4-R, oicts-R, oicre-R representam os percentuais retidos apds o choque térmico nos valores de AT

citados, respectivamente.

Em ambas as tabelas, pode-se notar que o0s concretos contendo
agregados eutéticos eletrofundidos apresentaram valores mais baixos de E e
MOR na situacao “sem choque térmico” do que os valores pertencentes aos
concretos de referéncia. Acredita-se que a causa esta relacionada aos defeitos
originados durante a sinterizacdo, devido a diferenca no coeficiente de
expansao linear entre os agregados eutéticos e a matriz do concreto. Este fato
pode ser observado na subsecdo 6.7.1 “Caracterizacdo por macrofotografia
dos concretos”.

Efetuado o choque térmico, os concretos contendo agregados eutéticos
apresentaram maiores valores absolutos de MOR do que as referéncias,
exceto para AT de 400°C. Ou seja, nos choques térmicos mais severos, além
de um MOR-retido superior, 0s concretos com agregados eutéticos séo
superiores em resisténcia mecanica. Acredita-se que isto se deva, realmente, a
um efeito tenacificador desses agregados na microestrutura.

E interessante se observar que o valor de E dos concretos contendo

agregados eutéticos, apos o choque térmico, continuaram inferiores a aqueles



82

dos concretos de referéncia. Esta € uma clara evidéncia de que, nesses
concretos, o0 médulo de ruptura ndo tem proporcionalidade com o mdédulo de
Young. Provavelmente, o namero (concentracdo) de defeitos aumenta em
propor¢cao maior do que o tamanho do maior defeito, em funcéo da severidade
do choque térmico.

Pela aplicagdo de varios ciclos de choque térmico nos concretos da série
Andreasen =0,26, buscou-se confirmar se o0s agregados eutéticos ainda
seriam eficientes neste tipo de solicitacdo termomecanica. Os resultados de
degradacédo do E e E-retido em funcdo de 11 ciclos de choque térmico de
AT=800°C encontram-se na Figura 6.7 e Figura 6.8, respectivamente. Na
Tabela 6.3, 0o MOR dos concretos apés os 11 ciclos térmicos sdo comparados

aos valores com apenas 1 ciclo.
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Figura 6.7: Variagdo do modulo de Young em fungdo do numero de ciclos de

choque térmico sob AT=800°C para os concretos da série

Andreasen g=0,26.
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Figura 6.8: Variagdo do modulo de Young retido (E-retido) em funcdo do
namero de ciclos de choque térmico sob AT=800°C para os

concretos da série Andreasen g=0,26.

Tabela 6.3: MOR dos concretos da série q=0,26 sem dano comparado aos

valores apoés 1 e 11ciclos de choque térmico de AT=800°C

q26A8 q26M8 q26A2 q26M2 42622

o(MPa) 17,8 +32 127 +14 327 +3,7 224 +16 167 22
oicrso(MPa) 7,7 +04 95+06 87 +06 121 23 123 %272
Gicrs-R (%) 43,3 +81 749 +9,7 26,6 £36 53,9 +11,0 73,7 +16,6
ctcTeollc g9 409 67 +1,2 68+11 8117 83 +1,1
(MPa)

GICT(f)/l;C'R 381 +£87 525+112 208 £42 360=78 494 £92
0

Percebe-se que, em termos de modulo de Young, os concretos de
referéncia sdo sempre superiores aos concretos contendo agregados eutéticos

ao longo dos 11 ciclos de choque térmico. Considerando-se, agora, o E-retido,
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g26A8 deixa de ser o material mais danificado, sendo substituido por g26A2 a
partir do 4° ciclo de choque térmico. Isto confirma o fato de que q26A2 é o
concreto mais fragil dessa série, e concorda com o resultado de menor energia
de fratura (Figura 6.2) e o menor R” (Figura 6.5) entre todos dessa série. No 8°
ciclo, q26M2 se iguala a q26M8, tornando-se o0 segundo material mais
resistente ao dano ao final dos 11 ciclos.

Na Tabela 6.3, a relacdo de desempenho em termos de MOR-retido
apos 11 ciclos de choque térmico também mudou em comparacdo com o
primeiro ciclo. O concreto g26M2 passou a ser igual a q26A8 (confirmado pelo
teste de ANOVA de uma via, p=0,177), enquanto que, no primeiro ciclo de
choque térmico, todos os concretos contendo agregados eutéticos foram
superiores as suas referéncias. Todavia, foi mantida a relacdo qualitativa
existente entre os concretos de mesmo projeto de formulagéo granulométrica.

Na Tabela 6.3, observa-se que o MOR dos concretos contendo
agregados eutéticos foi superior a qualquer um dos concretos de referéncia no
primeiro ciclo, mas nado apos 11 ciclos, em que o MOR de g26M8 é
praticamente igual a aquele de g26A8 (confirmado pelo teste de ANOVA de
uma via, p=0,868). Ainda, destaca-se que, mesmo apo6s 11 ciclos de choque
térmico, o MOR-retido de q26Z2 continuou estatisticamente ndo diferencavel
do de q26M8 (ANOVA de uma via, p=0,270).

Os resultados discutidos, portanto, reforcam as conclusdes feitas na
secdo 6.1, de que os concretos contendo agregados eutéticos favorecem o
aumento da resisténcia ao dano por choque térmico, inclusive, podendo
resultar em valores de MOR superiores. Todavia, isto depende da quantidade
de ciclos de choque térmico efetuados no material.

Na secdo seguinte, encontram-se as analises realizadas para 0s
concretos da série q=0,31, de modo a se verificar qual o efeito de um maior
teor de agregados na energia de fratura e na resisténcia ao dano por choque
térmico. Neste caso, todos os ensaios de choque térmico foram realizados

apenas com AT=800°C.
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6.3 A energiade fratura e arelacdo com o dano por choque térmico dos

concretos da série Andreasen g=0,31

Semelhantemente aos concretos da série g=0,26, a mesma relacéo
qualitativa foi encontrada para a energia de fratura dos concretos q=0,31. Os
concretos contendo agregados eutéticos apresentaram os melhores resultados,
sendo o0 g31M8 o melhor entre eles e, 0 q31A2 o pior. Isto pode ser observado

na Figura 6.9.
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Figura 6.9: Energia de fratura e razéo E/o® dos concretos contendo agregados
eutéticos eletrofundidos em comparacdo com o0s concretos de

referéncia, todos pertencentes a série Andreasen gq=0,31.

Verificando-se, agora, a relacdo da energia de fratura com a resisténcia
ao dano por choque térmico de AT=800°C, observa-se que, assim como
ocorreu na série Andreasen g=0,26, os concretos contendo agregados
eutéticos proporcionaram maiores valores de MOR-retido e E-retido do que os
concretos de referéncia. Isto pode ser visto na Figura 6.10.

A ordem decrescente de desempenho do MOR-retido e E-retido dos
concretos da série q=0,31 € a mesma que aquela encontrada para q=0,26
(Figura 6.3 e Figura 6.4). Isto mostra que a variacdo do coeficiente de

empacotamento de g=0,26 para g=0,31, ou seja, um maior teor relativo de
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agregados, ndo mudou a relacdo qualitativa entre os materiais apdés o primeiro
choque térmico de AT=800°C. Destaca-se que nado ha diferenca estatistica
entre o MOR-retido de q31M8 em relacdo ao q31Z2 (ANOVA de uma via,
p=0,172).
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Figura 6.10: Resisténcia ao dano por choque térmico dos concretos da série
Andreasen q=0,31 determinadas por E-retido e MOR-retido (1 ciclo
de AT=800°C).

Se considerados os concretos com projeto de formulacédo granulométrica
semelhantes, o parametro R™ da série Andreasen g=0,31 demonstrou,
novamente, coeréncia ao se relacionar com a resisténcia ao dano por choque
térmico experimental. Isto é ilustrado na Figura 6.11.

Assim como na série q=0,26, a comparacéo global de R™ com E-retido e
MOR-retido da série g=0,31 ndo mostra uma correlacdo total. Por exemplo, o
MOR-retido de q31A8 deveria ter sido superior ao de q31M2, baseando-se no
R™. Apesar da larga sobreposi¢cédo das barras de erro na comparacao de q31A8
com g31M2 na Figura 6.11, o teste de ANOVA de uma via indicou um valor de
p igual a 9,86x10™ e, na Figura 6.10, a mesma comparacdo resultou em
p=0,002, para o MOR-retido. Portanto, os valores séo estatisticamente distintos

um do outro em cada caso.
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Figura 6.11: Parametro R"™ de Hasselman calculado para os concretos da série

Andreasen q=0,31.

A discussdo realizada quanto & influéncia do parametro E/c{ para a
série g=0,26 parece ser valida, também, para a série q=0,31. Isto porque,
novamente, E/c® de q31A8 é o fator que eleva seu R™, enquanto que 0 ywor €
o fator que mais favorece o R”” de q31M2, como ja mostrado na Figura 6.9. Em
suma, estes resultados sugerem cautela ao se compararem valores de R™ de
concretos muito distintos.

Os resultados de MOR e MOR-retido apés 11 ciclos de choque térmico
sdo mostrados na Tabela 6.4, juntamente com os valores referentes a 1 ciclo
de choque térmico (os graficos de degradacéo de E e E-retido com os ciclos de
choque térmico encontram-se no Apéndice D).

Diferentemente do que ocorreu aos concretos da série Andreasen
g=0,26 ap6s os 11 ciclos de choque térmico, todos os concretos contendo
agregados eutéticos apresentaram melhor valor de MOR-retido do que aqueles
dos concretos de referéncia. Houve plena diferenciagédo estatistica entre todos
os concretos com 11 ciclos de choque térmico. Aplicando-se o teste estatistico
de ANOVA de uma via em cada par de concreto de mesmo “tipo” (q31A8 com
g31M8, g31A8 com g31A2, e assim por diante), os valores de p variaram entre
0,0226 e 1,51x10°*,



88

Tabela 6.4: MOR dos concretos da série g=0,31 sem dano comparado aos

valores apoés 1 e 11ciclos de choque térmico de [1T=800°C

g31A8 g31M8 g31A2 g31M2 g3122

oy(MPa) 158 +16 10315 248 25 205 +23 10,2 +£1,2

OtcT 800 76 +0,2 75 +14 83 +13 108 +1,7 82 11
(MPa)

oicts-R(%) 48,0 +51 728 +17,1 333 £6,2 525 +10,1 80,3 £14,0

OtcTeCilc 5o 406 65 + 1,0 72 +11 9516 75 +£0,2
(MPa)

"tCT(i/l)lC’R 333+51 628 +136 290+53 46592 739 +89
0

Na Tabela 6.4, observa-se, além disso, que todos os concretos contendo
agregados eutéticos resultaram em valores de MOR superiores em relacao
agueles das suas respectivas referéncias, o que ndo foi observado na série
g=0,26. Acredita-se que o maior teor de agregados tenha, na realidade,
aumentado a tenacidade dos concretos por torna-los mais flexiveis, no sentido
de aumentar a tolerdncia a abertura de trincas. Isto se encontra melhor
eslcarecido na secao seguinte, 6.4, intitulada “Comparacdo de desempenho
entre os concretos das séries Andreasen: g=0,26 versus q=0,31". Tal secdo se
dedica, exclusivamente, a comparar ambas as séries, buscando-se justificar o
porqué dos fendbmenos observados.

Apesar da presente tese nao ter um foco direcionado a aplicacéao
tecnolégica dos concretos, acredita-se que o fato dos concretos contendo
agregados eutéticos apresentarem valores de MOR mais elevados apds o
choque térmico seja de grande relevancia. Isto poderia ser explorado em
trabalhos futuros.

A concluséo parcial a ser tirada desta secao € a de que o aumento do
teor de agregados, inclusive o teor de agregados eutéticos, mantém a mesma
relacdo qualitativa que aquela apresentada pela série q=0,26, no que se refere

ao dano por choque térmico de um ciclo sob AT=800°C. Foi confirmado,
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também, que os concretos de projeto de microestrutura semelhantes
apresentam R coerentes com a resisténcia ao dano por choque térmico,
determinados por MOR-retido e E-retido.

6.4 Comparacdo de desempenho entre o0s concretos das seéries
Andreasen: q=0,26 versus q=0,31

Verificou-se, até este ponto, que 0s concretos contendo agregados
eutéticos oferecem melhor desempenho no que refere ao dano por choque
térmico. No entanto, ainda, nédo foi comparado o desempenho (E-retido e MOR-
retido) entre as séries q=0,26 e q=0,31, inclusive os valores de R.

Na Figura 6.12, encontra-se a comparacdo do E-retido entre os
concretos dessas duas séries, q=0,26 e q=0,31. Estranhamente, observa-se
que ndo houve significativas diferencas entre as séries, se forem considerados
0s concretos de mesmo “tipo”. Neste caso, o choque térmico foi de um ciclo
com AT=800°C.
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Figura 6.12: Comparacéo do E-retido dos concretos da série Andreasen g=0,26

e q=0,31 submetidos a choque térmico de L1T=800°C.

A expectativa era de que os concretos da série q=0,31 apresentassem

um desempenho melhor, visto que estes possuem um maior teor de
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agregados, o que tenderia a aumentar a frequéncia de atuacdo de mecanismos
tenacificadores durante a propagacao de trincas. Deve-se mencionar que todos
0s testes estatisticos de ANOVA de uma via, realizados para cada par por tipo
de material (q26A8 e q31A8, g26M8 e q31M8, e etc), na Figura 6.12, resultou
em niveis de significancia, p, maiores de 0,05 (ndo diferencaveis
estatisticamente).

Embora os resultados de MOR-retido aparentam evidenciar diferencas
entre alguns dos concretos da série q=0,31 em relacdo aos da série g=0,26, o
teste estatistico de ANOVA de uma via, determinado em cada par (de
concretos de mesmo tipo) ndo indicou qualquer diferenca estatistica em

nenhum dos casos. Os valores de MOR-retido encontram-se na Figura 6.13.
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Figura 6.13: Comparacdo do MOR-retido dos concretos da série Andreasen

g=0,26 e g=0,31 submetidos a choques térmicos de AT=800°C.

Pensou-se que as diferencas entre as distintas séries de Andreasen
pudessem ser detectadas ap0s a aplicacao de 11 ciclos de choque térmico de
AT=800°C e, talvez, a severidade de um unico ciclo fosse insuficiente para isso.
O E-retido e o MOR-retido dos concretos ap6s os 11 ciclos térmicos

encontram-se na Figuras 6.14 e 6.15, respectivamente.
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Figura 6.14: Comparacédo do E-retido dos concretos da série Andreasen q=0,26

e g=0,31 submetidos a 11 ciclos de choque térmico de AT=800°C.
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Figura 6.15: Comparacdo do MOR-retido dos concretos da série Andreasen
g=0,26 e g=0,31 submetidos a 11 ciclos de choque térmico de

AT=800°C.

Na Figura 6.14, mesmo depois de 11 ciclos, ndo foi possivel se distinguir
qual série de Andreasen é mais resistente (como um todo) ao dano por choque
térmico em termos de E-retido. Todavia, os concretos de formulacdo com

duwaxs2,3mm da série q=0,31 apresentaram-se ligeiramente superior. O teste
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estatistico executado para o par Z2 ndo permitiu o descarte da hipotese nula,
embora o valor de p tenha sido bem pequeno, exatamente igual a 0,050.
Porém, os demais concretos de formulacdo granulométrica com dyax<2,3mm
(q31A2 e g31M2) tiveram valores de MOR-retido superiores aos da série
g=0,26 (também, confirmados por testes estatisticos). Este pode ser um
importante indicativo de que esses materiais sejam mais resistentes ao dano
por choque térmico. Por isso, efetuou-se o teste de ANOVA de duas vias
somente no conjunto de concretos A2, M2 e Z2. O resultado foi muito positivo,
em gue o nivel de significancia, p, resultou em um valor muito abaixo de 0,05
(p=2,34x10%). Ainda, o nivel de significancia de interacdo foi igualmente

coerente (p=6,18x10"Y),

indicando que o resultado depende do tipo do
material.

No caso dos concretos tipo A8 e M8, o projeto de formulacdo do
concreto parece nao ter relacdo com a resisténcia ao dano por choque térmico,
ao se comaprarem distintos . Isto porque, na Figura 6.15, vé-se que gq31M8
mostrou-se superior a q26M8, sendo que g31A8 nao apresentou diferenca
estatistica em relacdo a q26A8 (ANOVA de uma via, respectivamente, p=0,003
e p=0,434). Em outras palavras, ndo houve uma tendéncia coerente na
comparacao entre valores de q.

Como ja mencionado, esperava-se que toda a seérie =0,31
apresentasse melhor desempenho que a q=0,26, ja que os concretos da série
g=0,31 contém maior teor de agregados. Isto aumentaria as chances de
deflexdo de trinca na microestrutura, que elevaria a frequencia de atuacdo dos
mecanismos tenacificadores proporcionados pelos agregados. No entanto, se
essa hipdtese fosse verdadeira, uma maior energia de fratura seria vista para
todos os concretos da série g=0,31. Isto, todavia, ndo é observado na
Figura 6.16.

Exceto aos concretos tipo A8 e M8, os demais (A2, M2 e Z2) resultaram
em energias de fratura praticamente iguais. Com isso, verifica-se que a maior
tenacidade dos concretos q=0,31 em relacdo a g=0,26 ndo é causada por um

maior refor¢co dessa microestrutura por conta dos agregados.
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Figura 6.16: Comparacdo da energia de fratura entre o0s concretos

pertencentes a série Andreasen q=0,26 e q=0,31.

Acredita-se que a maior resisténcia ao dano por choque térmico dos
concretos de g=0,31 em relacédo aos de g=0,26, para as formulagdes com d =
2,3mm, pode ser explicada observando-se as Figuras 6.19 a 6.23. Nessas
figuras, sdo mostradas as curvas carga x deslocamento do ensaio de energia
fratura para cada tipo de concreto comparando os dois valores de q. Pode-se
notar que, em todos os casos, a série q=0,26 apresenta o ponto de carga
maxima mais elevada que a série q=0,31. Este € um resultado coerente, pois,
se forem observados os valores de E e MOR, logo ap0s a sinterizacéo
(Figura 6.17 e 6.18, respectivamente), todos 0s concretos da série q=0,31
apresentam valores menores do que aqueles da série g=0,26.

Um aspecto relevante a ser mencionado € que, apesar da coincidéncia
entre os valores de energia de fratura entre as séries g=0,31 e g=0,26 dos
concretos tipo A2, M2 e Z2, h4 diferencas notaveis no comportamento da curva
carga x deslocamento entre as séries. Nota-se que os concretos q=0,31 sdo
realmente mais flexiveis no estagio de queda de carga, pois, uma abertura
maior de CMOD foi necesséaria até o fim do ensaio. Apesar das cargas
maximas nos ensaios de energia de fratura dos concretos q=0,31 terem sido

mais baixas, houve um fator compensatério, que foi uma maior flexibilidade.
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Neste caso, o termo “flexibilidade” pode ser entendico como a tolerancia do
corpo a abertura de trinca.
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Figura 6.17: Comparacdo da curva carga x descolamento dos ensaios de
energia de fratura para q26A8 e q31A8.

8000
S —q=0,26 —q=0,31
< 6000
©
£
N 4000 N\
5 /
ey |
il / \
LL
O [ I I I I I
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6
CMOD (mm)

Figura 6.18: Comparacdo da curva carga x descolamento dos ensaios de
energia de fratura para q26M8 e q31M8.
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Figura 6.19: Comparacdo da curva carga x descolamento dos ensaios de

Forca horizontal (N)

energia de fratura para q26A2 e q31A2.
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Figura 6.20: Comparacdo da curva carga x descolamento dos ensaios de

energia de fratura para q26M2 e q31M2.
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Figura 6.21: Comparacdo da curva carga x descolamento dos ensaios de

energia de fratura para q26Z2 e q31Z2.
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Figura 6.22: Comparacdo entre o0s modulos de Young dos concretos

pertencentes as séries Andreasen g=0,26 e q=0,31.
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Figura 6.23: Comparacao entre os moédulos de ruptura dos concretos

pertencentes as séries Andreasen g=0,26 e q=0,31.

Pela analise dos valores de R™ entre as séries de Andreasen,
mostrados na Figura 6.24, houve concordancia com os resultados de MOR-
retido apds 11 ciclos de choque térmico, quando comparados 0s concretos tipo
A2, M2 e Z2. Porém, a figura indica que os concretos q31A8 e q31M8 deveriam
ter apresentado menores valores de resisténcia ao dano por choque térmico
que seus correspondentes da série g=0,26.

De fato, as barras de erro entre q26A8 e g31A8, similarmente, q26M8 e
g31M8, na Figura 6.24, se sobrepdem significativamente, o que traz certa
davida de precisdo na andlise visual. Todavia, o0 teste estatistico indicou,
realmente, que os valores de R™ correspondem a situacdo q31A8<g26A8 e
g31M8<g26A8 (p=0,006 e p=0,049, respectivamente). Ou seja, com certeza, 0
valor de R” dos concretos de tamanho maximo de agregado igual a 8,0mm
ndo estdo concordando com a resisténcia ao dano por choque térmico pois, em
cada caso (Figura 6.13 a 6.15), as tendéncias sao distintas.

Ainda, nesta secao, ndo foi justificado o motivo pelo qual os concretos
da série g=0,31 apresentam menores MOR e E (absolutos) que seus
correspondentes da série q=0,26. Acredita-se que este fato esteja relacionado
ao fendmeno de expansdo e contracdo térmica anisotropica [66-69]. Devido
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aos concretos da série q=0,31 possuirem um maior teor de agregados do que
0s a série =0,26, sdo maiores as chances da ocorréncia de defeitos durante o
tratamento térmico (sinterizacdo), devido a diferenca do coeficiente de

expansao/contracao térmica entre agregado e matriz.
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Figura 6.24: Comparacao de R” dos concretos pertencentes a série Andreasen
g=0,26 e 9=0,31.

O aspecto mais importante verificado nesta subsecdo € de que os
concretos da série Andreasen g=0,31, tipos A2, M2 e Z2, apresentam maior
resisténcia ao dano por choque térmico em relacdo a série q=0,26, havendo
coeréncia, inclusive, com os valores de R™. Isto foi detectado pela observacéo
do MOR-retido dos concretos apés 11 ciclos de choque térmico de AT=800°C.

Os materiais que ndo demonstraram coeréncia nas relacdes foram os
tipos A8 e M8. Somente com os dados avaliados até este ponto, ndo é possivel
se encontrar uma explicagdo para esse fato. Desse modo, estudos
complementares foram realizados, abordando-se o efeito do tamanho do corpo

de prova no ensaio de resisténcia ao dano por choque térmico.
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6.5 O efeito do tamanho do corpo de prova na resisténcia ao dano por

choque térmico

A ideia inicial que motivou este estudo complementar sobre o efeito do
tamanho do corpo de prova na resisténcia ao dano por choque térmico surgiu
logo na primeira andlise de resultados na Figura 6.12. Como ja discutido, houve
uma interessante coincidéncia dos valores de E-retido na comparagdo dos
concretos de mesmo tipo, pertencentes a séries distintas (q26A8 com q31AS8,
g26M8 com g31M8, e assim por diante).

Pensou-se, inicialmente, que o aumento do volume do corpo de prova
poderia trazer beneficios devido ao seguinte raciocinio: de acordo com o0s
conceitos abordados na revisao bibliografica desta tese, 0 aumento do volume
tende a elevar o dano por choque térmico do material, jA que isto eleva a
tendencia de um comportamento mais fragil. Com isso, talvez, as diferencas
entre materiais aparentemente semelhantes poderiam ser amplificadas.

Posteriormente, percebeu-se que o aumento do volume do corpo de
prova poderia, inclusive, tornar o parametro R”™ mais coerente aos resultados
de resisténcia ao dano por choque térmico. Como a propria definicdo de
Hasselman indica [5,61], o R”™ é adequado para a comparacado de propagacao
de trinca de carater fragil.

Desse modo, os resultados do efeito do tamanho do corpo de prova a
g=0,26 sao mostrados na secdo a seguir. Por fim, na secdo 6.7, s&o
comparados os resultados entre as séries q=0,26 e q=0,31 para se verificar se

houve beneficios com o novo procedimento.

6.5.1 Concretos da série Andreasen q=0,26: o dano por choque térmico
em corpos de prova 25mmx25mmx150mm versus

40mmx40mmx160mm

O objetivo desta subsecdo € a investigacdo o efeito do aumento do
volume do corpo de prova nos resultados de resisténcia ao dano por choque
térmico nos concretos da série Andreasen g=0,26. A discussao correspondente
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a série g=0,31 nédo sera realizada na tese, pois as conclusfes obtidas foram as
mesmas. De todo modo, os graficos e tabelas da série q=0,31 encontram-se
disponiveis no Apéndice D.

Conforme os aspectos tedricos abordados na subsecdo 4.4.3, um
parametro para se avaliar o efeito do volume do corpo de prova na resisténcia
ao dano por choque térmico é o indice de fragilidade B. Na Tabela 6.5,
encontram-se os valores de B para cada material, inclusive o comprimento
caracteristico Lcy, sendo B=W/Lcy (lembrete: W é a medida da largura da
barra). Atencdo a seguinte legenda: B,s = indice de fragilidade calculado para
a barra prismatica com W=25mm; B4, = indice de fragilidade calculado para a
barra prismética com W= 40mm. O mesmo significado dos numeros em
subscrito se aplica a Lcy € R™, os quais foram recalculados de acordo com os

resultados de caracterizacdo conforme o volume da barra.

Tabela 6.5: indice de fragilidade, comprimento caracteristico e R™ dos
concretos da série Andreasen g=0,26.
q26A8 q26M8 q26A2 q26M2 02622
Bas 0,41 +0,16 0,20 +0,06 1,42 +0,41 056 £0,10 0,44 = 0,12
Bao 0,60 £ 0,04 0,26 +0,02 219 +0,39 082 +£0,09 0,75 % 0,06
Leuos(m) 0,060 0,023 0,126 + 0,039 0,018 + 0,005 0,044 + 0,008 0,057 + 0,016
Lchao(m) 0,067 0,007 0,152 + 0,020 0,018 + 0,005 0,049 + 0,009 0,054 + 0,007
R™,(m) 0,030 + 0,011 0,063 + 0,020 0,009 + 0,003 0,022 + 0,004 0,029 + 0,008
R"™, (M) 0,033 £ 0,004 0,076 +0,010 0,009 + 0,003 0,024 + 0,004 0,027 + 0,004

Pela Tabela 6.5, verifica-se que os valores de R™4 € Lcy 40 €Stdo dentro
das margens de variacdo de R"z5 e Lcy 25. NO entanto, os valores de R4 €
Lcn 40 de g26M8 chamam a atencdo, pois foram significativamente maiores,
mesmo estando dentro da faixa de variagdo daqueles de R™5 e Lcn 25,
respectivamente. Isto indica que ambos 0s parametros sdo muito sensiveis a

pequenas variacbes nos valores médios de o; e E. De todo modo, como
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esperado, o valor de By foi mais elevado do que de Bys para todos os
materiais.

Apenas para efeito de comparacgéo, as diferencas nos valores de E e
MOR entre os corpos de prova com diferentes medidas de W encontram-se
ilustrados nas Figura 6.25 (E) e Figura 6.26 (MOR). As diferencas entre no E e
MOR entre ambas as medidas de W (25mm e 40mm) foram consideradas
minimas e, portanto, acredita-se que as microestruturas (especialmente, o
tamanho de defeito) sejam semelhantes para ambos os volumes de corpo de
prova.

Se utilizada a previsdo dada pela estatistica de Weibull, a média dos
valores de MOR pode diminuir drasticamente com o aumento do volume do
corpo de prova. Isto pode ser constatado pela equacédo abaixo (extraido da

referéncia [17]):

3

Suo _ (ﬁ] 6.1)
Gt25 V4o

em que m é o moédulo de Weibull, uma grandeza adimensional; Vs /V4 € a
razdo entre os volumes do menor corpo pelo maior corpo (para o caso do
ensaio de MOR por flexdo de 3 pontos, o célculo foi efetuado utilizando-se o
volume da barra sob tensdo e ndo o volume total da barra) e, ouolons € a
razao entre os valores médios de resisténcia mecéanica (MOR, neste caso) para
0s corpos de prova com W=40mm e W=25mm.

Considerando-se que o modulo de Weibull para concretos refratarios
seria baixo, a Tabela 6.6 mostra os possiveis valores meédios de Cuao,
assumindo diferentes mdédulos de Weibull (12m=10), em comparagdo com o0s
valores reais (ot 25 € ot 40). Se for assumido que o valor de m esperado para
refratarios pode se situar na faixa entre 1 e 5, a resisténcia mecanica dos
corpos com W=40mm deveria ter sido entre 32% e 80% do valor de o 25, de

acordo com a Tabela 6.6.
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Figura 6.25: Comparacdo do mdédulo de Young entre os corpos de prova com
as dimensdes 25mmx25mmx150mm e 40mmx40mmx160mm para

HW=25mm
OW=40mm
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Figura 6.26: Comparacao do modulo de ruptura entre os corpos de prova com
as dimensfes 25mmx25mmx150mm e 40mmx40mmx160mm

HW=25mm
OW=40mm
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para os concretos da série Andreasen q=0,26.
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Tabela 6.6: Valores estimados de o4 para varios valores de m (coeficiente de

Weibull) comparado aos valores médios medidos o 25 € ot 40.

g26A8 (q26M8 (q26A2 (q26M2 (2672

Gt 40 (MPQ)

5,8 42 107 7.3 5.4
m=1

ot 40 (MPa) 12,2 8,9 22,5 15,4 11,5
m=3

St 40 (MPa) 14,2 10,3 26,2 17,9 13,4
m=5

Gt 40 (MPa) 15,9 11,6 29,3 20,0 14,9
m=10
Gt 25 17,8 1219 32’7 22’4 16’7
Gt 40 17,5 1211 31’6 22’2 16’0

Com isso, acredita-se que os corpos de prova de W=40mm produzidos
em laboratério, nas condi¢cdes escolhidas, tiveram boa qualidade de
processamento. Isto mostra que o tamanho médio dos defeitos e a
concentracdo destes ndo foram significativamente alterados em relacdo as
amostras com W=25mm. Por isso, assume-se, que as microestruturas dos
corpos de prova de distintas medidas de W sejam semelhantes, fato este que
permite o prosseguimento do estudo.

Se os corpos com W=40mm tivessem resultado em menores valores de
E e MOR do que aqueles com W=25mm, isto implicaria numa microestrutura de
maior porosidade e com menor capacidade de armazenamento de energia
potencial elastica para o choque térmico. Inclusive, o tamanho do defeito
inerente nado teria se mantido constante entre os dois tipos de barra. Devido a
essas razoes, existiria, até mesmo, a possibilidade de o aumento do volume do
corpo de prova resultar em um menor dano por choque térmico,

A Figura 6.27 e 6.28 mostram os valores de E-retido e MOR-retido,
respectivemente, em grafico de barras. Aparentemente, 0S corpos com

W=40mm nao foram mais susceptiveis ao dano por choque térmico em termos
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de E-retido. Porém, nota-se que o concreto g26A2 apresentaram um dano

maior para as amostras com W=40mm do que aquelas com W=25mm.
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Figura 6.27. Comparacdo do E-retido dos corpos de prova com W=25mm

versus W=40mm para os concretos da série Andreasen q=0,26,

apos o choque térmico de AT=800°C
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Figura 6.28: Comparacédo do MOR-retido dos corpos de prova com W=25mm
versus W=40mm para os concretos da série Andreasen g=0,26,

apos o choque térmico de AT=800°C
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E interessante se observar que o By de q26A2 foi o maior de todos,
como mostra a Tabela 6.5. J& para o MOR-retido, todos os corpos de prova de
maior volume foram menos resistentes ao dano por choque térmico do que os
de menor volume. Todavia, € fundamental que sejam comentados alguns
aspectos relacionados as analises estatisticas efetuadas.

Na Figura 6.27, o teste de ANOVA de uma via somente permitiu se
diferenciar, estatisticamente, o MOR-retido dos corpos com W=40mm e
W=25mm para o0s concretos Qq26Z2 e (q26A2 (p=0,035 e p=0,004,
respectivamente). Porém, pode-se observar que todos 0s concretos com
W=40mm tenderam a apresentar menores valores de MOR-retido que aqueles
de W=25mm. Sendo assim, efetuou-se o teste de ANOVA de duas vias, com 0
objetivo de se verificar se essa tendéncia tem significado estatistico. O
resultado foi um baixo valor de p (p=3,22x10°), demonstrando que existe um
efeito do aumento no volume do corpo de prova o qual diminui a resisténcia ao
dano por choque térmico.

Quanto ao nivel de significancia de interacdo, o valor de p foi igual a
0,086 (maior que 0,05), o que significa que, estatisticamente, a resposta do
aumento do volume nado dependeu do tipo de material. Era esperado se
encontrar alguma correlacdo com o tipo de material, no qual o concreto mais
tenaz seria menos susceptivel ao dano pelo aumento do volume. De todo
modo, pode-se considerar que um maior dano nas amostras com W=40mm
ocorreu e gue, de certo modo, isto estd de acordo com as previsdes tedricas.
Realmente, todos os valores de By, foram superiores aos de Bys.

Foi possivel, portanto, se verificar que o aumento do volume do corpo de
prova diminui a resisténcia ao dano por choque térmico. Acredita-se que a
causa esteja relacionada a um efeito de ordem mecanica, de acordo com a
revisdo bibliografica realizada. Foi assumido que o médulo de Biot de todos os
corpos € elevado, ou seja, a temperatura da superficie do corpo de prova em
choque térmico torna-se rapidamente igual ao do seu meio de resfriamento.
Para Cotterel et al [30], o valor do mddulo de Biot deve ser da ordem de 100,

sendo que Kingery [36] propde valores em torno de 20.
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Na préxima subsecdo, encontram-se algumas discussfes quanto a
possibilidade dos efeitos térmicos dessa natureza estarem, também,
interferindo na severidade do choque térmico, devido ao aumento o volume do

corpo de prova.

6.5.2 A influéncia do tamanho do corpo de prova na resisténcia ao dano

por choque térmico abordando os efeitos de ordem térmicos

No presente trabalho, ndo foram medidas a condutividade térmica, k, e 0
coeficiente de transferéncia de calor, h, 0s quais seriam necessarios para se
verificar a influéncia dos aspectos térmicos na severidade do dano por choque
térmico, devido ao aumento do volume do corpo de prova. Assim, foi feita uma
estimativa de k e h, por meio de dados fornecidos pela literatura. Desse modo,
foram checadas se as condi¢cOes estabelecidas por Cotterel et al [30], ou
Kingery [Erro! Indicador ndo definido.], foram cumpridas.

Utilizando-se dos estudos publicados por Akiyoshi et al [70], foi possivel
se prever a condutividade térmica dos concretos q26A8 e q26A2 por meio da
porosidade dos mesmos. A composi¢cdo quimica de alguns concretos
estudados por esses autores € semelhante ao de g26A8 e q26A2, de modo
que o valor de k mais provavel é 2,5W/mK, na temperatura de 800°C. O
referido trabalho de Akiyoshi et al [70] trata da previsibilidade da condutividade
térmica de materiais ceramicos refratarios silico-aluminosos.

Assumiu-se que os demais concretos compositos teriam condutividades
menores, ou de mesma ordem, jA que a zircbnia e mulita puras possuem
condutividades térmicas significativamente mais baixas que a alumina, pois

tem-se:

e ZrO, de densidade 5,68 g/cm®: k=1,675 W/mK (temperatura de medida
nao informada) [71];
e Mulita de densidade 2,80 g/cm® k=3,50W/mK (temperatura de medida

nao informada) [71];
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e Alumina de pureza 99,9% com densidade 3,96g/cm® k=6,30W/mK a

800°C (Nota: a alumina alfa monocristalina possui k=33W/mK) [71].

Desse modo, mesmo nao se verificando o k e nem médulo de Biot para
g26M8, q26M2 e (2672, fica evidente que a investigacdo conduzida para
g26A8 e q26A2 permite se estimar que a condicao de choque térmico foi, pelo
menos, igual ou até mais severa nos concretos contendo agregados eutéticos.
Pela regra das misturas [36], a adicdo de fases como mulita e zircbnia
tenderiam a diminuir a condutividade térmica de um material de alumina densa.
Nos concretos do presente trabalho, acredita-se que essa adi¢cdo pode elevar o
modulo de Biot, jA& que os concretos contendo agregados eutéticos foram
obtidos pela substituicdo de agregados de alumina eletrofundida branca.
Portanto, neste caso, assume-se que 0s agregados de alumina eletrofundida
branca possuam um k maior que os agregados eutéticos.

Os dados da Tabela 6.7 mostram as estimativas do modulo de Biot para
g26A2 e g26A8, assumindo-se k=2,5W/mK, mais ou menos uma flutuacdo de
0,5W/mK de seguranga (atencéo a legenda: B2s e Pao representam o modulo de
Biot calculado para W=25mm e W=40mm, respectivamente). Assumiu-se h
igual a 10000 W/m? [30], j& que o choque térmico, para ambos 0s casos, é em

agua circulante.

Tabela 6.7: Médulo de Biot e condutividade térmica de g26A8 e q26A2.

J26A8 q26A2

Porosidade (%) 15,0 150 15,0 140 14,0 14,0

Densidade

aparente (%) 305 305 3,05 309 309 3,09

Bas 125,0 100,0 83,3 125,0 100,0 83,3

Bao 200,0 160,0 133,3 200,0 160,0 133,3

K (W/mK)* 20 25 3,0 20 25 3,0
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*Condutividade térmica k obtido para a temperatura de 800°C, conforme o trabalho de
Akiyoshi et al[70].

As estimativas na Tabela 6.7 indicam que a condicdo de Kingery [36] é
satisfeita para qualquer k. Porém, o critério de Cotterel et al [30] s6 é valido se
0 k dos concretos for menor ou igual a 2,5W/mK. Existe, portanto, uma
conisderavel chance de que o aumento do volume do corpo de prova
(W=40mm) esteja aumentando o nivel de gradiente térmico em relacdo a barra
com W=25mm. O maior dano por choque térmico observado pode nédo ser
resultado de um efeito inerentemente mecanico, mas sim devido a uma maior
rigorosidade do gradiente térmico durante o choque térmico.

Pelo fato dos dados terem sido estimados, € dificil se fazer uma
afirmacdo categorica sobre quais efeitos sdo aqueles predominantes ou
exclusivos. Seria, assim, mais seguro se afirmar que ambos os efeitos,
mecanicos e térmicos, possam estar interferindo na resisténcia ao dano por
choque térmico com o aumento do volume do corpo de prova. De qualquer
modo, assumindo-se certas condi¢des, a presente tese parece testemunhar as

previsdes do trabalho de Cotterel et al[30].

6.6 A comparacdo entre as séries Andreasen =0,26 vs @=0,31
considerando a caracterizacao dos corpos de prova com W=40mm

Antes de se iniciar esta discusséo, € preciso relembrar que foi deixada
uma questdo, na secdo 6.4, a ser respondida. Trata-se da dificuldade em se
qualificar o desempenho dos concretos tipo A8 e M8, frente a comparacdo do
dano por choque térmico, obtido experimentalmente, e o R”. Além disso,
houve outro fator motivacional, que foi a busca de uma diferenciacdo do dano
por choque térmico, apds um primeiro ciclo de AT=800°C, por meio da anélise
do E-retido e MOR-retido entre os concretos das seéries q=0,26 e g=0,31.
Confrontando-se os dados de E-retido, que foram obtidos pelo ensaio dos
corpos de prova prismaticos de W=40mm, finalmente, verificaram-se essas

diferencas de desempenho. Isto pode ser visto na Figura 6.29.
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Visualmente, na Figura 6.29, a diferenca no valor de E entre concretos
de distintos g ndo é tdo pronunciada. Porém, o teste estatistico de ANOVA de
uma via, realizado em cada tipo de material (Q26A8 e q31A8; q26M8 e q31M8;
e assim por diante), permitiu se constatar que existem diferencas significativas
em todos o0s casos, exceto ao tipo Z2. A utilizacdo de corpos de prova
prismaticos com W=40mm ao invés de W=25mm parece evidenciar uma
vantagem, que € a possibilidade de diferenciacdo do desempenho de

resisténcia ao dano por choque térmico entre esses concretos.

100

B0=0,26 [q=0,31

E-retido (%)
Y (o)) (@)
o o o

N
o
!

O |
A8 M8 A2 M2 Z2
Figura 6.29: Comparacdo do E-retido entre os concretos da série Andreasen

g=0,26 e g=0,31, na forma de corpos de prova prismaticos com

W=40mm, submetidos ao choque térmico de AT=800°C.

E notavel a semelhanca da Figura 6.29 com a Figura 6.14 (se¢&o 6.4 em
termos qualitativos. O dano causado por 1 choque térmico de AT=800°C em
corpos de prova maiores resultou na mesma relacdo qualitativa que aquela
com 11 ciclos de choque térmico em corpos de prova menores. Inclusive, o
teste de ANOVA de duas vias, aplicado somente aos concretos de formulagéo
com tamanho maximo de particula igual a 2,3mm, resulta na mesma relacéo.
Um valor de p muito menor que 0,05 foi encontrado, o que valida a afirmacéao
de que o MOR-retido dos concretos g=0,31 tende a ser maior que aqueles de

g=0,26, nos concretos de formulacdo com dyax<2,3mm. O nivel de significancia
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de interacdo no teste de ANOVA de duas vias foi, também, menor que 0,05,
indicando que o tipo de material parece interferir na diferenca de MOR-retido
entre as series.

Analogamente a analise do E-retido, a comparacdo do MOR-retido, na
Figura 6.30, entre os refratarios de formulacdo dyax<2,3mm (W=40mm) aponta
a mesma tendéncia. O teste de ANOVA de duas vias indicou que,
estatisticamente, as médias de MOR-retido de q=0,31 sdo maiores que as de

0=0,26 (p=8,03x107). Houve também elevada interac&do (p= 0,039).

100
Hg=0,26 [Oqg=0,31
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Figura 6.30: Comparacdo do MOR-retido entre o0s concretos da série
Andreasen ¢=0,26 e ¢=0,31, na forma de corpos de prova

prismaticos com W=40mm, submetidos ao choque térmico de

AT=800°C.

O teste de ANOVA de duas vias, realizado aos concretos de formulacéo
com duax<8,0mm, nédo indicou que os menores valores de apresentados por
g31A8 e g31M8 tem significancia estatistica, em relacdo aos de 26A8 e
g26M8, respectivamente. Tao pouco, indicou o teste de ANOVA de uma via,
realizado em cada par isolado (q26A8 com g31A8; q26M8 com gq31M8). Sendo
assim, a comparacao dos concretos da série q=0,26 com g=0,31, de tamanho
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maximo de agregado igual a 8,0mm, ndo demonstram diferenca de MOR-retido
apos 1 ciclo de choque térmico de AT=800°C.

O grafico na Figura 6.31 mostra os valores de R™ recalculados a partir
da caracterizacdo das barras com W=40mm. Pode-se verificar que os valores
de R™ concordam, somente, se forem considerados o0s concretos de

formulacdo dyax<2,3mm.

0,10

0.08 | Bmg=0,26 [1g=0,31
~ 0,06 -
E
¥ 0,04 -

0’02 7 '_l—‘

0,00 - \ i_l—‘ \

A8 M8 A2 M2 Z2

Figura 6.31: Comparacao de R”” dos concretos pertencentes a série Andreasen
g=0,26 e g=0,31, considerando-se a caracterizagdo dos corpos de

prova prismaticos de W=40mm.

O fato da energia de fratura ter apresentado igual valor para os
concretos de mesmo tipo (A2, M2 e Z2) permite que sejam feitas algumas
afirmacdes sobre o porqué da série q=0,31 ter se diferenciado da q=0,26 ao se
utilizar barras prismaticas com W=40mm. Para isto, serd utilizada a Equacao
de R”™. A equacgdo a seguir € um rearranjo de R™, a qual evidencia que o
parametro é a razao entre a energia por unidade de superficie a ser gasta na
propagacao de trinca e a energia elastica armazenada por unidade de volume

do material:
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R""= Y wor (6.2)

&

Se a Figura 6.32 for observada, percebe-se que 0s concretos tipo A2,

em que o’/E é dado em J/m°.

M2 e Z2 de g=0,26 possuem o’/E mais elevados que seus correspondentes
concretos de g=0,31 (confirmado pelo teste de ANOVA de duas vias, p=0,004).
Portanto, o aumento do volume do corpo de prova melhorou, também, a
correspondéncia entre o°/E entre esses concretos, para se avaliar o efeito dos
distintos g. Todavia, o procedimento néo foi eficaz para diferenciar os concretos

de tamanho maximo de agregado igual a 8,0mm.

12000

Bg=0,26 [1q=0,31

A8 M8 A2 M2 Z2
Figura 6.32: Comparacéo da razdo o°/E entre os concretos da série Andreasen
g=0,26 e g=0,31, considerando-se a caracterizacdo dos corpos de

prova prismaticos de W=40mm.

Concluindo a presente secao, verificou-se que a utilizacdo de corpos de
prova prismaticos com W=40mm resolveu parcialmente a diferenciacdo dos
concretos entre as séries de Andreasen g=0,26 e g=0,31, em que o aumento
do volume do corpo de prova, provavelmente, aumentou a tendéncia dos

corpos a se comportarem de maneira mais fragil no choque térmico. Com isso,
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amplificaram-se as diferencas entre as séries, 0 que permitiu uma melhor
comparacdo. Nao foi possivel se determinar as razdes pelas quais 0s
concretos formulados com dyax<8,0mm se comportam de modo distinto, ma

comparacao entre as séries q=0,26 e q=0,31.

6.6 Caracterizacdo microestrutural dos concretos

Por meio da observacdo estereoscopica, foi possivel se realizar a
contagem do namero de fraturas intergranulares e transgranulares na seccéo
de fratura de corpos de prova para o ensaio de ywor. O objetivo da contagem
foi verificar que h& um ndamero suficientemente elevado de fraturas
transgranulares no concreto contendo agregados eutéticos, se comparado aos
respectivos concretos de referéncia. Na Tabela 6.8, encontram-se os valores
de concentracdo de particulas com o tipo de fratura. E importante se mencionar
que, para os agregados de diametro acima de 2,0mm, foi possivel fazer a
distingdo entre as fraturas transgranulares e intergranulares. Para tamanhos
menores que este (=0,5<d<2,0mm), sé foi possivel se distinguirem as fraturas
transgranulares. A distincdo entre agregados eutéticos dos agregados de
alumina foi possivel devido a diferenca de cor entre eles.

Pode-se notar que as fraturas transgranulares de particulas >2mm para
g26M8 e (@26M2 ocorrem em quantidades mais elevadas que 0s seus
respectivos concretos de referéncia. No caso de q26Z2, o valor apresentado na
faixa correspondente a >2mm foi ligeiramente menor que a referéncia q26A2.
Somente as particulas fraturadas com tamanhos entre 0,5mm e 2mm
apresentaram-se em maior numero.

O resultado ideal seria aquele em que, na Tabela 6.8, as somas das
fraturas transgranulares >2mm e <2mm fossem iguais em todos 0s concretos.
De todo modo, verifica-se que quantidades de fraturas transgranulares dos
concretos contendo agregados eutéticos foram préximas, ou superiores, a suas
respectivas referéncias. Acredita-se, a analise feita seja suficiente para se
considerar que os agregados eutéticos estejam interferindo fortemente no

resultado de energia de fratura.
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Tabela 6.8: Concentracdo planar (particulas/cm? de area projetada de fratura)
de agregados fraturados transgranularmente e intergranularmente
para 0s concretos da série Andreasen g=0,26 (amostragem para
apenas 1 corpo de prova para cada composicdo, analisado 2

vezes pelo mesmo observador).

2,0mm>
Transgran >2,0mm Transgranular Intergran >2,0mm
>=~0,5mm
(part/cmz) (part/cmz) (part/cmz)
(26A8 0,6 13 0,2
26M8 17 2,0 0,7
q26A2 0,4 4,9 0,2
q26M2 1,2 8,1 0,1
42672 0.3 7.1 05

Obs. Nos concretos q26M8, g26M2 e 2622 foram contabilizados somente os

agregados eutéticos

Nas Figuras 6.33 a 6.35, encontram-se fotos de alguns exemplos de
fraturas transgranulares e intergranulares. Estas figuras sdo mostradas para
que se possa ter nocdo de como os agregados fraturados podem ser
distinguidos entre os casos trans e intergranulares.

Observando-se a fratura desses agregados por microscopia eletrbnica
de varredura (MEV), percebe-se uma natureza completamente distinta entre os
agregados de alumina eletrofundida e eutéticos eletrofundidos. Nas Figuras
6.36 e 6.37 podem ser visualizadas, respectivamente, as fraturas
transgranulares e intergranulares da alumina eletrofundida branca.

E notavel que um agregado de alumina eletrofundida apresente
superficies de fratura planas, no caso transgranular. Ja o caso intergranular
apresenta uma superficie com resquicios de matriz. De acordo com Bradt e
Harmuth [72], uma maior quantidade de fraturas transgranulares pode indicar

uma natureza fragil das ceramicas refratarios. Na Tabela 6.8, a soma total das
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concentragbes de fraturas transgranulares € maior para q26A2 do que para

g26A8. De fato, q26A8 apresentou maior energia de fratura.

Figura 6.33: Fotografia fraturas transgranular e intergranular de agregado de

alumina eletrofundida branca do concreto q26A2.

Figura 6.34: Fotografia de fraturas transgranular e intergranular de agregado

eletrofundido de mulita-zircénia do concreto q26M8.
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Figura 6.35: Fotografia de exemplos de fratura a) transgranular e b)

intergranular de agregado eletrofundido de alumina-zircénia do

concreto 26Z2.

-"\Upm‘

17 Nov 2008 84 -629 20.00 kv SE1

Figura 6.36: Foto obtida por MEV de fratura transgranular de agregados de

alumina eletrofundida branca cercada de matriz no concreto q26A8
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20.00 kW

Figura 6.37: Foto obtida por MEV de fratura intergranular de agregado de
alumina eletrofundida branca cercada de matriz no concreto
g26A8.

Todavia, para o presente trabalho, as fraturas transgranulares em q26A8
e 26A2 nao discriminam os agregados que participaram do efeito “ponte”.
Aléem disso, apenas foi possivel a contabilizacdo, em estereoscopio, de
algumas faixas de tamanhos de particulas. Desse modo, uma afirmacéo sobre
a fragilidade desses concretos baseando-se, somente, no numero de fraturas
transgranulares observadas seria superficial ou impreciso.

Diferentemente dos agregados de alumina eletrofundida branca nos
concretos de referéncia, as fractografias dos agregados eutéticos evidenciam
um relevo de grande complexidade. Isto pode ser observado nas figuras
seguintes (Figura 6.38 a 6.43).

Na Figura 6.38, observam-se quatro grandes bastbes fraturados de
mulita-zircénia. Esses bastbes podem até ser observados macroscopicamente,
como é mostrado na Figura 6.39, em que o agregado fraturado de mulita-
zirconia eletrofundida apresenta uma textura semelhante a um feixe de

bastdes.
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Figura 6.38: Observacdo em MEV (modo elétrons retroespalhados) de
agregado eletrofundido eutético de mulita-zircénia fraturado

trasngranularmente para o concreto q26M2.

Devido a foto da Figura 6.38 ter sido obtida na condicdo de modo
elétrons retroespalhados, pode-se distinguir a fase zircbnia (mais clara) da
mulita (acinzentada). Uma analise em maior resolugcdo (Figura 6.40 e 6.41)
evidencia que a trinca se propagou através de um grande numero de
interfaces, promovendo a fratura da fase de mulita e de zircbnia. A zircbnia
aparece como finos bastdes de seccao circular que tanto se fraturam como se
destacam de sua matriz mulitica, inclusive, deixando um espaco na forma de
canaleta na matriz mulitica.

Percebe-se, assim, que processos de fratura diversos podem ocorrer no
interior desses agregados eutéticos eletrofundidos de mulita-zirconia, o que
explica a elevada energia de fratura de q26M8, q31M8, q26M2 e q31M2, em
relacdo aos seus respectivos concretos de referéncia.

Similarmente, para os concretos contendo agregados de alumina-
zirconia, microestruturas complexas foram observadas nas quais, certamente,

houve um consumo elevado de energia para a propagacéo de trincas.



119

2000um

Figura 6.39: Agregado  eletrofundido de  mulita-zirconia fraturado
transgranuarlmente observado em estereomicroscopio. Textura de

“feixe de bastoes”.

GHI 25 Nov 2008 94 - 20.00 kv

Figura 6.40: Bastbes de zirconia (fase mais clara) fraturadas, envolvidos em

matriz de mulita, também fraturada no material.
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Figura 6.41: Bastfes de zirconia (fase clara) destacada da sua matriz de mulita.
Notar o formato dos espacos vazios na matriz mulitica na forma de

canaletas deixadas pelos bastbes destacados.

Como evidéncia disso, nota-se na Figura 6.42 que a fratura do agregado
resultou na liberacdo de uma elevada area superficial. Na Figura 6.43, a
mesma imagem da Figura 6.42 é mostrada no modo elétrons retroespalhados,
para que se tenha noc¢éo da distribuicdo das fases.

Para se detalhar mais as caracteristicas da microestrutura eutética de
alumina-zirconia desses agregados, a Figura 6.44 mostra uma foto obtida por
microscopia optica, evidenciando que a alumina (cinza escuro) esta cercada
por zircbnia (fase de cor mais clara). Esta foto seria andloga a um corte
transversal do agregado da Figura 6.43, respeitando a escala, inclusive.

Uma foto com maior resolu¢do da Figura 6.43 € mostrada na Figura
6.45. Trata-se de uma lacuna deixada por um cristal de alumina que se
destacou da fase de zircbnia dos seus arredores, deixando uma camada
descontinua de zirconia. Este € um exemplo claro de que ocorreu uma fratura

intergranular dentro do agregado eutético de alumina-zircénia.
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Figura 6.42: Fractografia de agregado eletrofundido eutético de alumina-
zirconia (fratura de @26Z2 ja sinterizado) observado por

microscopia eletrbnica de varredura em modo elétrons

secundarios.

100pm”

GHI 17 Nov 2009

Figura 6.43: Fractografia de agregado eletrofundido eutético de alumina-
zirconia (fratura de Q26Z2 j& sinterizado) analisado por
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microscopia eletrébnica de varredura em modo elétrons

retroespalhados.

Figura 6.44: Foto de superficie polida de agregado eletrofundido eutético de
alumina-zirconia (agregado obtido diretamente da fonte de
matéria-prima e, portanto, nao sinterizado no concreto).

Figura 6.45: Evidéncia de destacamento de cristal de alumina dos seus
arredores de fase de zirconia. a) Relevo da fratura revelado pelo
modo elétrons secundarios. b) Em modo elétrons
retroespalhados, aparece a fase de zircOnia (tom bem claro)
preenchendo os arredores do suposto cristal de alumina

destacado.
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Outra fractografia interessante é a da Figura 6.46, que mostra um bastéo

de alumina que se destacou da fase de zirconia dos arredores.

Figura 6.46: Evidéncia de rompimento e destacamento de parte de um cristal
de alumina na forma de bastdo com fase de zirconia aos
arredores. a) Modo elétrons secundérios revelando o relevo da
fratura. b) Modo elétrons retroespalhados contrastando as fases,

em que a porgao cinza escuro € alumina e a branca zirconia.

Como conclusbes, verifica-se que 0s agregados eutéticos podem
contribuir com o aumento da energia de fratura do material, uma vez que a
fractografia destes revelam elevadas éareas superficiais resultante de um
complexo processo de propagacédo de trinca no seu interior. O mesmo nao se
observa ao caso da alumina eletrofundida branca. A microestrutura eutética
parece mostrar-se como uma efetiva barreira a propagacéo de trinca, caso seja
promovida a fratura tipo transgranular.

A seguir, é feita a andlise da caracterizacdo macroestrutural dos
concretos, de modo a se esclarecer algumas questdes ainda ndo abordadas

nas sec¢des anteriores, em relagdo as propriedades mecéanicas dos concretos.

6.7.1 Caracterizacdo dos refratarios por macrofotografia

A caracterizacao por macrofotografia pode esclarecer algumas questoes

ainda nao justificadas até este ponto. Por exemplo, a configuracédo de trincas
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no material ap6s o choque térmico e, o motivo da variacdo de MOR e E logo
apos a sinterizagdo dos concretos contendo agregados eutéticos em relagédo
aos concretos de referéncia. As observacdes tiveram foco nos concretos
g=0,26. As fotos de seccéao transversal dos corpos de prova com formato de
barra prisméatica foi relizada em um equipamento de cortes tipo “cutt-off”
(Arotec CORB80) utilizando-se uma serra adiamantada (Tyrolit SD9038), sob
rotagédo de 3430rpm.

Na Figura 6.47, tem-se a macrofotografia nas condicbes antes e depois
do choque térmico de AT=800°C para g26A8. Pode-se observar uma grande
diferenca entre ambas as situacdes, em que uma grande quantidade de trincas

€ revelada na superficie do corpo de prova apds o choque térmico.

DEPOIS

T

40mm

Figura 6.47: Macrofotografia de um corpo de prova do concreto q26A8 antes e

apos o choque térmico de AT=800°C.

A observacao da seccéo transversal do corpo de prova, na Figura 6.48,
indica um perfil ligeiramente distinto do que se observa na superficie. A
concentracdo de trincas é aparentemente menor. O motivo pode ser o fato das
trincas se propagam em trés dimensdes, e as mesmas nao precisarem,

necessariamente, caminhar em linha reta na direcdo do interior do corpo de
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prova. Com isso, o0 corte transversal acaba revelando somente alguns dos

defeitos.

SEM C. TERMICO COM C. TERMICO

Figura 6.48: Macrofotografia da seccdo transversal do corpo de prova
prismatico de q26A8 (ndo polido) antes e apdés o choque térmico
de AT=800°C.

As trincas da seccao transversal da Figura 6.48 sao longas, se
comparadas a espessura/largura do corpo de prova. Provavelmente, elas foram
responsaveis pelo baixo MOR-retido (Figura 6.28) apés o choque térmico.
Observando-se, agora, a Figura6.49 e a Figura6.50, as diferencas
encontradas entre as situacdes “antes” e “depois” do choque térmico para
g26A8 nao ocorre para g26M8. Nota-se que q26M8 ja apresenta muitas trincas
logo apOs a sinterizacdo. Esta € a razdo pela qual sua resisténcia mecanica e
moédulo de Young sdo os menores dentre todos, antes mesmo de se efetuar o
choque térmico (valores na Tabela 6.1 e Tabela 6.2, subsecéo 6.2.1).

Pela técnica de macrofotografia, ndo foram percebidas um aumento no
namero de trincas entre as condicbes antes e depois do choque térmico em
g26M8. Na realidade, o dano ndo é perceptivel visualmente nessa escala. Na
Figura 6.50, algumas trincas sao evidentes ao redor de alguns agregados
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grandes (agregados de mulita-zircnia). Isto pode estar sendo causado pela

expanséao térmica anisotrdpica dos mesmos em relacdo a matriz do concreto.

Figura 6.49: Macrofotografia de um corpo de prova do concreto g26M8 antes e

apos o choque térmico de AT=800°C.

SEM C. TERMICO COM C. TERMICO

Figura 6.50: Macrofotografia da seccédo transversal do corpo de prova
prismatico de q26M8 (ndo polido) antes e ap6és o choque térmico
de AT=800°C.
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Observando-se o material g26A2, 0 mesmo apresenta aspectos muito

semelhantes ao de q26A8, conforme se pode observar na Figura 6.50 e 6.51.

Figura 6.51: Macrofotografia de um corpo de prova do concreto q26A2 antes e

apos o choque térmico de AT=800°C.

SEM C. TERMICO COM C. TERMICO

Figura 6.52: Macrofotografia da seccéo transversal do corpo de prova
prismatico de g26A2 (ndo polido) antes e apds o choque térmico
de AT=800°C.
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Na seccéao transversal do corpo de prova de g26A2 mostrado na Figura
6.51, observa-se que algumas trincas originadas na superficie se propagaram
até a regidao central. Assim como em (26A8, as trincas sdo longas se
comparadas com a espessura/largura do corpo de prova.

Para o concreto q26M2, Figura 6.52, a observacao superficial do corpo
“antes” e “depois” do choque térmico é analoga a q26M8. No entanto, na
comparacao entre as secgdes transversais do corpo danificado e sem dano
(Figura 6.53), algumas diferencas foram percebidas. Na condicdo “sem choque
térmico”, o concreto q26M2 ndo apresenta um dano tdo evidente como na
superficie do corpo.

Ao se aplicar o choque térmico em q26M2, foi percebido, claramente,
que trincas maiores se propagaram a partir da superficie em direcao ao interior
do corpo (indicado com uma seta branca). Trincas como esta foram
observadas em outras seccgdes transversais feitas por outros cortes. Como a
microestrutura de q26M2 é tenaz, a trinca se ramificou, ndo sendo tdo profunda
como ocorreu para g26A2. Esta € uma boa evidéncia de que a microestrutura
de g26M2 é mais tenaz que a de q26A2, sendo este fato um beneficio ganho

pelo uso dos agregados eutéticos.

Figura 6.53: Macrofotografia de um corpo de prova do concreto q26A2 antes e

apos o choque térmico de AT=800°C.
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SEM C. TERMICO COM C. TERMICO

Figura 6.54: Macrofotografia da seccédo transversal do corpo de prova
prismatico de g26M2 (n&o polido) antes e apds o choque térmico
de AT=800°C.

Seria de se esperar que propagacdes de trincas como de q26M2,
durante o choque térmico, aumentem a concentragdo de defeitos no material,
de modo que isto se reflita na diminuicdo do seu médulo de Young. Ja no
concreto q26A2, como as trincas sao pouco ramificadas, a variacdo dessa
concentracdo de defeitos ndo seria tdo elevada como em g26M2, mas, por
serem longas, uma resisténcia mecanica mais baixa seria observada. De fato,
isto ocorreu, conforme os gréficos nas Figuras 6.55 e 6.56. O concreto 26A2
possui 0 maior médulo de Young entre todos, mas possui 0 menor médulo de
ruptura apds o choque térmico.

Na condigdo “antes do choque térmico”, apesar do modulo de ruptura de
g26M2 ser menor que g26A2, o seu valor passa a ser o maior de todos apds o
choque térmico. A mesma inversao de posi¢des é observado para o0 q26M8 em
relacdo ao q26A8. Alias, é interessante se observar que todos os concretos
contendo agregados eutéticos resultaram em modulos de ruptura maiores que
suas respectivas referéncias apos 1 ciclo de choque térmico, mas os valores de

E foram os mais baixos.
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Figura 6.55: Valores do mddulo de Young dos concretos da série Andreasen
g=0,26, cujos corpos de prova prismaticos possuem W=40mm. O

choque térmico foi aplicado sob AT=800°C.
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Figura 6.56: Valores do médulo de ruptura dos concretos da série Andreasen

g=0,26, cujos corpos de prova prismaticos possuem W=40mm. O

choque térmico foi aplicado sob AT=800°C.

Com isso, pode-se compreender o resultado observado na secéao 6.2.1
em que o E-retido de g26A2 (Figura 6.3), apds o choque térmico de AT=400°C,

foi superior a de q26M2, mas o MOR-retido foi inferior. Isto se deveu a variacao
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da concentracdo de defeitos ser mais elevada que o crescimento do maior
tamanho de defeito.

Prosseguindo-se com as analises das macrofotograficas, as imagens
obtidas para o concreto q26Z2 nao permitiram se distinguir, com clareza, os
sinais de trincamento causados pelo choque térmico, devido ao concreto ja
apresentar muitas trincas logo apds seu tratamento térmico de sinterizagéao.
Isto pode ser visto na Figura 6.57 e 6.58.

Nesse sentido, a analise de q26Z2 foi semelhante aquela realizada ao
concreto g26M8. A observacao da seccao transversal revela muitas trincas nos
arredores dos agregados (seja antes ou depois do choque térmico),
provavelmente devido a diferenca entre o coeficiente de expansdo térmica

entre agregado e matriz.

Figura 6.57: Macrofotografia de um corpo de prova do concreto q26Z2 antes e

apos o choque térmico.
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SEM C. TERMICO COM C. TERMICO

Figura 6.58: Macrofotografia da seccédo transversal do corpo de prova

prismatico de q26Z2 (néo polido) antes e ap6s o choque térmico.

Além da diferenca no coeficiente de expanséo térmica entre as fases, e
entre agregado e matriz, acredita-se que a zirconia contida no préprio agregado
esteja contribuindo para a geracdo de defeitos durante o tratamento térmico de
sinterizacdo dos concretos.

De acordo com as informacdes fornecidas pelo proprio fabricante, a fase
da zirconia dos agregados de mulita-zirconia (na condigdo “como recebida”)
encontra-se na forma monoclinica. No caso dos agregados de alumina-
zirconia, foi informado que 70 a 75% em peso da fase zircGnia se encontra
retida na forma tetragonal. Todavia, a andlise por difracdo de raios X dos
agregados antes e ap0s o tratamento térmico ndo revelou a presenca da fase
zirconia na forma tetragonal, mas sim monoclinica (badeleita). Isto pode ser
visto nas Figuras 6.59 a 6.62. Alem da fase zirconia (B ou badeleita), as outras

principais fases foram detectadas, Alumina (C ou corindon) e Mulita (M).
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Figura 6.59: Analise por difracdo de raios X do agregado de mulita-zircbnia na

condicao recebida pelo fabricante.
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Figura 6.60: Andlise por difracdo de raios X do agregado de mulita-zirconia

apos a incorporacao e sinterizacdo do concreto refratario g26M8.
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Figura 6.61: Analise por difracdo de raios X do agregado de alumina-zircénia

na condicdo recebida pelo fabricante.
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Figura 6.62: Analise por difracdo de raios X do agregado de alumina-zircénia

apos a incorporacao e sinterizagcdo do concreto refratario q26Z2.



135

Sabe-se que a transformacao da zirconia de sua forma monoclinica para
a tetragonal é seguida de uma contracdo volumétrica de 3 a 5% quando o
material é aquecido a temperaturas acima de 1170°C [16]. No resfriamento,
uma expansdo volumétrica de mesma magnitude ocorre devido a
transformacdo de fase reversa, de tetragonal para monoclinica, sendo essa
transformacdo de carater martensitica (portanto, nao-difusiva). No caso, a
temperatura de transformacao reversa € abaixo de 1000°C, de acordo com
Bansal e Heuer [73].

Contudo, essa expansdo volumétrica pode ser evitada caso a fase
tetragonal seja colocada sob suficiente constricdo mecanica por uma outra fase
nos seus arredores. A transformacao de fase (ou expansao volumétrica) ocorre
inevitavelmente se tal constricdo for retirada ou aliviada. Essa € uma possivel
explicagdo ao fato da andlise por difracdo de raios X ndo estar detectando a
zircdnia na forma tetragonal, ja que o material precisa ser cominuido para o
ensaio.

Uma alternativa para se verificar o suposto efeito de expanséo/contracéo
da zirconia foi o ensaio de dilatometria. Nas Figuras 6.63 a 6.67, encontram-se
0S ensaios realizados com todos os concretos da série Andreasen =0,26.
Atencdo para a legenda: dL/dT é o percentual de expansdo em funcdo da
temperatura.

Em todos os ensaios de dilatometria dos concretos contendo agregados
eutéticos, notou-se uma mudanca de declividade, ou até mesmo retragdo, em
temperaturas entre 1000°C a 1150°C, indicando fortemente que se trata da
transformacao da zirconia. Para o concreto q26M8, a faixa de temperatura da
provavel transformacdo polimérfica de monoclinica para tetragonal foi entre
1107°C a 1130°C; Para q26M2 foi entre 1131°C a 1141°C; Para q26Z2, ocorre
entre 1038°C e 1107°C. Além disso, a fluéncia do corpo de prova, também, é
vista nas faixas de temperaturas mais elevadas nas curvas de todos os
concretos contendo agregados eutéticos. Acredita-se que este fendmeno esteja

associado ao amolecimento de fases amorfas, as quais, provavelmente,
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estavam contidas nos agregados. Uma investigacdo mais apurada sobre a

questao da fluéncia encontra-se na subsecéo 6.7.2.
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Figura 6.63: Ensaio de dilatometria do material q26A8 (sinterizado a 1450° por
10 horas) até 1450°C.
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Figura 6.64: Ensaio de dilatometria do material g26M8 (sinterizado a 1450° por
10 horas) até 1450°C.
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Figura 6.65: Ensaio de dilatometria do material q26A2 (sinterizado a 1450° por
10 horas) até 1450°C.
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Figura 6.66: Ensaio de dilatometria do material g26M2 (sinterizado a 1450° por
10 horas) até 1450°C.
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Figura 6.67: Ensaio de dilatometria do material g26Z2 (sinterizado a 1450° por
10 horas) até 1450°C.

Para a melhor investigacdo da transformacdo de fase da zircbnia no
resfriamento, trés ensaios complementares de dilatometria foram realizados em
um dilatbmetro convencional para ceramicas (Orton automatic recording
dilatometer). Nesse equipamento, foi possivel se registrar a curva de
resfriamento das amostras, o que nao foi possivel no NETZSCH 421. A taxa de
aquecimento/resfriamento foi de 2,5°C/min. Os resultados encontram-se na
Figura 6.68 a 6.70.

Tanto no aquecimento quanto no resfriamento dos concretos, podem ser
percebidas ou mudancas de declividade da curva. Observa-se, também, que as
faixas de temperatura de transformacdo néo sdo coincidentes com 0s ensaios
realizados no equipamento NETZSCH 421. Provavelmente, isto se deve as
amostras do  dilatbmetro  convencional = serem bem menores
(2,54cmxlcmxlcm), ocasionando sensibilidades de medicdes distintas entre
ambos os equipamentos. Alids, em nenhum dos equipamentos, a suposta
transformacdo da zircénia ocorreu nas temperaturas teoéricas (1170°C no
aguecimento e 1000°C no resfriamento). O material mais préximo, nesse
sentido, foi 0 q26M2.
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Figura 6.68: Ensaio de dilatometria (curva de aquecimento e resfriamento) de
g26M8 sinterizado a 1450°C por 10 horas.
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Figura 6.69: Ensaio de dilatometria de 26M2 (curva de aguecimento e

resfriamento) sinterizado a 1450°C por 10 horas.



140

141
1,2
1,01

Lo | | | \
0 200 400 600 800 1000 1200 1400

Temperatura (°C)

Figura 6.70: Ensaio de dilatometria (curva de aquecimento e resfriamento) de
g26Z2 sinterizado a 1450°C por 10 horas.

Apesar de q26M8 e q26M2 serem semelhantes mineralogicamente, nao
sdo coincidentes entre ambos a faixa de temperatura em que a suposta
transformacéo martensitica da zirconia ocorre. Este fato pode estar relacionado
ao teor de impurezas dos proprios agregados, sabendo-se que as impurezas
influenciam fortemente na transformacao martensitica da zircénia [74].

Andlises de MEV, mostradas na préxima subsecao, 6.6.2, indicaram a
presenca de titnia nos agregados eutéticos sinterizados nos concretos. Foi
visto no trabalho de Pandolfelli e Rodrigues [74] que o teor de titania influéncia
fortemente na variagdo da temperatura de transformacdo da zirconia,
principalmente, durante o resfriamento.

Se for assumido que o trincamento observado nos concretos contendo
agregados eutéticos é oriundo da transformacdo da zirconia (durante o
resfriamento), seria esperado que isto, praticamente, viesse a inutilizar o
concreto. Acredita-se que o motivo esteja relacionado a acomodacéo de parte
da fase da zircdnia na porosidade do agregado. Esta diavida pode ser mais
bem esclarecida na préxima subsecéo, 6.7.2, a qual também aborda os efeitos
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causados pela migracdo da fase amorfa do interior dos agregados eutéticos

para a matriz do concreto.

6.5.2 Observacdes sobre a fase amorfa nos concretos contendo
agregados eutéticos

Por meio das observacdes realizadas em MEV, € proposto um
esclarecimento do efeito de fluéncia nas curvas de dilatometria para
temperaturas na faixa entre 1250 e 1450°C. Além disso, sugere-se uma
explicacdo quanto aos efeitos da transformacdo matensitica da zircbnia néo
terem inutilizado completamente os refratarios contendo agregados eutéticos
logo apoés a sinterizacao.

Na secdo “Introdugcdo” foi mostrada uma micrografia obtida por
microscopia Optica, a qual estd sendo reproduzida pela Figura 6.71. Nesse
caso, trata-se do agregado na condi¢&o recebida pelo fabricante, ou seja, antes
de ser sinterizado no concreto. Se essa figura for comparada a micrografia do
agregado apos a sinterizacdo do concreto, Figura 6.72, sera possivel se
perceber que houve um grande aumento na porosidade, evidenciado pelas
porcBes pretas distribuidas por toda a foto.

Figura 6.71: Foto de microestrutura de superficie polida do agregado eutético

de mulita-zircénia eletrofundido  (microscopia Optica) ja
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apresentada na secdo de “Introducdo” da presente tese (Figura

1.1b). O agregado néo foi sinterizado no concreto.

){cf - J; TN R X

Figura 6.72: Porosidade em microestrutura do agregado eutético de mulita-

zirconia eletrofundido (microscopia O6ptica) apds ter sido
incorporado e sinterizado no concreto q26M8.

Por meio da analise por microscopia eletrbnica de varredura da
superficie polida do agregado ndo sinterizado no concreto (Figura 6.73),
verificou-se a presenca de uma fase rica em silica, cuja composi¢cado quimica é
estranha ao sistema. Presume-se, assim, que se trata de uma fase amorfa
(vidro) e, além disso, que a mesma estivesse migrando para a matriz do
concreto durante a sinterizacdo. A analise da matriz na periferia desses
agregados revelou, realmente, a presenca de uma composicdo quimica
desconhecida e rica em silica. Isto € mostrado na Figura 6.74.

Apenas com o intuito de se verificar se toda a fase amorfa dos
agregados migra para a matriz do concreto, efetuaram-se as analises de MEV
na superficie polida dos agregados apds a sinterizacao do material. Houve, de
fato, uma grande dificuldade para se encontrar tal fase. Por exemplo, na
resolucdo de MEV utilizada na andlise da Figura 6.75, ndo se encontraram

focos nitidos de fase amorfa.
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AlLO, = 16,5%
Si0,= 75,2%
MgO = 2,5%
CaO = 2,8%

Figura 6.73: Analise de MEV, com EDS, em superficie polida do agregado
eutético de mulita-zirconia, indicando a presenca de fase amorfa
rica em silica (demarcado com o numero 1). A composi¢cao dessa
fase (%-p) encontra-se na legenda interna da foto. A mulita esta

identificada com a letra M. A zirconia é a fase branca.

Y AlLO, = 35,8%
| SiO,= 43,6%
CaO = 18,8%
Na,O = 1,8%

GHI 10 Dec 2009 94 -880 20,00 kV

Figura 6.74: Andalise de MEV, com EDS, da matriz de alumina e cimento de
aluminato de calcio proximo a um agregado eutético eletrofundido
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de mulita-zirconia (material sinterizado). Presenca de fase amorfa
na regido ao redor do niumero “1” que foi absorvida pela matriz. A

composicao quimica dessa fase encontra-se na legenda interna

da foto.

Figura 6.75: Analise de MEV em superficie polida de agregado eutético de
mulita-zircbnia apds a sua incorporagdo no concreto seguido de
sinterizacdo. As partes mais escuras representam auséncia de
material. O nimero 1 representa a fase mulita e o simbolo ZrO, a

fase zirconia (fase branca).

Por meio do aumento de resolucdo da Figura 6.75, finalmente,
detectaram-se os focos de fase amorfa, como se pode ver na Figura 6.76. Com
isso, percebeu-se que o processo de sinterizagcdo ndo elimina completamente a
presenca de fase amorfa do agregado.

A partir das informacdes obtidas até este ponto, fica evidente que a
fluéncia observada nos ensaios de dilatometria em elevadas temperaturas é
provavelmente um efeito do amolecimento das fases amorfas ricas em silica. A
presenca de fase amorfa no interior dos agregados de mulita-zircénia ndo é
uma ocorréncia estranha no processo de fabricacdo dos mesmos. A rota de
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obtencdo dos agregados de mulita-zircénia do presente trabalho provém da
reacao entre a zirconita (ZrSiO4) e alumina (Al,O3), sendo a zirconita, neste
caso, proveniente de fontes naturais. A dissociacdo da zirconita resulta em
zircdnia e silica, sendo a ultima aquela que reage com a alumina na formacao
de mulita (3Al,03.2Si05).

AlLLO, = 25,5%
Si0,= 61,9%
TiO, = 8,9%
CaO = 2,6%
Na,O = 5,1%

10 Dec 2009 94 -876 20.00 kv

Figura 6.76: Fase amorfa indicado pelo numero “1” (faixa de cor cinza claro). A
composi¢do quimica dessa fase encontra-se na legenda interna da

foto.

Kaiser e Telle [75] demonstram que a presenca de impurezas interfere
na dissociagdo da zirconita, no sentido de abaixar a temperatura de
decomposicdo. No entanto, como consequéncia, fases amorfas (em estado
liguido em elevada temperatura), de relativo baixo ponto de fusdo, podem
surgir. De fato, em todas as analises de MEV, puderam ser constatadas
impurezas tipicas para a formacédo de fases amorfas de baixo ponto de fuséo.

Na Figura 6.76, € indicado pela legenda interna da foto que um certo
teor de titania foi encontrado. Esse resultado esclarece o motivo pelo qual cada
concreto apresenta uma faixa de temperatura distinta da tedrica para a
transformacdo da zirconia. Acredita-se que o teor de titdnia ndo esteja
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rigorosamente controlado nesses agregados, fazendo com que a cada concreto
se comporte de modo diferente nesse sentido.

Quanto ao concreto 2622, o mesmo apresentou, similarmente, alguma
quantidade de fase amorfa no interior do agregado “como recebido” (Figura
6.77) e que, posteriormente, migrou para a matriz, como mostrado na Figura
6.78. Porém, ndo foi evidente, pela observacdo em MEV, uma elevada
porosidade nos agregados apos o tratamento térmico, proveniente da migracao
dessa fase amorfa para a matriz, como foi o caso dos concretos contendo
agregados de mulita-zirconia.

Novamente, verifica-se a presenca de titAnia e, dessa vez, em uma
guantidade elevada. Na realidade, a informagcdo obtida do fabricante dos
agregados de alumina-zircénia é de que a titania é intencionalmente adicionada
neste caso, com o intuito de se estabilizar a fase de zircénia na forma

tetragonal.

AI23: 15,7%
Si0,= 13,9%
TiO, = 66,7%
Zr0, = 3,7%

Figura 6.77: Analise de MEV com EDS em superficie polida do agregado
eutético de alumina-zirconia, evidenciando a presenca de fase
amorfa contendo silica (indicado com o namero 2), com elevado
teor de titAnia. A composicdo dessa fase amorfa encontra-se na

legenda interna da foto.
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Figura 6.78: Analise de MEV com EDS da matriz de alumina e cimento de
aluminato de calcio ao redor de um agregado eutético
eletrofundido de alumina-zircénia (material sinterizado), indicando
a presenca de fase amorfa (regido no interior do retangulo TF) que
foi absorvida pela matriz. A composicdo quimica aproximada da
regido demarcada pelo retangulo encontra-se na legenda interior

da foto.

Considerando-se todas as informacdes discutidas até aqui, ainda nao foi
esclarecido o motivo pelo qual a zirconia, no interior dos agregados, ndo esteja
inutilizando os concretos refratarios apos a sinterizacdo. E possivel que uma
variedade de fatores esteja contribuindo para a preservacdo dos concretos
como um todo. A porosidade deixada pela fase amorfa pode estar ajudando na
acomodagédo da zirconia, cujo volume aumenta durante o resfriamento. Outra
possibilidade é que as fases amorfas, por apresentarem um comportamento
viscoplastico em elevadas temperaturas, possam contribuir, também, na
acomodacéao dessas expansoes.

Apenas para efeito de complementacdo dos dados apresentados até
aqui, a Tabela 6.9 contém os resultados de variacdo dimensional linear, obtidos
pela medicdo dos corpos de prova na forma de barras prismaticas de
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25mmx25mmx150mm. Nota-se que a fase liquida interfere significativamente
na sinterizacao de q26M8 e g26M2, dada a maior retracdo observada nesses
materiais. O mesmo n&ao ocorre para q26Z2, que parece possuir fases amorfas
em menor quantidade.

Provavelmente, houve uma compensacdao entre a quantidade de
defeitos, trincas e microtrincas nesses concretos (vistos nas macrofotografias
da subsecdo 6.7.1) e a sinterizacdo via fase liquida. Isto é coerente ao se
observar que q26Z2 apresentou uma porosidade levemente mais acentuada
(Figura 6.1, secdo 6.1). Como a quantidade de fase amorfa nesse concreto
parece ser menor que em (26M8 e q26M2, o jogo de compensacdes pode ter
favorecido mais o surgimento dos defeitos.

Tabela 6.9: Variacdo dimensional linear dos concretos q=0,26

Variacdo dimensional (%)
q26A8 0,24 10,4

q26M8| -0,33 0,4
q26A2| 0,13 +0,4
q26M2 -0,7 +0,1

42622 0,3 +0,6

Nesta subsecdao, ficaram esclarecidas a origem do efeito de fluéncia nas
curvas dos ensaio de dilatometria para os concretos contedo agregados
eutéticos. Além disso, foram apresentadas possiveis justificativas sobre o fato
dos concretos possuirem boa integridade mecéanica, mesmo apos a expansao
da fase de zircbnia durante o resfriamento desses concretos apos a

sinterizacao.
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7 CONSIDERACOES FINAIS

Na presente tese, os agregados eletrofundidos eutéticos de mulita-
zirconia e alumina-zircénia oferecerem, de fato, maior resisténcia ao dano por
choque térmico. Uma das justificativas se evidencia pela elevada energia de
fratura, decorrente dos mecanismos de tenaficagdo proporcionados pela
propria microestrutura eutética. As analises fractogréficas evidenciam uma
elevada area superficial gerada pelos agregados, demonstrando a eficacia da
grande quantidade de interfaces pela configuracdo da microestrutura eutética
para a maior dificuldade da propagacao de trincas.

Foi verificado, também, que a fragilidade dos concretos ndo depende
unicamente das propriedades intrinsecas do material, havendo a influéncia das
dimensdes geométricas dos corpos de prova. Encontraram-se, assim,
correlacbes com o indice de fragilidade, B. Considerando-se as duas
dimensbes de corpos de prova prismaticos utilizados para se efetuar o dano
por choque térmico (25mmx25mmx150mm e 40mmx40mmx160mm), o0s
concretos refratarios contendo agregados eutéticos foram pouco sensiveis aos
efeitos do volume em relagao ao E-retido.

Nem todos os concretos da seérie Andreasen g=0,31 foram superiores
quanto a resisténcia ao dano por choque térmico em relacdo aos da série
g=0,26, mas apenas agueles cujo tamanho maximo de agregado foi de 2,3mm.
Desses, ainda, percebeu-se que tais concretos sdo superiores, ndo devido aos
mesmos possuirem um maior teor de agregados, mas sim por apresentarem
uma maior flexibilidade.

O parametro de R™ de Hasselman nédo apresentou coeréncia total dentre
0s concretos numa mesma série de Andreasen. O motivo se deve a influéncia
da proporcéo entre ywor e Eloi’. Todavia, houve consisténcia na comparacéo
entre concretos com 0 mesmo tamanho maximo de agregado. Mais ainda, para
0s concretos com tamanho maximo de agregado igual a 2,3mm, essa
correlagdo se estende a comparacdo entre as séries g=0,26 e g=0,31. E
importante mencionar que este resultado sO0 pode ser confirmado pela

utilizac&o dos corpos de prova prisméaticos com W=40mm.
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Como conclusao final, acredita-se que foram esclarecidas as relacdes
entre ywor € a resisténcia ao dano por choque térmico em que, de modo geral,
concretos de elevadas energias de fratura tendem a melhores desempenhos
quanto a resisténcia ao dano por choque térmico. Além disso, considera-se que
houve um avanco na compreensao do parametro de R™ que, aparentemente, a
sua relacdo com o MOR-retido melhora a medida em que se aumenta o volume
do corpo de prova utilizado no teste de resisténcia ao dano por choque térmico.
Isto ressalta a importancia de se considerar rigorosamente os procedimentos

experimentais, aliado ao conhecimento da literatura.
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8 CONCLUSOES

e Os concretos contendo agregados de mulita-zircbnia
proporcionaram energias de fraturas elevadas, em média, de até
243 Joules por metro quadrado.

e Os concretos contendo agregados eutéticos de mulita-zircbnia
tiveram a melhor resisténcia ao dano por choque térmico de
AT=800°C, retendo até 70,4% do mddulo de ruptura inicial.

e As correlacbes do dano por choque térmico experimental com o
parametro R™ de Hasselman somente foram coerentes entre
concretos de projetos microestruturais semelhantes.

e Utilizando-se o0os corpos de prova prismaticos de
40mmx40mmx160mm encontraram-se relacdes coerentes entre a
resisténcia ao dano por choque térmico e o R”™ na comparacao de
diferentes séries para os concretos de tamanho maximo de

agregado igual a 2,3mm.
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9 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Como trabalho futuro, sugere-se que sejam exploradas novas
formulacbes, como Andreasen (=0,21, a qual contém teores de matriz
superiores as formulacbes q=0,26 e g=0,31. O intuito seria verificar se a
mudanca de dimensfes para o0 ensaio de resisténcia ao dano por choque
térmico, de 25mmx25mmx150mm para 40mmx40mmx150mm, pode apresentar
um efeito mais pronunciado do comportamento fragil, de modo que o valor de B
dessas formula¢des sejam maiores ainda que aqueles de q=0,26. Obviamente,
sugere-se adicionar 0s agregados eutéticos nessas formulacdes, para se
verificar a sua eficiéncia nesses concretos supostamente mais frageis que as
séries anteriores. Adicionalmente, sugere-se estudar outras figuras de mérito
para o dano por choque térmico como o Rst de Hasselman.

Também, sugere-se como um novo trabalho, uma investigacdo mais
detalhada das informacdes eoferecidas pela curva carga x deslocamento do
ensaio de energia de fratura. As discussfes realizadas nesta tese sobre os
parametros carga maxima, e abertura total de CMOD, motivaram o surgimento
da seguinte pergunta: Poderia a propria curva carga x deslocamento do ensaio
de energia de fratura prever o comportamento do material quanto a resisténcia
ao dano por choque térmico? Breves investigacbes apontaram que esta
poderia ser uma possibilidade e, mais ainda, o formato da curva poderia ser
mais importante que, ou tdo importante quanto, o valor de ywor.

Na Figura 9.1, pode-se observar um grafico que apresenta o inverso do
moédulo da tangente do ponto de inflexdo da curva carga x deslocamento do
ensaio de energia de fratura, na regido de propagacao de trinca, de todos os
concretos da presente tese. O modulo da tangente desse ponto especifico,
|Tg(r)| , poderia ser interpretado como a tendéncia da trinca em se propagar
de maneira instdvel. Quanto maior esse valor, mais instavel seria a
propagacado, pois mais inclinada seria a reta tangente nesse ponto da curva
(optou-se pelo médulo do valor porque a tangente no ponto de inflexdo nesse
ponto é sempre negativa).



154

50
Hqg=0,26 [0g=0,31

3 40 | '
£
9 30 -
o
—
= 20 -
F 10 |
T ﬂ | N al

A8 M8 A2 M2 Z2
Figura 9.1: Mddulo do valor da tangente no ponto de inflexdo das curvas carga
versus deslocamento dos ensaios de energia de fratura, na regiao
de propagacado de trinca, dos concretos das séries Andreasen
g=0,26 e g=0,31.

Nota-se, na Figura 9.1, que o inverso de |Tg(r)| tem uma
correspondéncia com o MOR-retido, o qual ja foi mostrado na Figura 6.29, nas
comparacdes de desempenho dos concretos de uma mesma série. Todavia, 0s
valores indicam, também, que todos os concretos da série q=0,31 deveriam ter
apresentado um desempenho superior a série g=0,26.

Como a idéia dessa investigacdo surgiu no periodo de conclusédo da
presente tese, os resultados ainda precisam ser melhor discutidos. Acredita-se
que este pode ser um trabalho futuro promissor para se avancar no
entendimento da energia de fratura e da resisténcia ao dano por choque
térmico. Inclusive, o presente autor, com o auxilio do orientador, verificou a
possibilidade de sugerir uma nova figura de mérito utilizando os parametros
extraidos da curva carga x deslocamento (carga maxima, abertura total do
CMOD, inverso do modulo da Tg(tr)) do ensaio de energia de fratura. O
trabalho em questdo sera apresentado no 20° Congresso Brasileiro de

Engenharia e Ciéncia dos Materiais do ano de 2012.
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APENDICE A

Aprimoramento dos dispositivos de apoio e melhorias gerais de

procedimentos para o ensaio de energia de fratura pelo método da cunha

Foi percebido que, logo apds a instalagdo do segundo CMOD, que
alguns resultados de energia de fratura ndo apresentavam uma
reprodutibilidade aceitavel (variagcbes da ordem de 20%, até maiores) entre
diferentes corpos de prova numa mesma composicdo. Um dos aparentes
motivos era a fraca fixacdo dos suportes metalicos para os extensémetros.

Desse modo, foram feitos 0os seguintes aprimoramentos:

e Novos dispositivos metalicos de apoio para instalacdo de CMOD: Além
da fixacdo dos proprios suportes no corpo de prova, havia, também,
dificuldade em se alinhar os dispositivos metélicos na instalacdo do
CMOD. Ap6s a mudanca do projeto, conseguiu-se maior rapidez de
montagem do sistema de ensaio e mais facilidade de alinhamento dos
extensdmetros. A Figura Al ilustra os casos “antes e depois” desse
aprimoramento, que consistiu na fixacdo das pecas pela parte superior
do corpo de prova, ao invés de lateralmente. Em ambos os casos, a
peca é fixada por parafusos no corpo de prova.

e Peca nova para se efetuar o rebaixo do corpo de prova e encostos
angulados em forma de prisma paralelo, inclinados de 5° Este
procedimento melhorou muito a desmoldagem do corpo de prova de
concreto do molde, evitando-se tensiona-lo durante essa etapa. Esta
modificacdo foi realizada conforme as orientacdbes do Prof. Dr.
Sebastido Ribeiro, da Universidade de Sdo Paulo (Campus de Lorena).
Os projetos séao ilustrados na Figura A2.

e Mudanca no processamento do corpo de prova: Ao invés de moldar o
corpo de prova com as ranhuras laterais, decidiu-se efetuas as ranhuras
“manualmente”, com o auxilio de um disco diamantado acoplado a uma

retifica. Isto foi realizado devido a alguns corpos de prova terem
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trincarem durante a sinterizacdo, caso a ranhura lateral fosse efetuada

durante a moldagem.

THE
1 | |
oo | | oo oo| | |oo

Figura Al: Esquerda: Montagem da cunha e dos dispositivos metalicos
anteriores. Direita: Montagem da cunha do dispositivo aprimorado. Os
circulos na parte inferior de cada par de dispositivos, em ambos o0s
modelos de peca, indicam a posi¢cdo dos parafusos para a fixagdo no corpo

de prova.
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Figura A2: Projeto de aprimoramento para o molde do rebaixo do corpo de

prova e dos encostos.
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APENDICE B

Instalacdo de um segundo extensdémetro tipo CMOD na maquina de

ensaios mecanicos MTS modelo 810, para a medida de ywor-

Uma das atividades necessarias a presente tese foi aferir o
funcionamento de um dos equipamentos do laboratério de pesquisa do Grupo
de Engenharia de Microestrutura de Materiais. Até o segundo semestre do ano
2008, a maquina de ensaios mecanicos MTS, modelo 810, ndo possuia dois
extensdmetros tipo CMOD de spam 5mm instalados, que funcionassem
simultaneamente. Um servigo terceirizado foi contratado para a sua instalacao.

Para que efetivamente fossem realizados os ensaios de energia de
fratura pelo método da cunha, utilizando-se 2 extensdémetros simultaneamente,
uma seérie de experimentos foi realizada para se aprimorar os procedimentos
de ensaio. Um exemplo de ensaio envolvendo dois CMODs e a média destes é

apresentado na Figura B1.

2000

CMOD1 - CMOD2 —— Curva média

1600 | /™
1200 |

800 .

Forca horizontal (N)

400 -

0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12 0,14
Abertura do CMOD (mm)
Figura B1l: Exemplo de curvas carga-deslocamento do ensaio de energia de
fratura pelo método da cunha utilizando dois extensémetros tipo CMOD. O
material ensaiado € uma argamassa composta por areia e cimento de silicato

de célcio.
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O intuito deste procedimento foi saber se 0 uso de dois extensémetros
apresentava resultados mais precisos do que se fosse utilizado apenas um
extensOmetro. Os resultados na Tabela B1 demonstram como podem variar 0s
valores de energia de fratura, inclusive calculando-se a energia de fratura pelo

deslocamento vertical do atuador.

Tabela B1: Variacdo da energia de fratura obtida pelo deslocamento de cada
CMOD e pelo deslocamento vertical do atuador da maquina para um corpo de

prova aleatoriamente escolhido

Procedimento Trabalho de fratura (N.mm) Ywor (J/Im?)
Atuador 143,96 18,79
CMOD1 147,44 19,24
CMOD2 90,08 11,76

CMOD médio 118,77 15,50

Na Figura B1, nota-se que ha uma diferenca significativa entre a
medicao realizada entre os dois extensdmetros, significando que a deformacéao
do corpo de prova ndo é a mesma em ambos os lados. Como consequéncia, 0
trabalho de fratura (indicado na Tabela B1l) ndo resultou em valores iguais
entre ambos os CMODs. Isto €& possivel, se for considerado que a
microestrutura de argamassas (e refratarios) é heterogénea, de modo que a
frente de trinca esta sujeita a mecanismos de tenacificacdo diversos. Desse
modo, considerou-se mais adequado utilizar o valor de energia de fratura
médio na presente tese.

Na impossibilidade de se realizar o ensaio com o auxilio de
extensdmetros tipo CMOD, pode-se medir o trabalho de fratura (e a energia de
fratura, portanto) pelo deslocamento vertical do préprio atuador da maquina.
Porém, acredita-se que o uso dos CMODs proporcione mais precisdo, devido a
medida por deslocamento vertical implicar em interferéncias por acomodagdes
da cunha, roletes e encosto, principalmente durante os primeiros instantes de

ensaio. Uma possivel evidéncia desse fato esta na Tabela B1, em que o valor
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de energia de fratura calculado pelo deslocamento vertical do atuador € maior
que o valor médio obtido pelo uso dos dois CMODs. Porém, uma comprovagao
definitiva nesse sentido somente seria conseguida por trabalhos de

colaboracao interlaboratoriais, utilizando-se procedimentos padronizados.
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APENDICE C

Comparacdo entre as médias dos valores replicados com os valores

originais

Das Tabelas C1 a C8, os principais parametros analisados na presente
tese, E-retido, MOR-retido e R™, sdo apresentados juntamente com a meédia
dos valores obtidos por replicacdo de dados. Percebe-se que os valores séo

muito proximos e, em alguns casos, sao iguais.

Tabela C1: Valores de E-retido originais comparados ao valor médio de E-
retido obtido por replicacdo de dados para os concretos da série Andreasen
g=0,26 (choque térmico de AT=800°C)

q26A8 q26M8 q26A2 q26M2 92622
E.s (%) 441+ 12 559+ 15 51,6+ 22 557+ 08 63,1 *6,6
E,x(%)REP 443 + 50 57,2+ 127 518+ 53 558+ 41 632 +65
E.o (%) 444 +10 553+ 11 450+ 1,6 563+ 1,1 61,6 +0,7
Exn(%)REP 444 +24 553+ 14 450+ 19 563+ 1,0 61,6 +32

Tabela C2: Valores de MOR-retido originais comparados ao valor médio de
MOR-retido obtido por replicacdo de dados para os concretos da série
Andreasen g=0,26 (choque térmico de AT=800°C).

q26A8 q26M8 q26A2 q26M2 02622
Oios (%) 433 +81 749 +9,7 266 £3,6 539 +11,0 73,7 + 16,6
"‘ZEO/SEP 448 +98 757 £93 269 £32 542 +96 747 +145
Giao (%) 405 +80 708 +46 233 +44 476 +6,9 584 +58
Ota0 REP 405 +70 70,8 +40 236 +39 478 £6,0 585 +5,0

(%0)
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Tabela C3: Valores de MOR-retido originais comparados ao valor médio de
MOR-retido obtido por replicacdo de dados para os concretos da série

Andreasen g=0,26 (ap6s 11 ciclos de choque térmico de AT=800°C).

(26A8 (26M8 (26A2 q26M2 (2622

Gicrg-R (%) 433 £81 749 +97 26,6 +36 539 +11,0 73,7 + 16,6

cstcm(;;)REP 448 +98 757 +93 269 £32 542 £96 747 +145
0

GtCT(g/l;c'R 38187 525+112 208 +42 360 +7,8 494 £09.2
0

OtcsucR 595 198 5314105 21,0 +39 361+72 501 +84

REP (%)

Tabela C4: Valores de R originais comparados ao valor médio de R obtido

por replicacdo de dados para os concretos da série Andreasen g=0,26.

26A8

q26M8

q26A2

q26M2

42622

R™ 5 (M)

R™,5 REP
(m)

R™ 40 (M)

R™, REP
(m)

0,030 = 0,011

0,034 £ 0,016

0,033 + 0,004

0,033 £ 0,003

0,063 * 0,020

0,068 + 0,020

0,076 * 0,010

0,076 + 0,009

0,009 * 0,003

0,009 +* 0,002

0,009 * 0,003

0,009 +* 0,002

0,022 + 0,004

0,023 + 0,004

0,024 + 0,004

0,025 + 0,004

0,029 * 0,008

0,030 + 0,007

0,027 + 0,004

0,027 + 0,003
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Tabela C5: Valores de E-retido originais comparados ao valor médio de E-
retido obtido por replicacdo de dados para os concretos da série Andreasen
g=0,31 (choque térmico de AT=800°C)

q31A8 q31M8 g31A2 q31M2 q31z2

E,s (%) 455 + 23 590+ 49 505+ 30 572+ 07 63213
ExREP (%) 455 + 24 591+ 63 505+ 27 574+ 45 637 +86
E.o (%) 41,8 + 1,1 582 + 14 474+ 14 600+ 18 624 +272
EoREP (%) 41,8 +16 582+ 12 474+ 11 600+ 15 625 +39

Tabela C6: Valores de MOR-retido originais comparados ao valor médio de
MOR-retido obtido por replicacdo de dados para os concretos da série
Andreasen g=0,31 (choque térmico de AT=800°C)

q31A8 q31M8 q31A2 q31M2 q3122
Gios (%) 480 +51 728 +17,1 333 +6,2 525 +10,1 80,3 + 14,0
GtZ(SO/SEP 48,4 +47 739 +147 335+54 531 +89 811 +1109
Giao (%) 378 +29 685 +81 326 +56 560 +7,7 637 +139
oo REP  yn8 144 684 +69 320+48 562 +67 660 +13,7

(%0)
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Tabela C7: Valores de MOR-retido originais comparados ao valor médio de

MOR-retido obtido por replicacdo de dados para os concretos da série

Andreasen g=0,31 (ap6s 11 ciclos de choque térmico de AT=800°C)

q31A8 q31M8 g31A2 g31M2 q31Z72
oictg-R(%) 48,0 +51 728 +17,1 33,3 +6,2 52,5 +10,1 80,3 +£14,0
GtCTS(;J/'?)REP 484 +47 739 +147 335 +54 531 +89 81,1 +119
GtCT(%/;)lC-R 333 +51 628 +136 290 +53 465 +92 739 +£8,9
OtctsicR 335147 6384121 202 +48 470+84 803 +12,0
REP (%)

Tabela C8: Valores de R™ originais comparados ao valor médio de R™ obtido

por replicacdo de dados para os concretos da série Andreasen g=0,31

q31A8 q31M8 q31A2 q31M2 q3122
R™,;(m) 0,028 + 0,007 0,059 +0,021 0,013 + 0,003 0,025 + 0,006 0,050 + 0,013
R"'F;Zé;m) 0,029 +0,006 0,062 +0,017 0,013 + 0,003 0,023 + 0,005 0,051 + 0,011
R™, (M) 0,028 +0,003 0,038 +0,007 0,014 +0,002 0,028 + 0,004 0,034 + 0,015
R™a0 (M) 4 005 + 0,003 0,039 0,006 0014 +0,002 0,022 +0,005 0,038 * 0,015

REP
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APENDICE D

Resultados de E e E-retido em funcéo dos ciclos de choque térmico para

0s concretos da série Andreasen =0,31

| +q31A8 -#q31M8 —+(31A2 - q31M2 ->-q31Z2]

O 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
NUmero de ciclos

Figura D1: Variacdo do modulo de Young em funcdo do ndmero de ciclos de

choque térmico sob AT=800°C para os concretos da série Andreasen q=0,31.

\+q31A8 -#(q31M8 —--Qg31A2 g31M2 -O-q3122‘
100 {\\
80
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E retido (%)

20

O I I I I I I I I I I

O 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
NUmero de ciclos

Figura D2: Variacdo do moédulo de Young retido percentual em funcdo do
namero de ciclos de choque térmico sob AT=800°C para os concretos da série

Andreasen g=0,31.
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APENDICE E

Resultados da investigacdo do efeito do tamanho do corpo de prova na
resisténcia ao dano por chogque térmico para os concretos da série
Andreasen q=0,31

Na Tabela E1, encontram-se os valores de B, Lcy € R” obtidos a partir
dos dados de caracterizacdo dos concretos da série Andreasen g=0,31, cujos
corpos de prova tinham W=40mm. Na Tabela E2, a estimativa dos valores de
MOR, com o aumento do volume do corpo de prova, foi realizada supondo-se
alguns valores do moédulo de Weibull, m. Nas Figuras E1 e E2, os graficos de
barra representam os resultados de E e MOR (antes do choque térmico).

O efeito do tamanho nos concretos da série Andreasen =0,31 néo
ocorreram de maneira igual como na série q=0,26. Em relacdo ao E-retido,
verificou-se que os dois concretos de referéncia sdo mais sensiveis ao efeito
do tamanho em relacdo ao E-retido. Nenhum dos concretos contendo
agregados eutéticos parece ter sido influenciado nesse sentido. Todos estes
resultados foram confirmados pelo teste estatistico de ANOVA de uma via.

Quanto ao MOR-retido, somente o0s concretos Qq31A8 e (q31Z2
demonstraram diferencas estatisticas entre aqueles com W=25mm e W=40mm,
pelo teste de ANOVA de uma via. Porém, no teste de ANOVA de duas vias, foi
verificado que, se considerados todos os conjuntos de dados, ha diferenca
estatistica entre os concretos com diferentes valores de W (p=0,024). Verificou-
se, inclusive, interacdo (p=0,006), de modo que se poderia afirmar que houve
um efeito do aumento de volume do corpo de prova na resisténcia ao dano por

choque térmico.
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Tabela E1: indice de fragilidade, comprimento caracteristico e R dos
concretos da série Andreasen q=0,31.
q31A8 q31M8 q31A2 q31M2 03122
Bys 0,44 * 0,10 0,21 + 0,07 0,95 + 0,21 0,49 + 0,11 0,25 + 0,06
Bao 0,72 * 0,05 0,53 * 0,06 1,46 + 0,16 0,71 + 0,07 0,58 + 0,16
Lenas(mM) 0,056 + 0,013 0,118 + 0,041 0,026 + 0,006 0,051 + 0,012 0,100 + 0,026
Lenao(mM) 0,056 + 0,006 0,075 + 0,014 0,027 + 0,005 0,056 + 0,008 0,068 + 0,030
R™,s(M) 0,028 + 0,007 0,059 + 0,021 0,013 + 0,003 0,025 + 0,006 0,050 + 0,013
R™4, (M) 0,028 + 0,003 0,038 + 0,007 0,014 + 0,002 0,028 + 0,004 0,034 * 0,015

Tabela E2: Valores estimados de 14 para varios valores de m (coeficiente de

Weibull), comparado aos valores médios medidos ;25 € oi40 doS concretos da

série Andreasen g=0,31.

g26A8 (26M8 (26A2 G26M2 (2672
i a0/ M=1 5,1 3,3 8,1 6,7 3,3
oia0/M=3 10,9 7.1 17,1 14,1 7,0
Gia0/M=5 12,6 8,2 19,8 16,4 8,2
Giaol/ M=10 14,1 9,2 22,2 18,3 9,1
Ot 25 158 10,3 24,8 205 10,2
St 10 16,2 13,0 23,9 18,2 12,6
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Figura E1: Comparacdo do modulo de Young entre os corpos de prova com as

dimensdes 25mmx25mmx150mm versus 40mmx40mmx160mm, antes do

choque térmico, para os concretos da série Andreasen g=0,31.
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Figura E2: Comparacdo do modulo de ruptura entre os corpos de prova com as
dimensbes 25mmx25mmx150mm versus 40mmx40mmx160mm, antes do

choque térmico, para os concretos da série Andreasen q=0,31.
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Figura E3: Comparacdo do E-retido dos corpos de prova com W=25mm e

W=40mm para os concretos da série Andreasen =0,31, ap6s o choque
térmico de AT=800°C
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Figura E4: Comparacdo do MOR-retido dos corpos de prova com W=25mm e
W=40mm para os concretos da série Andreasen ¢=0,31, apds o choque
térmico de AT=800°C.
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