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Resumo

A durabilidade de um concreto refratario esté diretamente
associada a facilidade com que gases e liquidos corrosivos
penetram em suaestrutura porosa. Muitas vezes, contudo, a
resisténcia ao escoamento ndo é uniforme no interior do
material, podendo levar aresultados ndo representativos do
corpo como um todo, dependendo daregido de andlise. Neste
trabal ho, o perfil de permeabilidade em funcéo daprofundi-
dade foi investigado para concretos refratérios auto-
escoantes com ultrabaixo teor de cimento obtidos em dife-
rentes temperaturas de tratamento térmico. Os resultados
permitiram concluir que agliminacéo de aguade hidrataco,
asinterizac&o e o destacamento da matriz-agregado sdo 0s
mecanismos principais responsaveis pela variagcdo da
permeabilidade entre 110 °C e 1650 °C. A leve sedimenta-
¢80 dos agregados para o interior da amostra durante a
moldagem e o empacotamento diferenciado da matriz na
superficie exposta a atmosfera explicam o gradiente de
permeabilidade observado nos concretos.

Palavras-chave: permeabilidade, concreto refratario,
sinterizac&o, microtrincamento, secagem.

Abstract

The durability of refractory castables is ultimately related
with the ability of fluids to penetrate and interact with the
porous structure. In some cases, however, the flow resistance
is not uniform within the refractory body, and a global
analysis may result in misleading information about the
refractory properties depending on the size and position of
the sample. In this work, the permeability gradient was
measured along the thickness of a self-flow ultra-low cement
refractory castable as a function of the thermal treatment
temperature. Results led to the conclusion that dehydration,

sintering and microcracking are the key mechanisms for
the variation in the permeability. The minor sedimentation

of aggregates during casting and the better matrix packing
on the sample surface explain the lower permeability at the
surface exposed to atmosphere during the castable molding.

Keywords: permeability, refractory castables, sintering,
microcracks, dehydration.

INTRODUCAO

Concretosrefratarios sdo geralmente conformados em umava-
riedade de geometrias e tamanhos, tornando dificil a medicéo in-
loco de suas propriedades fisicas. Ensaios em laboratdrio com pe-
guenas amostras sdo assim usados para obter informagdes sobre o
material que sdo entdo extrapol adas para situagdes reais naindls-
tria. A principal hipétese neste caso € que todas as propriedades
nas amostras (geralmente cilindricas ou cubicas), tais como
porosidade, resisténcia mecanica e permeabilidade, sdo represen-
tativas e comparaveis as de pecas de grande porte e de formato
complexo.

Dentro deste contexto, uma questéo pouco investigadanallite-
ratura € se a permeabilidade varia da superficie para o interior do
corpo, devido principalmente ao modo como matriz e agregado
acomodam-se durante o empacotamento. Tal informag&o € especi-
almente til no caso em que ha segregacdo das matérias-primas
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cerémicas durante a conformacdo da peca. Neste caso, 0 excesso de
particulasfinas (matriz) nasuperficie daamostra pode gerar umaca-
madade menor permeabilidade queado interior, onde hamaior quan-
tidade de agregados. Umavez que as propriedades medidas so geral-
mente assumidas uniformes ao longo da espessura do corpo, com a
desconsideracdo da presencade tal camada superficia pode-se supe-
restimar a resisténcia ao escoamento de fluidos no interior do corpo
cerémico. A presenca da camada de baixa permeabilidade durante a
secagem pode também causar 0 aumento da pressao do vapor, danifi-
cando a estrutura interna do refratario [ 1-5]. Em uso, o desgaste da
camada superficial por abrasdo ou corrosdo pode revelar ainda uma
camadainterior pouco protegida contra o ataque de escorias[1, 2].

Especificamente neste trabaho, o objetivo € verificar se um
concreto refratério auto-escoante de ultrabaixo teor de cimento
apresenta permeabilidades distintas em sua superficieeem seuin-
terior e como as mesmas sdo afetadas pela temperatura de trata-
mento térmico.
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MATERIAIS E METODOS DE ANALISE

Duasamostras de concreto refratari o auto-escoante com dimen-
sfes de 7,5 cm de diémetro e cerca de 15 cm de altura e composi-
¢do consistindo de uma fina matriz (0,1 a 100 um) e agregados
(100 uma4,7 mm), com alto teor de alumina (>99%) e ultrabaixo
teor de cimento (0,3% CaO) foram preparadas com distribuicéo
granulométrica seguindo o modelo de Andreasen (q = 0,21). A
moldagem foi realizada verticalmente aplicando-se pequenavibra-
¢do em moldes cilindricos de PV C apoiados em uma base metdli-
ca, permanecendo apenas a superficie superior do concreto expos-
taaatmosfera. Apds curapor 24 horas a40 °C e 98% de umidade,
0s corpos-de-prova foram secos em estufa por 24 horas a 110 °C.
Uma das amostras foi entdo tratada termicamente a 1200 °C com
tempo de patamar de 24 horas. Foram utilizadas taxas de aqueci-
mento lentas (1 °C/min até 600 °C, 2 °C/min até 900 °C e 3°C/min
até atemperatura de queima) paraevitar quai squer danos aos cor-
pos durante o tratamento térmico [3]. Ambas amostras foram entéo
fatiadas radialmente com auxilio de um disco diamantado, forne-
cendo 5 corpos com espessurade cercade 2,5 cm. A fatiainferior
de cada amostra (apoiada na base metdlica) foi desprezada para
efeito de andlise por ter apresentado trincas durante o processo de
corte. A Fig. 1 apresenta esquematizacdo do corte de cadaamostra
cilindrica e o posicionamento de cadafatia.
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Figura 1: Detalhes do corte de cada amostra em 5 fatias para andlise de
permeabilidade.
[Figure 1: Scheme of sample slices for permeability analysis].

Todas as 4 fatias restantes de cada amostra (1 superficia e 3
internas) tiveram sua permeabilidade ao ar determinadaexperimen-
talmente em equi pamento esquematizado na Fig. 2 conforme mé-
todo detalhado [2, 6]. O sentido do escoamento foi 0 mesmo em
todas asfatias (ascendente). Os dados experimentaisforam agjusta-
dos segundo aequacdo de Forchheimer parafluidos compressiveis
[2,6-9]:

v
. (A)

Pu:— P5:= MV,
2P.L k

naqual P, e P, sdo respectivamente as pressdes absol utas medidas
naentrada e nasaida da amostra, p eu sdo respectivamente aden-
sidade e a viscosidade do ar, v, € a velocidade superficial do ar,
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calculada dividindo-se a vazéo volumétrica Q pela éreafrontal e
livre paraescoamento A (2,54x10° m?) ek, ek, sdo constantes de
permeabilidade, conhecidas respectivamente como permeabilidades
Darcianae ndo-Darciana.

As constantes de permeabilidade, propriedades dependentes
apenas do meio poroso, foram obtidas neste trabal ho por gjuste dos
valores experimentais de v, versus [P2-P?/2PL na equagéo (A)
através do método dos minimos quadrados. Considerou-se
m,_1,8x10° Pa.s e r = 1,08 kg/m® para T, ,_25°C e
P,.,=P.=690 mmHg. Todas as medidas de vazao e pressdo em
cada ensaio foram realizadas em tréplica para verificar a
reprodutibilidade dosval ores. Cadaamostrafoi analisadaumavez,
fornecendo apenas umacurvade permeabilidade.

\
'
Dyuzs

A - Compressor dear, 2Hp

B - Filtro para 6leo e umidade

C - Vévulade controle de pressdo

D - Transdutor e leitor de pressdo, P=0a 10 bar
E - Manometro, AP = 0 2500 mmH,O

F - Amostracilindrica(d=7.5cm, L =2.5cm)
G - Porta-amostras (didmetro Gtil = 5.7 cm)

H - Bolhémetro, Q = 0.7 a36 mL/min

| - Bolhémetro, Q =60 a600 mL/min

J- Bolhémetro, Q=0.5a14 L/min

Figura 2: Detalhes esqueméticos do aparato usado neste trabalho para medigdo da
permeabilidade de concretos refratérios.
[Figure 2: Schematic details of permeameter used in this work].

ApoOs os ensaios de permeabilidade, as fatias resultantes
do corpo tratado a 110 °C foram calcinadas a 900 °C e aque-
las previamente queimadas a 1200 °C foram tratadas termi-
camente a 1650 °C. Foram mantidas as mesmas taxas de
aguecimento e patamares de queima anteriormente usados.

Novos ensaios de permeabilidade foram entéo realiza-
dos para verificar as alteracdes resultantes da queima dos
corpos em novatemperatura. A Fig. 3ilustra o procedimen-
to adotado para a preparagdo e andlise das amostras neste
trabal ho.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

A Fig. 4 apresentaosvd ores das congtantes de permeabilidade obti-
dos paracadaumadasfatias dasamostrastratadasa110°C e 900 °C.

=
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=
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1650 °C

teste

1200 °C
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Figura 3: Esquema de preparacdo e andlise das amostras neste trabalho.
[Figure 3: Schematic procedure for sample preparation and analysis used in this
work].

NaFig. 4-aobserva-se aevolugéo dek, a0 longo da posicéo da
fatia quando a amostrainicialmente secaa 110 °C foi queimadaa
900 °C. Nota-sequea 110 °C, afatia superior, expostaaatmosfera
durante a secagem, teve a permeabilidade claramente menor do
que as das fatias internas da amostra (K, ;.. ,,, = 0,67x10°m?).
Estas, por suavez, apresentaram nivel de permeabilidade pratica-
menteinvariavel ao longo daespessurado corpo (K, ;¢ = 0,95+
0,04x10* m?). Apds queimaa900°C, adiferencaentrevaloresna
superficie (K, gppecep = 4,28X10%* m?) e no interior
(Ky g00ecint = 4,50 £ 0,29x10° m?) diminuiu, embora a
permeabilidade tenha aumentado em val ores absolutos em relacéo
asamostrasa 110 °C.

A Fig. 4-b apresenta tendéncias similares para a variagdo da
constante de permeabilidade ndo-Darciana, k., em relagdo aposi-
¢do dafatiaeatemperaturade queima. A 110°C, ovalor médiode
k, foi 220% superior no interior do corpo-de-provado que em sua
fatiasuperficial. Td diferencacaiu drasticamente paraapenas 3,1%
guando as amostras foram queimadas novamente na temperatura
de 900 °C. O desvio padréo dek, entre as 3 fatiasinternas do corpo
passou de 18% a 110 °C paracercade 22% a 900 °C.

Comparativamente, o valor médio de k, aumentou 5 vezes de
110 °C para 900 °C enquanto k, teve um aumento mais significati-
vo (cercade 30 vezes). A explicacdo paraesse comportamento esta
relacionadaaeliminacdo de &gua dasfases hidrataveis contidas no
concreto com a elevagéo de temperatura de queima[3]. Umavez
gue entre 110 °C e 900 °C o processo de sinterizacdo aindanéo se
iniciou para a composi¢do do concreto analisada neste trabal ho,
todos os vazios deixados pelas molécul as de &gua permaneceram
inalterados e passaram a ser um trgjeto adicional parao escoamen-
todoar. A ocorrénciadeste comportamento pode ser reforcada com-
parando-se a variagdo diferenciada entre as constantes de
permesabilidade. Enquantok, notermo linear (uv/K,) daequagéo de
Forchheimer reflete ainfluéncia da area de interacdo solido-fluido,
k,, pode ser relacionado no termo parabdlico (ov 7k,) com o efeito da
tortuosi dade do meio poroso e com aturbulénciageradapelo mesmo
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Figura 4: Variagdo das constantes de permeabilidade ao longo da espessura do
concreto refratario tratado a 110 °C e 900 °C. (a) Permeabilidade Darciana, k. (b)
Permeabilidade ndo-Darciana, K,.

[Figure 4: Permeability profile along the castable thickness for sample treated at
110 °C and 900°C. (a) Darcian permeability, k,. (b) Non-Darcian permeability, k,].

sobreofluido [6]. Assim, o aumento predominante observado emk,
no interior daamostracom o aumento detemperaturade 110°C para
900 °C (dek/K, e = 20,6 m* parak /K, 4. = 130,5 mr*) confirma
aformacdo de um caminho para o fluido predominantemente menos
tortuoso com a saida da agua de hidratagéo.

Emrelagéo adiferencade valores das constantes k, ek, dafatia
superficial para aguelas no interior do corpo-de-prova, a explica
¢ao esta correlacionada ao processo de acomodagdo das particulas
durante a conformag&o do concreto. Durante essa etapa € possivel
gue ocorrauma leve sedimentacéo de agregados parao interior da
amostra, dependendo principalmente do teor de dgua adicionado
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durante amisturae do volume de matriz do sistema, deixando uma
camada predominante de finos (matriz) nasuperficie. Por apresen-
tar uma mobilidade maior, as particulas desta camada podem ter

uma melhor acomodac&o (alinhamento) de modo a minimizar a
energiasuperficial, diminuindo adreadeinterfacear-particula. Além

disso, a auséncia de particulas grosseiras na camada superficial

impede a formag&o de poros interconectados nesta regido, como
aqueles formados no interior do corpo ao longo da interface ma-

triz-agregado [10]. Todos esses fatores contribuem para geracéo
de umacamada com frago reduzida de poros de didmetro inferior

a0s poros interiores da estrutura e consegiientemente com menor

permesbilidade. E importante ressaltar que a sedimentacdo dos
agregados mencionada restringe-se apenas aregido superficial das
amostras e ndo se caracteriza como um fendmeno de segregacdo,

gue ndo foi observado ao longo dos corpos produzidos.

O aumento da permeabilidade superficial com o aumento da
temperatura de 110 °C para 900°C pode ser explicado pela elimi-
nacdo da agua de hidratacdo. Neste caso, a variagdo encontrada
entre as constantes na superficie (de k /k, ,,... = 13,4 m* parak,/
K, e = 133,12 m™) foi bem proximaaquelaverificada paraasfati-
asinternas, confirmando que a saida de agua é um dos mecanismos
de geracdo de poros permeaveis.

A Fig. 5 apresentaresultados daandlise de permeabilidade para
asamostrastratadas a 1200 °C e 1650 °C. Nota-se naFig. 5-aten-
déncia similar aquela verificada para a permeabilidade Darciana
nas amostrastratadasa110°C e 900 °C. A 1200 °C, afatia super-
ficial apresentou valor dek, 51% mais baixo do que o valor médio
dasfatiasinternas. Tal redugdo praticamente se manteve (48%) com
agueimadasamostrasa 1650 °C. Internamente, o valor dek, para
as 3 fatias manteve-se praticamente constante (47,6 £ 0,5x10%¢ m?)
naamostrade 1200 °C e também naamostraqueimadaa 1650 °C
(134,2 = 9,8x10%¢ m?), indicando que todo o fendmeno de reducéo
de permeabilidade ocorre na camada superficial dos concretos.

NaFig. 5-b, novamente é possivel observar tendénciaclaraem
relacdo a variacdo da permeabilidade ndo-Darciana da superficie
para o interior das amostras. Na amostra queimada a 1200 °C, k,
na superficie corresponde a apenas 15% do valor médio encontra-
do nasfatiasinternas, enquanto a 1650 °C essevalor passaa22%.
O desvio padréo dek, entre asfatias internas também foi pequeno
(10% a 1200 °C e 12% a 1650 °C), permitindo considerar essapro-
priedade constante no interior das amostras.

Em valores absolutos, a permeabilidade k, média no interior do
corpo queimado a 1200 °C passou de 3,46x10° m para3,36x10*° m
a1650 °C, sgnificando um aumento de 10 vezes. A razéo k /k, nas
fatiasinternas daamostra passou, no mesmo intervalo detempera
tura, de 7,23x10° m* para 2,51x10* m, correspondendo ao dobro
davariagdo encontrada parak./k, nasfatias superficiais.

A explicag8o paraavariagdo da permeabilidade entre 1200 °C
e 1650 °C nao estad aqui relacionada a saida de &gua da estrutura,
mas sim a doisfendmenos concorrentes que acontecem nestafaixa
de temperatura. Por um lado, o processo de sinterizac8o causa a
modificag8o estrutural do concreto, fechando os poros deixados
pela saida de dgua. No entanto, apesar de tanto a matriz quanto o
agregado serem constituidos maj oritariamente de um mesmo mate-
rial (alumina), ambos apresentam sinterabilidade distintadevido a
diferente granulometria e densi dade de empacotamento. Estadife-
renca leva a geracéo de tensdes residuais durante o resfriamento
gue culminam com o aumento da porosidade nainterface matriz-
agregado [9]. O resultado final da competic&o entre sinterizacéo e
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Figura 5: Variaggo das constantes de permesbilidade ao longo da espessura do concre-
to refratério tratado a 1200 °C e 1650 °C. (@) Permesabilidade Darciana, k. (b)
Permesabilidade ndo-Darciana, k.

[Figure 5: Permeability profile along the castable thickness for sample treated at
1200 °C and 1650°C. (a) Darcian permeability, k,. (b) Non-Darcian permeability, k,].

destacamento depende do mecanismo predominante natemperatu-
rade queima. Pel os resultados encontrados neste trabal ho, pode-se
concluir que o mecanismo de destacamento matriz-agregado tenha
sido dominante e responsavel pelo aumento de permeabilidade
observado entre 1200 °C e 1650 °C.

A Fig. 6 evidencia as diferentes causas da variagdo de
permesabilidade de um concreto refratério com o aumento de tem-
peraturade tratamento térmico. Tendéncias similares sdo observa
das paraambas as constantes, k, (Fig. 6-8) ek, (Fig. 6-b).

Entre 110 °C e 900 °C ocorre a€eliminacdo dos hidratos do con-
creto, tornando-o mais permeavel pel os vazios dei xados peladgua
liberada. A partir do inicio da sinterizagdo, acima de 900 °C, co-
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Figura 6: Evolugéo da permeabilidade no interior e na superficie das amostras
analisadas neste trabalho como fungdo da temperatura de tratamento térmico. (a)
Permeabilidade Darciana, k. (b) Permeabilidade ndo-Darciana, K,.

[Figure 6: Surface and inner permeability variation with the thermal treatment
temperature. (a) Darcian permeability, k, (b) Non-Darcian permeability, k,].

meca haver o fechamento dos poros pelareestruturacéo damatriz,
gue é compensada porém pela ocorrénciado destacamento matriz-
agregado, resultando em novo aumento de permesbilidade. A predo-
minanciadeste Gltimo mecanismo pode ser abservadaentre 1200°C
e 1650 °C, quando ha ainflexdo das curvas de k, e k,. Provavel-
mente, acimade 1650 °C ageracao defases|iquidas seradominan-
te sobre o destacamento, permitindo que os poros sejam preenchi-
dos e ocorra finalmente a diminuicdo de permeabilidade da estru-
tura[3].

A diferenca entre a permeabilidade na superficie e no interior
das amostras apresenta 0 minimo natemperaturade 900 °C, justa-
mente por ser aregido em que todos os vazios deixados pela agua
de hidratagéo na superficie do corpo aindando sofreram o efeito da
sinterizacdo. Em temperaturas superioresa900 °C, adiferencade
permeabilidade aumenta, pois, conforme discutido, apresencapre-
dominante de finos na camada superficial garante uma melhor
sinterizacdo. Jao interior daamostra, por possuir uma quantidade
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[Figure 7: Variation in the k/k, ratio with the sample thermal treatment
temperature].

maior de agregados, sente mais o efeito do destacamento do mes-
mo com amatriz[3-9].

A Fig. 7 mostra a evolugdo da razéo entre constantes de
permeabilidade, k,/k,, como funcéo datemperatura de tratamento
térmico.

Considerando-se que essarazéo de constantesindique qualita-
tivamente a predominénciade um determinado parémetro daestru-
turasobre aresisténciaao escoamento do fluido, entdo, baseado na
equacdo de Forchheimer, seriarazoavel afirmar que o trajeto per-
corrido pel o fluido torna-se menostortuoso com aelevacdo datem-
peratura de queimadaamostra. A consequiéncia € que o termo pa-
rabdlico, indicativo daacéo inercial sobre aquedade pressdo, pas-
sa a ter menos importancia que o termo Vviscoso e linear para a
mesmafaixade velocidades analisada. Emboranaprética o escoa
mento de gases ou liquidos em concretos refratarios sejalento, ndo
€ possivel afirmar se ele é predominantemente viscoso e laminar
antes que uma comparagdo com o termo inercial segjafeita

Emborando estejaaindaclaro qual é aexataextensio dacama-
da superficia de baixa permeabilidade, é inquestionavel que sua
presenca af eta as propriedades de transporte em um concreto refra-
tario. Em valores absol utos, pode-se considerar que entre 110°C e
1650 °C, quanto maior a temperatura de queima, maior foi a
permeabilidade das amostras.

Em relacdo ao processo de secagem, a presenca da camada su-
perficial de baixa permeabilidade verificada neste trabalho pode
indicar o aciimulo de tensBes internas pel 0 aumento da pressao de
vapor durante o aguecimento. No caso em que o tratamento térmi-
co érealizado diretamente no local de aplicacdo do concreto, sem
a existéncia de uma etapa prévia de secagem lenta e controlada,
pode haver até mesmo a explosdo do corpo refratario pelo retarda-
mento da liberacdo de agua para a superficie. A otimizacdo das
propriedades de transporte dependerd assim do compromisso entre
eliminacdo de dgua durante a secagem e a infiltragdo de fluidos
corrosivos durante a utilizagdo do concreto refratario. A reducéo
do perfil de permeabilidade é vista neste sentido como umagaran-
tiade um meio poroso mais homogéneo e de maior previsibilidade
em relacdo a percolacéo de fluidos. A adicdo de fibras (para au-
mentar a permeabilidade na superficie) ou a melhoria da adeséo
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matriz-agregado (paradiminuir apermeabilidade no interior) seri-
am alternativas paraaminimizag&o do perfil de permeabilidade e
conseqiente otimizacdo do concreto refratario.

CONCLUSOES

Foi verificada neste trabalho a existéncia de perfil de
permeabilidade ao longo da espessura de concretos refratarios com
ultrabaixo teor de cimento. As constantes de permeabilidadek, ek,
daequagdo de Forchheimer tiveram aumento da superficie exposta
aatmosferaparao interior, com intensidade dependente datempe-
ratura de tratamento térmico do concreto. A eliminacdo de aguade
hidratag8o, a sinterizag8o e o destacamento na interface matriz-
agregado foram os mecanismos dominantes para a elevagéo da
permeabilidade entre 110 °C e 1650 °C. A leve sedimentacdo dos
agregados parao interior das amostras /ou 0 empacotamento dife-
renciado na camada superficial foram as causas provaveis para o
gradiente de permeabilidade observado nas amostras estudadas.
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