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SUMARIO

O processamento de diversos produtos adotados na industria e na construgdo civil possui etapas que séo
realizadas em temperaturas elevadas, tais como fundi¢des e os tratamentos térmicos. Para atender tais exigéncias,
€ necessario o0 uso de materiais que suportem temperaturas ainda mais altas. Deste modo, os materiais refratarios
tém importancia fundamental nos processos produtivos de insumos como o ferro, ago, vidro, ceramicas, cimento
e afins. As propriedades fisicas e quimicas sao indicativos do comportamento dos materiais em servigo. Esta
comunicagao apresenta o estado da arte sobre a caracterizagdo termomecanica das ceramicas refratarias, bem
como os principais procedimentos de caracterizagao e principais normas aplicaveis.

PALAVRAS-CHAVE: Materiais refratarios; Caracterizagdo termomecanica; Ensaios; Altas temperaturas.

1. INTRODUGAO

O processamento de diversos produtos adotados na industria e na construgdo civil possui etapas que séo
realizadas em temperaturas elevadas, tais como fundigdes e tratamentos térmicos. Para atender tais exigéncias,
€ necessario o uso de materiais que suportem temperaturas ainda mais altas. Deste modo, os materiais refratarios
tém importancia fundamental nos processos produtivos de diversos insumos como o ferro, ago, vidro, ceramicas,
cimento e dentre outros.

Para entender o comportamento dos materiais refratarios quando sujeitos a altas temperaturas e esforgos
mecanicos, & necessario o estudo de suas propriedades térmicas, quimicas e fisicas. Esta comunicagdo apresenta
um resumo das principais caracteristicas de materiais refratarios e dos ensaios necessarios para obté-las. O estado
da arte dos estudos para caraterizagdo termomecanica de materiais refratarios também é apresentado.
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2. PROPRIEDADES QUIMICAS E FISICAS

As propriedades fisicas e quimicas de materiais refratarios séo indicativos do seu comportamento em servico. Tais
propriedades sao fornecidas pelos fabricantes dos produtos, ou podem ser obtidas experimentalmente, e servem
como dados de entrada para simulagbes numéricas. As principais caracteristicas fisicas e quimicas necessarias
para o estudo dos materiais refratarios serdo apresentadas. A terminologia deste trabalho estd conforme
terminologia da ISO 836:2001 — Terminology for refractories [1].

2.1 Composigao Quimica

A composigao quimica dos materiais refratarios tem grande impacto sobre suas propriedades fisicas. Portanto,
com uma pequena variagdo na concentragdo de alguns componentes, pode-se obter um material com
comportamento distinto.

Dentre os ensaios para determinagdo da composi¢ao quimica de materiais cerdmicos, atengéo especial é dada a
técnica de analise por Espectrometria de Fluorescéncia de Raios-X, preconizado pela EN ISO 12677:2011 —
Chemical analysis of refractory products by X-ray fluorescence (XRF) — Fused cast-bead method [2]. O ensaio
pode ser utilizado para analise quantitativa e qualitativa da composi¢do quimica de um refratario. Apresenta uma
série de vantagens, sendo um método ndo destrutivo, relativamente rapido e seguro, pois dispensa o uso de
produtos quimicos. Eventualmente, pode ser substituido por andlises laboratoriais mais complexas.

2.2 Propriedades Fisicas

A densidade aparente (r,) € definida pela razao entre a massa seca de um corpo poroso e o seu volume aparente,
normalmente expressa em g/cm? ou kg/m?®. A densidade real (r;) é definida pela razdo entre a massa seca de um
corpo e seu volume real (volume de material sélido no corpo desconsiderando os vazios aparentes e néo
aparentes), também expressa em g/cm® ou kg/m? [1].

A porosidade aparente () € definida pela razdo entre o volume de poros abertos e o volume aparente do corpo,
expressa em %. A porosidade real (r;) € definida pela razéo entre o volume total de poros e o volume aparente do
corpo. Refratarios densos séo definidos como aqueles que apresentam porosidade real abaixo de 45%, enquanto
os refratarios isolantes sdo definidos como aqueles com porosidade real acima de 45% [1].

A resisténcia a compressao a frio de um material refratario denso € definida como a maxima carga aplicada (sob
condicdes especificas e em temperatura ambiente) dividida pela area de aplicagao da carga, que o refratario resiste
antes que a falha ocorra. Usualmente é expressa em N/mm?2. Também pode-se definir a resisténcia a compressao
de um material refratario em temperaturas elevadas [3].

O médulo de ruptura é definido como a maxima tensdo que uma peca prismatica pode suportar quando sujeita a
flexdo em 3 pontos [4]. Esta propriedade indica a resisténcia do produto a tracéo ou flexéo, e geralmente é expressa
em N/mm2. O ensaio pode ser realizado a temperatura ambiente ou em altas temperaturas (modulo de ruptura a
quente) [5]. A resisténcia a tracao dos materiais refratarios também pode ser estimada por meio do Wedge Splinting
Test [6] .

O Creep em compresséo é definido como a deformagéo isotérmica de um corpo comprimido em fungéo do tempo

[7]. A resisténcia ao creep de um material refratario € sua capacidade de manter estabilidade sob a agido de
carregamentos e temperatura.
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2.3 Propriedades Térmicas

Como a maioria dos materiais, os refratarios sofrem expansao térmica quando aquecidos e contragédo térmica
quando resfriados. Esta propriedade é chamada de expansdo térmica reversivel, medida pelo coeficiente de
expansao térmica. Cada material possui sua curva de expansao térmica e existem curvas disponiveis na literatura
para os refratarios mais comuns [3].

O ensaio de refratariedade sob carga avalia o comportamento de um material refratario sujeito a um efeito
combinado de carregamento, aumento de temperatura e tempo [3]. Durante o teste, € gerado um grafico que
relaciona a deformagéo térmica do material com o aumento de temperatura.

A resisténcia ao choque térmico € uma propriedade fundamental para a escolha de materiais refratarios, visando
a prevencao da fragmentacdo do mesmo em servico. Existem diversos ensaios para determinagéo da resisténcia
ao choque térmico, e somente ensaios similares devem ser utilizados como parametro de comparagéo [3].

A condutividade térmica (1) é definida como a densidade do fluxo de calor de um corpo dividida pelo gradiente de
temperatura, usualmente é expressa em W/K.m [8]. A quantidade calor fluindo é diretamente proporcional a
condutividade térmica do material, a diferenca de temperatura entre as faces, a area da parede e ao tempo de
exposicao, e inversamente proporcional a espessura da parede [3].

3. ENSAIOS PARA CARACTERIZAGAO DE CERAMICAS REFRATARIAS

Nesta secéo serdo apresentados os principais ensaios para determinacédo das propriedades quimicas e fisicas dos
materiais refratarios. As principais normas europeias e internacionais que tratam do assunto sdo apresentadas.

3.1 Densidade e porosidade

A densidade aparente, a porosidade aparente e porosidade real de materiais refratarios densos podem ser obtidas
conforme recomendacgdes da norma EN 993-1 - Methods of test for dense shaped refractory products - Part 1:
Determination of bulk density, apparent porosity and true porosity [9]. A densidade real de refratarios densos pode
ser obtida conforme recomendacdes da norma EN 993-2 - Methods of test for dense shaped refractory products.
Part 2: Determination of true density [10].

3.2 Resisténcia a compressao

A resisténcia a compresséo a frio de materiais refratarios densos pode ser obtida conforme recomendacdes da
norma EN 993-5 - Methods of test for dense shaped refractory products Part 5: Determination of cold crushing
strength [17].

3.3 Modulo de ruptura

O moédulo de ruptura de ruptura de um refratario denso em temperatura ambiente pode ser obtido conforme
recomendacdes da norma EN 993-6 - Methods of test for dense shaped refractory products - Part 6: Determination
of modulus of rupture at ambient temperature [4] . Neste ensaio, o provete é sujeito a flexdo em 3 pontos, sendo
dois pontos para apoio € o terceiro para aplicagdo de carga. A carga € aumentada continuamente até a falha e a
maxima tensdo atuante é calculada com base nas formulagdes classicas de mecanica dos materiais.
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O modulo de ruptura de um refratario denso em altas temperaturas pode ser obtido conforme recomendagdes da
norma EN 993-7 Methods of test for dense shaped refractory products - Part 7: Determination of modulus of rupture
at elevated temperatures [5]. Neste ensaio, o provete prismatico com dimensdes conhecidas € aquecido até a
temperatura desejada, mantém-se a temperatura até o equilibrio térmico do provete, entdo o carregamento é
aplicado até a ruptura.

3.4 Resisténcia a abrasao

A resisténcia a abrasdo de materiais refratarios em temperatura ambiente pode ser obtida conforme
recomendagdes da ISO 16282:2007 - Methods of test for dense shaped refractory products - Determination of
resistance to abrasion at ambient temperature [11]. O método de ensaio, avalia o volume de material removido de
uma superficie plana do material a ser jateada com 1000 g de carboneto de silicio, a 450 kPa por meio de um
sistema de ar comprimido devidamente direcionado por um bocal. Em temperaturas elevadas, o ensaio é
preconizado pela norma ISO 16349:2015 - Refractory materials - Determination of abrasion resistance at elevated
temperature [12], com procedimento similar ao realizado em temperatura ambiente.

3.5 Creep em compressao

A resisténcia ao creep em compressdo de um material refratario pode ser obtida com base na EN 993-9:2000 -
Methods of testing dense shaped refractory products - Part 9: Determination of creep in compression [7]. No ensaio,
um provete é submetido a uma carga constante e aquecido até determinada temperatura. As deformacdes sdo
registradas e sua variagao € avaliada em funcéo do tempo.

A Figura 1 apresenta as curvas tipicas dos ensaios de creep, as trés fases do creep sdo identificadas. A primeira
fase do creep é caracterizada per uma taxa de deformagdo negativa, a curva de deformagdo vs tempo tem
concavidade para baixo. Na segunda fase, observa-se uma evolugéo linear da deformacéo, resultado de uma taxa
de deformagado constante. Na terceira fase, a taxa de deformagédo € positiva, portanto sdo observadas as
deformagdes.
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Figura 1: Curvas de creep. (I) creep primario, (ll) creep secundario, (ll) creep terciario [Fonte: Jin et al. (2014)
[21]]

3.6 Expansao térmica

A expansao térmica de um material refratario pode ser obtida conforme preconizado pela norma EN 993-19:2004
- Methods of test for dense shaped refractory products - Part 19: Determination of thermal expansion by a differential
method [13]. No ensaio, uma peca cilindrica sujeita a uma carga de compressédo é aquecida sob uma taxa
constante. Sao registradas as alteragbes na altura do provete e na temperatura. Entédo € definida a expansao
térmica do material como o aumento percentual da altura do provete em fungao da temperatura.
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3.7 Variagao linear permanente

A variagéo linear permanente no comprimento de um material refratario € causada pela transformacéo de fases
que ocorrem em altas temperaturas e pode ser obtida conforme preconizado pela norma EN 993-10:2000 Methods
of test for dense shaped refractory products - Part 10: Determination of permanent change in dimensions on heating
[14].

3.8 Refratariedade sob carga

O teste de refratariedade sob carga é preconizado pela norma ISO 1893:2007 - Refractory products —
Determination of refractoriness under load — Differential method with rising temperature [15]. O teste tem o objetivo
de mensurar a deformacgao do material refratario quando sujeito a carga constante e progressao de temperatura.
O ensaio é realizado até uma temperatura maxima de 1700°C.

3.9 Resisténcia ao choque térmico

A resisténcia ao choque térmico de materiais refratarios pode ser estimada com base na norma DIN 51068 - Testing
of ceramic raw and basic materials - Determination of resistance to thermal shock - Water quenching method for
refractory bricks [16]. No ensaio, provetes prismaticos de 5 x 5 x 8 cm sao testados em ciclos de: i) aquecimento a
1204°C (2200°F) por dez minutos; ii) colocados em agua por dois minutos, e Jif) mantidos a temperatura ambiente
por oito minutos. Os ciclos sao repetidos até que o provete se rompa ou atinja o total de 40 ciclos.

3.10 Condutividade térmica

O ensaio de condutividade térmica é preconizado pela norma EN 821-2:1997 - Advanced technical ceramics.
Monolithic ceramics. Thermo-physical properties. Determination of thermal diffusivity by the laser flash (or heat
pulse) method ou pela ISO 8894-1:2010 - Refractory materials — Determination of thermal conductivity [8]. O teste
usualmente é realizado em diversas faixas de temperatura. Durante o ensaio, um laser é emitido sobre uma face
do material ensaiado, que possui forma de disco. Na outra face € instalado um termopar para medicdo da
temperatura.

4. ESTADO DA ARTE

4.1 Estudos sobre a mecanica da fratura

Harmuth et al. (1996) [17] usaram o Wedge Splitting Test para estudar o comportamento néo linear da fratura de
ceramicas refratarias. Os autores realizaram experimentos em seis tipos de blocos, incluindo blocos de magnésia
queimada, bauxita queimada e blocos contendo carbono. Eles concluiram que a redugao nas ligacdes ceramicas
entre o grdo e a matriz, bem como a existéncia de microfissuras na interface dos graos, reduzia a energia especifica
de fratura e aumentava os efeitos ndo lineares nas ligagbes entre os graos.

Tschegg et al. (2009) [6] avaliaram as propriedades de mecéanica da fratura de materiais refratarios com diferentes
fragilidades usando o Wedge Splitting Test em situagdes de carregamento uniaxial e biaxial. Os autores usaram
um material fragil, um material com baixa fragilidade, um material com fragilidade reduzida e um concreto nos
experimentos. Foram determinados a tensdo de ruptura do material, a energia especifica de fratura e o
comprimento caracteristico de fratura para estes materiais. Os autores observaram que a energia especifica de
fratura € quase a mesma para todos os materiais em situagdes de carregamento uniaxial. Entretanto, para testes
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biaxiais, os valores reduzem aproximadamente 70% para os materiais com fragilidade reduzida e
aproximadamente 40% para os materiais frageis, quando comparados aos valores uniaxiais.

4.2 Caracterizagao termomecanica

Musante et al. (2012) [18] estudaram o comportamento termomecéanico em altas temperaturas blocos de MgO-C
com ligagdes ceramicas e ligacdes a base de piche, contendo aditivos metdlicos, e em atmosfera ndo oxidantes
(N2). Os autores realizaram testes de compressdo e plotaram curvas tensédo-deformagdo em temperatura
ambiente, 600°C, 1000 °C e 1400 °C. Foram calculados a resisténcia a compresséao, a deformagao de ruptura e o
médulo de elasticidade secante. Os autores concluiram que refratarios com ligagdes ceramicas apresentam maior
resisténcia a compressado e maior médulo de elasticidade em todas as temperaturas. Até a temperatura de 1000
°C, o comportamento mecanico era controlado pelo tipo de ligante e pela porosidade. A partir de 1400 °C, a principal
diferenca entre os refratarios com ligagdes ceramicas e ligagdes a base de piche foi causada pela reagéo do
produto com os aditivos metalicos.

Ceylantekin et al. (2012) [19] estudaram a influéncia da concentragdo de ZrSiO4 em refratarios MgO-espinel. A
densidade, a resisténcia mecanica, o médulo de elasticidade, a energia de fratura e comprimento de fratura foram
avaliados. Os autores examinaram as variagdes na microestrutura e na superficie de fratura, a formagao de novas
fases foi identificada dependendo da quantidade do aditivo. Os autores concluiram que as propriedades mecanicas
do refratario aumentam a medida que a concentragédo de ZrSiO,4 adicionado aumenta.

Zhu et al. (2013) [20] avaliaram o efeito das ligagdes ceramicas nas propriedades termomecanicas de refratarios
de Al;,O3-C. Os autores concluiram que a presenga de niquel com dimensdes nanométricas, que age como
catalizador, promove a difusdo de Al e O nos cristais de SisN4 e contribui para a geragdo de 3-Sialon planos. O
médulo de ruptura a quente e o médulo de ruptura residual a frio aumentam em 20 MPa e 10 MPa, respetivamente.
Os autores ressaltaram que a presencga de B-Sialon planos aumentam significativamente a resisténcia a quente e
a resisténcia a choques térmicos de refratarios de Al,O3-C.

Nath e Tripathi (2014) [21] avaliaram o efeito da presenca de TiO2 no comportamento termomecanico de refratarios
densos contendo equivalente quantidades molares de Al,O3; e Cr,0O3. Os provetes continham entre 0% e 3% de
TiOs. Os autores observaram que as amostras contendo 1% de TiO» apresentaram o maior modulo de ruptura em
temperatura ambiente e em temperatura elevada. A resisténcia aos choques térmicos também foi avaliada, os
autores observaram que a resisténcia a flexao residual das amostras contendo 1% de TiO» apés o decimo-segundo
choque térmico foi significativamente maior do que as amostras sem a presenga de TiO,.

Mun6z e Martinez (2015) [22] estudaram o comportamento termomecanico de trés tipos blocos refratarios de Al,O3-
MgO-C em atmosfera ndo oxidante (N2). Os autores avaliaram a performance termomecanica por meio de curvas
de tensdo-deformagédo em temperaturas que variavam da temperatura ambiente até 1260 °C. Com base nas
curvas, foram determinados o médulo de elasticidade secante, a resisténcia mecanica e a deformacgéo de fratura.
Os autores ressaltaram que a porosidade, a perda de grafite e a formagdo de novas fases controlam o
comportamento termomecéanico de tais materiais. Entretanto, tal contribuicdo depende da temperatura e da
caracteristica dos materiais.

Zhu et al. (2017) [23] avaliaram a influéncia da adigdo de grafite granular nas propriedades mecanicas e
termomecanicas de refratarios de MgO-C. Os autores utilizaram o Wedge Splitting Test e analises de fractografia
da microestrutura. Os resultados dos testes mostraram que o aumento na concentragéo de carbono adicionado
resultava no aumento do comportamento néo-linear, redugao na resisténcia a tragdo, aumento na energia de
fratura, aumento do comprimento especifico de fratura e aumento na resisténcia aos choques térmicos.

4.3 Creep de refratarios

O entendimento do comportamento de creep de materiais refratarios e a definicdo dos paradmetros de creep sdo
importantes para modelagem termomecanica. De acordo com Jin et al. (2014) [24] a tensdo de 0,2 MPa
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preconizada pela EN 993-9 nao representa o comportamento em servigo dos refratarios, que trabalham com
maiores niveis de carregamento em casos praticos. Para identificar os parametros das curvas de creep de
materiais refratarios com maiores niveis de carregamento, Jin et al. (2014) [24] desenvolveram um equipamento
para ensaios de creep com niveis de compressdo de até 20 MPa. O procedimento desenvolvido pelos autores
permite ensaios de caraterizagdo ao creep de refratarios conformados e ndo conformados sujeitos a
carregamentos elevados.

5. CONCLUSOES

A aplicagao de refratarios na industria de ago, cimento, vidro e em usinas de geracao de energia tem importancia
vital no processo produtivo. Os materiais sdo utilizados para fins de isolamento térmico e prote¢éo de estruturas e
equipamentos. Para a determinagéo do refratario ideal para cada situagdo € necessario o conhecimento das
propriedades fisicas e quimicas dos materiais disponiveis.

Nesta comunicagao foram apresentadas as principais propriedades fisicas e térmicas para o estudo de materiais
refratarios, tais como densidade aparente, porosidade aparente, resisténcia a compressao a frio, médulo de
ruptura, moédulo de ruptura a quente, médulo de deformagao, resisténcia a abrasdo, expanséo térmica, variagao
linear permanente, refratariedade sob carga, resisténcia ao choque térmico e condutividade térmica. Os principais
ensaios usados para determinagéo destas propriedades foram apresentados preconizados por meio de normas
europeias e internacionais. Também foi apresentado o estado da arte sobre as principais pesquisas realizadas no
campo da caracterizagdo termomecanica de ceramicas refratarias.
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