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RESUMO

Os refratarios de alumina estdo constantemente sujeitos a variagdes bruscas de temperatura e elevados esfor¢os mecani-
cos. Nesse contexto, busca-se por solugdes que evitem ou diminuam a degradacéo dos refratarios provenientes dos pro-
cessos industriais. Os materiais refratarios do sistema alumina-mulita-zirconia apresentam excelente resisténcia ao cho-
que térmico e possibilitam alto desempenho em solicitagdes de desgaste e corrosdo. Neste trabalho, avaliamos refratarios
de alta-alumina com 5,0 %m. de zircdnia nanométrica, verificando a influéncia da granulometria dos agregados de mulita,
mantida em 20 %m. Utilizou-se separadamente agregados de mulita de até 1 mm e de finos da ordem de 75 um, substi-
tuindo parcialmente a alumina, e os corpos de prova foram sinterizados a 1600 °C por 5 horas. Utilizamos as técnicas de
microscopia eletronica de varredura e a difragdo de raios X para identificagdo e das fases presentes. A energia de fratura
foi avaliada utilizando ensaio de flexdo em trés pontos, enquanto a resisténcia ao dano por choque térmico, utilizando-se
gradientes térmicos de 800 °C para amostras submetidas até quinze ciclos térmicos combinados com ensaios de flexdo. A
composicdo contendo agregado de mulita fina e de zirconia aglomerada proporciona energia de fratura superior ao refra-
tario, no entanto, o agregado com granulometria grossa tende a oferecer boa resisténcia ao dano por choque térmico devi-
do a presenca de porosidade lateral aos agregados.
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ABSTRACT

Alumina refractories are constantly subject to abrupt temperature variations and to high mechanical stresses. In this con-
text, the search for solutions that prevent or reduce the degradation of refractories from industrial processes. The alumina-
mullite-zirconia refractory materials exhibit excellent thermal shock resistance and enable high performance in wear and
corrosion applications. In this work, we evaluated high-alumina refractories with 5.0 wt.% of nanometric zirconia, verify-
ing the influence of the granulometry of the mullite aggregates, kept at 20 wt.%. Mullite aggregates up to 1 mm and fines
of the order of 75 wm were separately used, partially replacing the alumina, and the specimens were sintered at 1600 °C
for 5 h. We use scanning electron microscopy and X-ray diffraction techniques to identify the phases present. The frac-
ture energy was evaluated using a three-point bending test, while the resistance to thermal shock damage using a thermal
gradient of 800 °C for samples submitted up to fifteen thermal cycles combined with bending tests. The composition
containing fine mullite and agglomerated zirconia aggregate provides higher fracture energy than the refractory, however,
the aggregate with coarse particle size tends to offer good resistance to thermal shock damage due to the presence of lat-
eral porosity to the aggregates.
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1. INTRODUCAO

O choque térmico é uma das condi¢cBes mais severas as quais 0s refratarios podem ser submetidos durante a
sua aplicacdo industrial. A resisténcia ao choque térmico em refratarios esta relacionada aos parametros que
afetam a propagacdo das trincas e microtrincas, juntamente com efeitos associados aos contornos de graos e
poros distribuidos na microestrutura. Um material com elevada resisténcia mecanica resistird bem a nuclea-
c¢do de trinca, entretanto, um aspecto primordial para a sua propagacao parte da relacdo entre a energia elasti-
ca, devido tensdo acumulada nas extremidades da trinca e a energia de superficie, quando ela se propaga.
Portanto, a fratura ocorre na microestrutura submetida as tensdes térmicas quando a trinca atinge um tamanho
critico, proporcionando entdo o crescimento das superficies da trinca a medida que consome a energia elasti-
ca[1-3].

A presenca de porosidade residual existente nos produtos refratarios, resultantes da evolucdo microestru-
tural nos processos de fabricacdo, tem uma influéncia negativa sobre as propriedades mecanicas. Todavia,
melhora o desempenho frente a resisténcia ao choque térmico [4, 5].

Os refratéarios dos sistemas alumina-mulita-zircnia e alumina-mulita sdo amplamente utilizados na in-

dustria siderurgica. As particulas de mulita e zirconia dispersas proporcionam melhor resisténcia ao dano por
choque térmico. Refratarios a base de alumina-mulita-zirconia apresentam alta resisténcia mecanica e resis-
téncia a fratura, entretanto, a resisténcia a fluéncia pode diminuir significativamente as altas temperaturas
com formago de fase vitrea nos contornos de gréos [6, 7].
A incorporacéo de agregados de mulita em refratarios com matriz de alumina favorece a densificacéo e, con-
sequentemente, as propriedades mecénicas. No entanto, refratarios contendo agregados sdo suscetiveis aos
efeitos das dimens@es da peca e agregados. A interacdo entre aglomerados muliticos com os gréos da micro-
estrutura e trincas possibilita maior coeséo na regido de arraste da trinca, enquanto na frente de propagacéo 0s
agregados dissipam a energia de propagacdo durante o processo de fratura ao provocar o desvio das trincas.
[8, 9].

O presente trabalho propde estudar a influéncia de agregado fino e grosso de mulita em refratéarios de al-
ta alumina formulados com adicbes de zirconia, analisando o pardmetro de resisténcia ao dano por choque
térmico, bem como avaliar a energia de fratura de cada composicdo correlacionando com a porosidade.

1.1 Aspectos Tedricos
Os métodos utilizados para prever o comportamento da resisténcia ao dano por choque térmico sdo baseados
na teoria unificada de HASSELMAN [10], responsavel pelo estudo da determinag&o dos parametros de resis-
téncia ao dano por choque térmico e estabilidade, para determinar o desempenho do refratario frente as ten-
sdes térmicas, oriundas do gradiente térmico entre superficie e interior em diversas aplicagfes [11].

A resisténcia mecanica dos refratarios normalmente é encontrada em termos de mddulo de ruptura
(MoR) preferencialmente em altas temperaturas. No teste padrdo simples a medida é realizada determinando
a resisténcia a flexdo em trés pontos (o), conforme a equagao 1.

3-P-S
O'f(MOR) = m (1)

onde P é o carregamento aplicado, S é a distancia entre os apoios no teste, B e D sdo a espessura e a largura
do corpo de prova, respectivamente [12].

O valor critico do fator de intensidade de tensdo na ponta de uma trinca necessaria para produzir uma fa-
Iha catastrofica sob uma carga uniaxial é chamado de tenacidade a fratura (Kc). Essa propriedade é uma me-
dida de habilidade do material resistir a fratura quando uma trinca esta presente. Existem expressoes defini-
das para os célculos de K, para variadas geometrias. Para o corpo de prova sob flexdo usado neste trabalho,
utilizou-se a equacéo 2:
_ _Ps

B-D3/2

K; Y ()

onde Y é uma funcdo que depende da geometria do entalhe e do corpo de prova, ou seja, Y = f(a/D)
[10].

Para este componente trincado, temos:
3-(%)1/2-[1,99—%-(1—%)-(2,15—3,93-%+2,7-(%)2)]
(128} (1-5)"

onde a é o comprimento da trinca.
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A Figura 1 apresenta a geometria dos corpos de prova para as condicGes de resisténcia a flexdo e tenaci-
dade a fratura.

(@) (b)

Figura 1: Geometria dos corpos de prova: (a) Resisténcia a flexdo, (b) Tenacidade a fratura.

A energia consumida no processo completo de fratura é obtida pela area sob a curva carga-deslocamento.
A energia de fratura (y,,,5) dividida pela projecdo planar da area das duas superficies de fratura gera o termo
energia total de fratura, e é expressa pela equagéo 4:

Pd
Ywor = fz_Au 4)

onde § Pdu é area sob a curva carga-deslocamento, A é area projetada da superficie de fratura resultante [14].

A fratura pode ocorrer em consequéncia das tensdes térmicas geradas durante as mudancas de temperatu-
ra que o revestimento refratario sofre durante seu aquecimento inicial, ou durante ciclos térmicos das praticas
operacionais do dia a dia. A extensdo do dano durante a fratura esta sujeita pelo critério de energia. A resis-
téncia ao dano por tensdo térmica diminui com o aumento da resisténcia mecanica, portanto, refratarios de
alta resisténcia mecanica sdo mais susceptiveis ao dano por choque térmico [15].

Nos refratarios pode-se esperar que a microestrutura tenha uma extensdo de trinca estavel durante qual-
quer tipo de choque térmico, mas o crescimento cinético de trinca também deve ser levado em consideragdo-
Para calcular o crescimento cinético de trinca, Hasselman definiu o parametro de resisténcia ao dano por
choque térmico cinético (R’’”") como [10, 12, 16]:

R = EYwofr (5)

op?

onde E é o médulo de elasticidade.

2. MATERIAIS E METODOS

Foram utilizadas aluminas comerciais de diferentes caracteristicas, visando aumentar o empacotamento e
sinterabilidade, com uma alta reatividade conforme as distribuicBes granulométricas das particulas primarias.
As aluminas e respectivos tamanhos médios de particulas (d50) foram: alumina calcinada - APC-G, 4,0 um
(Alcoa), alumina reativa, 82,2 um, eletrofundida, 230,7 um e calcinada, 6,9 um (Cevipla). As particulas de
zircbnia com 8% em mol de itrio - TZ-8Y, apresenta tamanho médio 0,04 um (Tosoh), enquanto o agregado
de mulita fina (F) - 1,0 um e grossa (G) - 4,0 um (Imerys) com distribui¢ces granulométricas a d10 a d90,
respectivamente, na faixa de 0,8 a 2,4 um para F e de 2,8 a 5,6 um para G. A composicéo quimica dos agre-
gados de mulita é apresentada na Tabela 1.

Tabela 1: Composicao quimica do agregado de mulita (% massa). Fonte: Imerys.

AGREGADO A|203 S|02 FEQOa Na,O TIOz CaO MgO
Mulita Fina 76,35 23,44 0,05 0,12 0,02 0,02 0,02
Mulita Grossa 76,27 23,48 0,07 0,14 0,02 0,02 -

As composicBes de partida utilizadas estdo representadas na Tabela 2. Os corpos de prova foram confec-
cionados em forma de barras prismaticas com dimensdes 60 mm x 20 mm x 20 mm, para obter os resultados
através dos ensaios de modulo de elasticidade dindmico e mddulo de ruptura a flexdo em trés pontos.
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Tabela 2: Composicdo das amostras agregados finos (F) e grossos (G), em porcentagem massica.

) COMPOSIGOES
MATERIAS-PRIMAS

F G

Alumina calcinada APC-G 45 45
Alumina eletrofundida 15 15
Alumina reativa 7,5 7.5
Alumina calcinada 75 7,5
Zirconia TZ-8Y 5 5
Agregado de Mulita F 20 -
Agregado de Mulita G - 20

Os pds foram proporcionados pesando-0s em balanca digital de precisdo, e homogeneizados em moinho
de bolas da marca Solab, modelo SL-34, utilizando frasco de polietileno de alta densidade, bolas de zirc6nia
e 1%p. de Butvar B98® como defloculante. Inicialmente o frasco contendo as aluminas foi colocado no moi-
nho de bolas por 30 min, em seguida ZrO, (TZ-8Y) e homogeneizado por mais 30 min. Por fim, o agregado
de mulita pelo mesmo tempo. A suspensdo foi seca com jato de ar quente e o material sélido resultante foi
peneirado em malha de 100 mesh.

Os corpos de prova foram conformados por prensagem uniaxial a 62,5 MPa. Foram confeccionados 8
corpos de prova para cada formulacdes F e G, mantidos em estufa a 80 °C por 24 h, para em seguida serem
calcinados em forno mufla a 300 °C por 2 h, com taxa de aquecimento de 1 °C/min. A sinterizagfo seguiu o
seguinte esquema: taxa de aquecimento de 10 °C/min até 800 °C, 5 °C/min de 800 a 1400 °C e 3 °C/min de
1400 a 1600 °C e patamar final de 5 h com resfriamento a taxa do forno.

A caracterizacdo estrutural foi feita utilizando o método de Arquimedes para determinar as medidas de
densidade aparente (DA), porosidade aparente (PA), absorcdo de agua (AA) e retragdo linear de queima (RLQ),
de acordo com a norma ASTM C20 [17].

Para avaliar a tenacidade a fratura (K;) foram confeccionados trés corpos de prova com as seguintes di-
mensdes: L =50 mm, B = 16,5 mm, D = 18,45 mm e a = 1,2 mm. Os entalhes foram fabricados com um dis-
co de espessura de 1,3 mm.

A resisténcia ao dano por choque térmico foi avaliada utilizando-se patamar de 5 min a 800 °C acima da
temperatura ambiente, com resfriamento em agua corrente por 15 min, monitorando-se o surgimento de trin-
cas nas amostras a cada ciclo, submetidas até 15 ciclos térmicos, combinados com ensaios de flexdo a cada
cinco ciclos. Os ensaios para determina¢do do modulo de ruptura a flexdo em trés pontos a frio (Equacédo 1) e
do mddulo de elasticidade (E) foram realizados em méquina universal de ensaios da marca EMIC, modelo
WDW-100E.

As microestruturas de fratura foram observadas por microscopia eletrdnica de varredura (MEV), obtidas
com elétrons retroespalhados, aceleracdo de 5 e 15 kV, baixo vacuo, em equipamento Hitachi, modelo
TM3000, ao qual é acoplado um sistema de microanalise por espectroscopia de dispersdo de energia de raios
X (EDS) da Oxford Instruments, modelo SwiftED3000.

A andlise mineraldgica foi realizada em difratbmetro de raios X, modelo Miniflex 600 da Rigaku, com
radiacdo de Cu (K, = 1,5406 A). Foram utilizadas as seguintes condicdes de analise: tensdo de 40 kV; cor-
rente de 30 mA,; faixa de varredura (20) 10 a 90°, passo de 0,02°; varredura continua e tempo de contagem de
20 s. As amostras foram pulverizadas em gral de 4gata em granulometria compativel e preenchidas em porta
amostra especifico para a analise. A identificacdo dos minerais foi feita através da comparacdo do difrato-
grama obtido com padrdes do banco de dados do International Center for Diffraction Data — Powder Diffrac-
tion File (ICDD-PDF).

3. RESULTADOS

3.1 Propriedades Tecnolégicas

As propriedades tecnoldgicas de densidade aparente (DA), porosidade aparente (PA), absorcdo de adgua (AA),
obtidas através do método de Arquimedes, e retracdo linear de queima (RLq), sio apresentadas na Tabela 3. E
possivel constatar a influéncia inversa ao tamanho do agregado na porosidade aparente e absorcao de agua.
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Tabela 3: Propriedades tecnolégicas dos corpos de prova.

COMPOSIGAO DA (g/cm3) PA (%) AA (%) RLq (%)
F 3,30+£0,04 10,22+1,12 3,11+£0,38 7,40+£0,54
G 3,04+003 1685+057 554+022 539+0,52

A porosidade aberta ou interligada de um refratario tem efeito sobre a sua capacidade de penetracédo de
metais, escorias e fluxos. Em geral, quanto maior o volume total da porosidade, maior o efeito isolante do
refratario, desde que os poros tenham tamanhos pequenos e sejam distribuidos homogeneamente, reduzindo a
condutividade térmica. Pode-se verificar que a composi¢do F, que contém agregado de mulita fina em sua
composicao, obteve menor porosidade e maior retracdo linear de queima, devido seu melhor empacotamento
em consonéncia com a literatura [6, 7, 9]. Os poros facilitam a nucleacdo de trincas que podem levar ao fator
de intensidade de tensdo critico da pega, no entanto, a presenca de microporos pode ser Util para reduzir a
energia de propagagao da trinca, levando ao aumento da resisténcia ao choque térmico [18, 19].

3.2 Andlise Mineralégica

Os resultados da analise mineralégica feita por difratometria de raios X (DRX) corrobora a presenga das fa-
ses dos componentes utilizados, sem a formacao de fases secundérias. A Figura 2 apresenta os difratogramas
das formulagdes F e G sinterizados a 1600 °C/5 h. A alumina (A), a zirc6nia (Z) e o agregado eutético de
mulita (M) séo identificados nos difratogramas.

Pode-se notar que os picos de difracdo caracteristicos para as fases presentes praticamente nao sofrem al-
teracdo de uma composicao para outra, considerando-se que a Unica diferenca entre as formulacdes € a granu-
lometria do agregado de mulita, fixo em 20% em peso nas misturas, e pelo fato de uma inércia reativa das
fases presentes.

Intensidade (u.a.)

2-theta (graus)

Figura 2: Difratometria de raios X das amostras sinterizadas: A - alumina, Z - zircdnia e M - mulita.

Como esperado, corindon (Al,O3), zircbnia (ZrO,) e mulita (3Al,052Si0,) sdo as fases predominantes.
Os picos caracteristicos relativos a alumina e zircdnia pouco sofreram alteracbes em suas intensidades, en-
quanto para a mulita os picos apresentaram maiores intensidades na formulagdo G em relagdo a composicao
F.

3.3 Analise Morfologica

A anélise morfol6gica por microscopia eletrdnica de varredura mostrou uma microestrutura composta pelas
fases majoritarias bem definidas, sendo possivel identificar a zirconia, incluindo zirconia aglomerada, € o
agregado de mulita presentes na matriz de alumina. Na Figura 3 € mostrada a micrografia da formulacéo F,
confeccionada com agregado de mulita de granulometria fina apés sinterizagdo a 1600 °C por 5 h. A fase
clara é a zirconia, que possui uma tendéncia natural de se aglomerar devido a alta reatividade das particulas
extremamente finas. Os agregados de mulita finos proporcionaram melhor empacotamento da microestrutura,
resultado em corpos de prova menos porosos, proporcionando maior resisténcia mecénica e, consequente-
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mente, aumentando a energia elastica do material fornecida durante o choque térmico.

Figura 3: Micrografias da composicdo F, que contém agregado de mulita fina.

A adicdo de zircOnia nanométrica tende a promover uma pequena reducdo da porosidade, com possivel
ganho nas propriedades termomecénicas do refratario. A zirconia é conhecida pela tenacificacdo a partir da
transformagdo da fase tetragonal para monoclinica de particulas criando uma zona compressiva na frente de
propagacdo de trinca [11]. Entretanto, o efeito tenacificador ndo é significativo na microestrutura microtrin-
cada dos refratarios na faixa de 1000 a 1750 °C, onde as fases tetragonal e cbica estdo em equilibrio, deven-
do prevalecer o efeito das interagdes trincas e agregados.

A Figura 4 apresenta a microestrutura com os grdos mais grosseiros da composicdo G do agregado de
mulita, assim como a dispersio dos grdos de pequenos aglomerados brancos da zirconia. E possivel verificar
a maior porosidade em torno dos gréos e agregados de mulita. Esta porosidade contribui para maiores valores
do pardmetro de resisténcia ao dano por choque térmico, uma vez que o material suporta maior energia du-
rante processo de fratura.

Figura 4: Micrografias da composicdo G, que contém agregado de mulita grosseira.

3.4 Propriedades Gerais e Choque Térmico

A Tabela 4 mostra os resultados do ensaio de choque térmico, na qual é indicado o ciclo em que surgiu a
primeira trinca visivel a olho nu e o ciclo no qual ocorreu ruptura do corpo de prova. A indicacéo >15 repre-
senta as amostras que suportaram todos os ciclos sem fratura. Os corpos de prova que ndo sofreram fratura
catastrofica passaram para a etapa seguinte, com objetivo de obter o0 médulo de elasticidade (E) e 0 modulo
de ruptura a flexao (MoR).
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Tabela 4: Observagdes acerca do ensaio de resisténcia ao choque térmico.

A 800 °C
CICLO DA 12 TRINCA CICLO DA FRATURA
= 8 - >15
- >15

COMPOSICAO QUANTIDADE DE AMOSTRAS

A Figura 5 mostra os valores de modulo de elasticidade para as avaliagdes do choque térmico com a
mesma severidade de gradientes térmicos de 800 °C. O médulo de elasticidade é a constante de proporciona-
lidade entre tensdo e a deformacdo, sendo uma propriedade caracteristica intrinseca do material, afetada pela
porosidade e em menor grau pelo restante da microestrutura. Nota-se que a reducdo dos valores de forma
mais acentuada para os refratarios da composicdo F, sempre superiores aos refratarios da composicdo G ao
longo dos 15 ciclos de choque térmico, devido, sobretudo a sua maior retracdo linear de queima e melhor
densificacdo.

- F

30 4 G

25

20

Maédulo de Elasticidade (GPa)

0 I T I T I T I
0 5 10 15

Ciclos térmicos

Figura 5: Variacdo do modulo de elasticidade em fungdo dos ciclos de choque térmicos com gradientes de 800 °C.

O valor médio de mdédulo de elasticidade obtido a cada cinco ciclos térmicos no ensaio de flexdo a trés
pontos juntamente com o valor sem choque térmico do refratério confeccionado com a composicéo F é muito
maior em relagdo ao da composicdo G, como pode ser observado na Figura 6. Os valores de médulo de elas-
ticidade com agregados finos sdo 5,3 vezes maiores do que quando se utilizou agregados mais grosseiros.

25

— — [
o w o
1 1 1

Mddulo de Elasticidade (GPa)

Formulagéo

Figura 6: Mdodulo de elasticidade para as formulagdes F e G.

Esse resultado corrobora com a seguinte afirmacdo: diminuindo a porosidade hd um aumento do mddulo
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de elasticidade [18, 19], e tal afirmacdo é coerente com os resultados da porosidade (Tabela 3). Agregados
densos possuem um maédulo de elasticidade alto, portanto, a porosidade do agregado determina a sua rigidez,
controlando assim a capacidade do agregado de restringir a deformacdo da matriz. Em geral, quanto maior a
quantidade de agregados gratidos com alto mddulo de elasticidade, maior serd 0 mddulo de elasticidade do
refratario. Contudo, a porosidade é funcdo do tamanho do agregado, que neste trabalho possui a mesma fra-
¢do massica na composicdo, mas de tamanhos médios distintos. O gradiente térmico para o ensaio de dano ao
choque térmico de 800 °C foi capaz de gerar tensdes térmicas suficientes para simular as solicitacdes de ser-
Vico severas.

Os refratérios alumina-mulita-zircdnia sdo reconhecidos como tendo excelentes caracteristicas de resis-
téncia ao choque térmico, podendo suportar mais de 40 ciclos térmicos com gradientes de temperaturas ele-
vados no teste de laboratério sem danos visiveis. Se a tensdo térmica provocada for alta, 0 médulo de elasti-
cidade e o coeficiente de expansao térmica deveriam ser baixos o suficiente para 0 material apresentar resis-
téncia ao inicio da trinca. No entanto, uma vez que uma trinca foi iniciada, a caracteristica de controle da
falha de choque térmico torna-se, entdo, o tamanho critico considerando a natureza da propagacao de trincas
através da microestrutura do material [7].

A Figura 7 apresenta os valores obtidos de mddulo de ruptura a flexdo em trés pontos a temperatura am-
biente em funcdo dos ciclos de choque térmico. H& uma notavel semelhanga com o comportamento do médu-
lo de elasticidade, apresentado na Figura 5, com uma queda do modulo de ruptura a flexdo de forma mais
acentuada para as amostras da composi¢do F até o quinto ciclo térmico, seguida de alteragdes mais estaveis
do quinto ao décimo e novamente instiveis posteriormente. Nas amostras da composicdo G as variagdes de
tensdes de fratura avaliadas no ensaio de flexdo foram pequenas, com perda gradual muito leve e quase cons-
tante até o 15° ciclo de choque térmico.
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Figura 7: Mddulo de ruptura a flexdo a frio dos refratéarios de alta alumina ap6s os ciclos térmicos.

Essa diferenca de comportamento no modulo de ruptura esté relacionada ao empacotamento e deve-se ao
fato de que as amostras mais porosas ou microporosas tendem a resistir mais adequadamente a solicitacdo do
gradiente térmico abrupto, mesmo com severidade de gradiente igual a 800 °C. As ceramicas avancadas es-
truturais de alta resisténcia mecéanica apresentam valores de energia de fratura da ordem de 10 J/m2, enquanto
refratarios densos queimados tém valores de energia de fratura a temperatura ambiente da ordem de 30 J/m2 e
refratarios microestruturalmente bem projetados podem atingir valores de 100 J/m2 ou mais [16].

A Tabela 5 apresenta os resultados de tenacidade a fratura (K,) obtidos a partir da Equacao 2. Trés cor-
pos de prova foram confeccionados com as seguintes dimensdes: L =50 mm, B = 16,5 mm, D = 18,45 mm e
a =1,2 mm. Os entalhes foram fabricados com um disco de espessura de 1,3 mm. Um deles é apresentado em
detalhe na Figura 8. Um dos entalhes obtidos é apresentado na Figura 8.

Tabela 5: Tenacidade a fratura (K,) em MPay m.

- DESVIO
AGREGADO CP1 CP2 CP3 MEDIA PADRAO
Mulita Fina 2,73 4,18 - 3,45 0,73

Mulita Grossa 0,42 0,37 0,49 0,43 0,05
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A carga de ruptura do corpo de prova CP3, contendo agregados de mulita fina, foi de aproximadamen-
te 10% das demais, por isso foi descartada. Observou-se que os valores médios de K, para os corpos de prova
com mulita fina (composicdo F) e grossa (composicdo G) foram de 3,45 e 0,43 MPay m, respectivamente.
Nota-se que o agregado de granulometria fina, que apresenta menor porosidade e estrutura mais rigida (maior
mdbdulo de elasticidade), consequentemente apresenta um efeito tenacificador nitido, com um aumentando da
energia elastica de deformagdo acumulada no material até o inicio da propagacdo catastréfica da trinca. Os
mecanismos de tenacificacdo aumentam a resisténcia ao dano por choque térmico do refratario.

Podemos destacar ainda que é possivel observar uma variagdo nas medidas de K;em funcéao dos dife-
rentes métodos de avaliacdo [17]. Além disso, quando se tem amostras em diferentes granulometrias, a varia-
¢do na tenacidade a fratura e energia de fratura pode se tornar mais expressiva, como ja observado em alguns
trabalhos [18-20]. Medir a tenacidade a fratura ndo € um exercicio facil, independente do material. Nos mate-
riais ceramicos, uma das principais dificuldades nas medicdes confidveis de K, critico (K,c) esta relacionado a
confecc¢do de entalhes ou pré-trincas nas amostras, dependendo do método selecionado. Devido a fragilidade
dos materiais ceramicos, a obtencdo destes entalhes, por processo de usinagem, ou pré-trincas, por endenta-
¢Oes, sdo dificultadas [17].

IGE-UNIFESSPA

Figura 8: Entalhe no corpo de prova observados por Microscopia Eletronica de Varredura.

Os resultados referentes a energia de fratura dos refratarios (Equacdo 4) sdo apresentados na Figura 9.
Constata-se que os refratarios contendo agregados de mulita fina (F) apresentam energias de fratura superio-
res em relacdo aquelas dos materiais agregados de mulita grosseira (G). E possivel observar que os refratarios
da composicdo G tém energia de fratura de aproximadamente 30 J/m2, o que se assemelha com a maioria dos
refratarios [16]; enquanto as amostras da composi¢do F apresentaram energia de fratura superior a 230 J/m?,
e isso se deve ao fato do agregado de mulita fina possibilitar uma maior organizacdo microestrutural com
maior retracdo linear de queima.
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Figura 9: Energia de fratura (y,,of) dos refratarios com aglomerados de mulita finos e grossos.
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Uma perspectiva consequente desse resultado seria que a composicdo contendo agregado de mulita fina
tivesse melhor resisténcia ao dano por choque térmico em relacdo ao refratario contendo agregado de mulita
grosseiro. Os resultados de resisténcia ao dano por choque térmico (Equacédo 5) sdo apresentados em seguida
na Figura 10.

R™ (x 107m)

Formulacéo

Figura 10: Pardmetro de resisténcia ao dano por choque térmico (R’’’ dos corpos de prova com aglomerados de mulita
finos e grossos.

Analisando os resultados da energia de fratura (y,,,r) € do parametro de resisténcia ao dano por choque
térmico (R’’"’), verifica-se que embora a composicao F possua maior energia de fratura e, consequentemente,
maior resisténcia ao dano por choque térmico, a composi¢do G apresentou valores bem préximos para esse
Gltimo. Este efeito ocorre devido & granulometria do agregado da composi¢do G ser maior, provocando gran-
de dissipacdo da energia na frente de propagacdo da trinca, ou seja, consomem energia de propagacdo ao
desvia-las, assim como ocorre com a porosidade lateral aos agregados. Na zona de arraste das trincas ocorre
um efeito de ligagdo entre as superficies de fratura criadas devido a presenca dos agregados grandes, contri-
buindo para a dissipagdo da energia de fratura. H4 um mecanismo de ramificacdo de trincas onde a propaga-
¢do da trinca principal se divide em novas ramificagcbes com frentes diversas, que podem ser originadas de
microtrincas anteriores ou desvios em algum elemento microestrutural [24, 25].

4. CONCLUSOES

O refratério contendo agregado de mulita com tamanho médio de 4,0 um apresentou resisténcia mecanica e
energia de fratura menor que o refratario confeccionado com agregado fino, com tamanho médio de 1,0 um,
devido essencialmente a maior porosidade e sua distribui¢do na microestrutura. A presenga dos agregados de
granulometria fina garantiu uma estrutura com maior médulo de elasticidade, maior médulo de ruptura a fle-
x80 e com menor porosidade, dificultando a nucleacdo de trincas e garantindo um efeito tenacificador no
componente refratario. O refratario contendo agregado fino apresentou energia de fratura superior em relagao
aquele contendo agregado mais grosso, devido ao agregado fino possibilitar maior organizacdo microestrutu-
ral com maior retracdo linear de queima. Consequentemente, a maior energia de fratura proporcionou elevada
resisténcia ao dano por choque térmico até o término do 15° ciclo. Estas caracteristicas sdo efetivas para ini-
bir a propagacéo de trincas, possibilitando bom desempenho para diversas condi¢des de servico.
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