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NOMENCLATURA

A area da superficie negra [m?.

Co calor especifico a pressao constante [J/(kg*K)].

Cog calor especifico do gas [J/(kg*K)].

C, calor especifico a volume constante [J/(kg*K)].

c(w) capacidade calorifica especifica [J/kg*K].

d diametro efetivo da particula [m].

dm didmetro molecular do gas [m].

dp distancia entre as paredes das fibras [m].

E, poténcia radiante de um corpo negro [W].

Fs propriedade adimensional global que relaciona efeitos microestruturais [-].

f, fracdo volumétrica do material sélido [%].

Kn numero de Knudsen [-].

h coeficiente de transferéncia de calor ou coeficiente de pelicula [#]

Ky coeficiente de absorgao espectral [cm™].

k condutividade térmica [W/ (m*K)].

k. coeficiente de condutividade térmica relacionado a conducdo na parte sélida
das fibras e no gas aprisionado entre as fibras [W/ (m*K)].

kg coeficiente de condutividade térmica relacionado a condugdo no gas
aprisionado entre as fibras [W/ (m*K)].

Kgo coeficiente de condugado térmica do gas medida a pressdo atmosférica e
movendo-se livremente [W/ (m*K)].

Ks coeficiente de condutividade térmica relacionado a condugédo na parte sodlida
das fibras [W/ (m*K)].

ki condutividade térmica da fibra isolante [W/ (m*K)].

k, condutividade radiativa [W/ (m*K)].

ki superposicao dos coeficientes de condutividade térmica relativos a condugao
na parte sdlida, condugao no gas aprisionado entre as fibras e troca de
radiacado térmica entre o meio participante [W/ (m*K)].

L dimensao caracteristica por qual a energia ira se propagar de forma majoritaria
[-].

/ livre caminho médio entre duas colisbes sucessivas das moléculas do gas [m].

I(w) tempo de relaxacdo dos fénons [s™].

Ny constante de Avogrado [6,022*10-23 mol-1].
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n indice de refragao do material [-].

gn fluxo de calor convectivo por unidade de area [W/m?].

gk fluxo de calor por condugéo por unidade de area [W/m?].

qr fluxo de calor por radiagéo emitido por um corpo real por area [W/m?.
P pressao [Pa].

Pr numero de Prandtl [-].

R constante universal dos gases perfeitos [8,31 J/mol*K].
T temperatura absoluta [K].

Tr temperatura do fluido [K].

T, transmissividade espectral [-]

Tw temperatura da parede [K].
Ty,  tempo de meia vida [dias].
Vs razao volumétrica da fase solida [-].

Vi razdo em volume do espaco vazio [-].

Letras gregas

a coeficiente adimensional de acomodacgao térmica [-].
Br coeficiente de extingdo médio de Rosseland [-].

% razao entre os calores especificos c,/cy [-].

o) dimenséo caracteristica das fibras [m].

€ fator de emissividade com valores entre 0 e 1 [-].

velocidade média de propagacéao dos féonons [m/s].

comprimento de onda [um].

o constante de Stefan-Boltzmann igual a 5,670*10° [mZT4].
o, coeficiente de espalhamento espectral [cm™).

Bribra didmetro médio das fibras [um].

Dshot diametros médios do shot [um].

Simbolos matematicos

B>

gradiente.

operador del ou nabla.
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RESUMO

O presente trabalho teve como proposta, a avaliagdo de impactos relevantes nos
cenarios econdmico, ambiental e ocupacional, em relagdo ao uso de fibras isolantes
aplicadas a altas temperaturas. Neste contexto, trés produtos foram estudados; as
fibras ceramicas refratarias (FCR), as fibras de silicato de metais alcalino-terrosos
(AES) e as fibras policristalinas (PCW). Estes materiais pertencem a classe das fibras
inorganicas refratarias. Estes sao utilizados como revestimento térmico, objetivando
isolar equipamentos, e sdo expostas a temperaturas de trabalho que podem alcangar
valores proximos a 1600°C. Buscando focar nas relevancias destes produtos em
relacdo aos cenarios supracitados, optou-se em dividir este trabalho em trés secoes.
Na primeira etapa ensaios foram desenvolvidos com o intuito de avaliar a influéncia da
microestrutura das fibras refratarias isolantes em suas propriedades fisicas. Estas
correlagbes foram realizadas apds exposicdo aos fatores temperatura e tempo. Para
as fibras consideradas nao cristalinas (FCR e AES), apds tratamentos térmicos
especificos, as suas propriedades fisicas sofreram uma degradagao parcial. Ja para
as fibras policristalinas, este fator ndo foi observado. Na segunda etapa, avaliou-se o
risco ocupacional de uma amostra de fibra AES, apds ser submetida as condigbes
operacionais de temperatura e tempo que pudessem promover a recristalizagdo de
sua microestrutura com a consequente formacao da fase cristobalita. Este estudo foi
realizado in vivo através da técnica de instilagao intratraqueal. Possiveis preocupacgdes
ocupacionais em relacao a este produto foram constatadas. Terceira e ultima etapa,
gerou-se um algoritmo capaz de reproduzir virtualmente a geometria da fibora PCW,
com o intuito de verificar numericamente a transferéncia de energia térmica em seu
volume. Os resultados desta simulagdo foram confrontados com os dados
experimentais retirados dos ensaios de condutividade térmica. Esta simulacao

demonstrou-se ser satisfatoria (erro < 10%) para temperaturas abaixo de 600°C.
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ABSTRACT

The presented work evaluated the relevant economic, environmental, and occupational
impacts of handling high temperature insulation fibers. In this context, three products
from the refractory inorganic fibers class were studied: Refractory Ceramic Fibers
(RCF), Alkaline Earth Silicate fibers (AES) and Polycrystalline Wools (PCW). These
high temperature fibers are typically used as a thermal lining to insulate equipment with
operational temperatures up to 1600°C. This work was divided into three steps to better
understand how these products are relevant to the aforementioned. In the first step,
assays were developed to evaluate the microstructure behavior and the physical
properties of the high temperature insulation fibers after exposed to temperature and
time. The non crystalline fibers (RCF and AES) showed a partial damage to their
physical properties and no changes were observed in the PCW fibers. In the second
step, the occupational hazard of the AES fibers was evaluated after being subjected to
both suitable temperature and time. The heat treatment of the AES fibers could
promote the recrystallization process of their microstructure and the cristobalite
formation. This study was developed using in vivo assays through the intratracheal
instillation methodology. The results revealed a possible occupational concern related
to the handling of this fiber after being heat treated. In the third and final step, an
algorithm capable of virtually reproducing the PCW fiber geometry was developed to
numerically verify the transfer of thermal energy in the control volume. The simulated
results were compared to the data extracted from the thermal conductivity experiments

and resulted in an error less than 10% for temperatures up to 600°C.



1 INTRODUGAO

A utilizacdo de materiais refratarios € extremamente intensiva e necessaria no setor
metalurgico, e em especial, na atividade siderurgica. Esses produtos apresentam
como uma de suas fungdes principais a de minimizar a perda de energia em
equipamentos que operam a altas temperaturas. No ramo siderurgico, esses materiais
sdo utilizados em diversos equipamentos, sendo alguns destes: sistema de
distribuicdo de ar quente dos altos fornos, canal de corrida, regeneradores de calor,
carro torpedo, tampas de panelas de ago e de gusa, distribuidor de ago e fornos de
aquecimento, reaquecimento e tratamento térmico. Logo, a analise de seu
desempenho torna-se uma pratica necessaria, uma vez que a sua falha e a
consequente interrup¢cdo ndo programada nas unidades produtivas, podem ocasionar

graves prejuizos financeiros, além da exposi¢cao do trabalhador a riscos ocupacionais.

Do ponto de vista de valor agregado, a grande maioria dos usuarios de materiais
refratarios do ramo siderurgico, tem desenvolvido indicadores particulares para avaliar
o desempenho dos produtos utilizados, tais como: tempo de corrida e de campanha,
espessura desgastada, consumo especifico e temperatura de face fria. De uma forma
geral, as avaliagbes compreendem analises macroscopicas, € a busca pelo
entendimento entre a base do desenvolvimento de materiais que € a correlagao entre
a microestrutura, propriedades finais e processo de fabricagdo, na maioria das vezes,
fica sob a responsabilidade do fornecedor de refratario, tornando a area siderurgica

dependente e vulneravel em relagado ao assunto supracitado.

Dentre os varios produtos refratarios utilizados na industria siderurgica, um deles em
particular, sera o objeto deste trabalho, que € a fibra isolante para altas temperaturas
ou fibras refratarias isolantes minerais artificiais (vitreas e cristalinas), mais
especificamente, a fibra ceramica refrataria (FCR), a fibra de silicato de metais
alcalino-terrosos (AES) e a fibra policristalina (PCW). O motivo para a escolha destes
produtos esta relacionado a sua importancia nos cenarios econémico (redugao no
consumo de energia), ambiental (redugcao na emissdo de CO,) e riscos ocupacionais

(classificagao do potencial de patogenicidade) das industrias.



As fibras refratarias isolantes minerais artificiais (vitreas e cristalinas) sao utilizadas
como revestimento térmico objetivando isolar equipamentos, e sdo expostas a
temperaturas de trabalho que podem variar entre 732°C a 1649°C (ASTMC892, 1993).
As razdes do emprego das fibras refratarias isolantes minerais artificiais estdo
diretamente ligadas ao conjunto de propriedades quimicas e fisicas. Dentre estas
propriedades destacam-se: alta resisténcia térmica (baixa condutividade térmica),
baixa capacidade calorifica, alta resisténcia ao choque térmico, baixa densidade, alta
resiliéncia e flexibilidade. Estes atributos fazem com que estes materiais sejam
utilizados ndo sé como revestimento permanente, mas também como revestimento de
trabalho em equipamentos como: fornos de aquecimento, fornos de reaquecimento,
fornos de tratamento térmico e tampas de panela de aco e tampas de panela de gusa.
Estes atributos podem ser resumidos em duas linhas principais: produtividade e

eficiéncia energética.

Em se tratando de eficiéncia energética, esta pode ser correlacionada a trés
propriedades das fibras refratarias isolantes minerais artificiais: baixa condutividade
térmica, baixa densidade e baixa capacidade calorifica. Por possuirem uma baixa
condutividade térmica, a perda de energia (calor) através do revestimento refratario &
minimizada, e consequentemente, a eficiéncia energética do equipamento é
potencializada. Estas trés propriedades também estdo diretamente relacionadas ao
controle da temperatura interna do equipamento. Como s&o necessarios ajustes de
temperatura no forno durante o tratamento de diferentes materiais (qualidade distinta
de acos), as fibras respondem com uma menor inércia térmica quando comparadas a

outros refratarios, desta forma, o consumo de energia do equipamento é otimizado.

Avaliando o aspecto de produtividade, por apresentarem uma alta resisténcia ao
choque térmico, esta propriedade permite 0 emprego de altas taxas de resfriamento e
aquecimento nos fornos apés paradas de manutengao e/ou de operagao, aumentando
a disponibilidade do equipamento para o processo produtivo. Os outros dois fatores,
alta resiliéncia e flexibilidade, sao importantes durante o processo de instalacdo e
montagem do revestimento. Estas caracteristicas permitem a realizagdo de
intervengdes de manutencdo em tempos reduzidos, aumentando a disponibilidade do

equipamento para a producao.



Contudo, a exposigao prolongada das fibras, em especial as fibras vitreas FCR e AES,
a temperaturas superiores a 900°C, geram modificagdes microestruturais e
morfologicas, que contribuem diretamente na reducdo de suas vidas Uteis
(TONNESEN et al., 2003). Logo, essas alteragdes afetam diretamente as duas forgas
motrizes, produtividade e eficiéncia energética, as quais justificam, principalmente, a
utilizacao das fibras como revestimento de trabalho em fornos de aquecimento, fornos
de reaquecimento, fornos de tratamento térmico e tampas de panela de ago e gusa.
Para as fibras policristalinas, por conta da sua estrutura cristalina, praticamente nao ha
modificagdes microestruturais e morfoldgicas significativas a altas temperaturas, que
possam contribuir na redugcdo de seus desempenhos térmico € mecéanico. As fases
encontradas a temperaturas de 1500°C sao mulita e corindon (VDI 3469, 2007),

praticamente as mesmas identificadas no material in natura.

Outro ponto a ser analisado nesta tese, e que merece destaque, é o aspecto dos
riscos ocupacionais baseados em experimentos conduzidos em ratos. As fibras FCR
foram consideradas possivelmente patogénicas a espécie humana por reputaveis
entidades reguladoras tais como: Agéncia de Protegdo ao Meio Ambiente dos Estados
Unidos (EPA), Agéncia Europeia de Produtos Quimicos (ECA) e Agéncia Internacional
de Pesquisa sobre Cancer (IARC). De acordo com a IARC, ha evidéncias que
comprovam O seu risco ocupacional em animais (estudos experimentais em ratos).
Contudo, as evidéncias que poderiam comprovar o potencial de patogenicidade das

fibras FCR na espécie humana, nao sao conclusivas (IARC, 2002).

Para as fibras AES, nenhuma evidéncia patolégica in vivo foi comprovada,
considerando experimentos com as fibras in natura, ou seja, conforme recebidas ou
anteriores as suas utilizacbes (BELLMAN et al., 2002; BROWN et al., 2002; IARC,
2002, HESTERBERG et al., 1998). Contudo, ao expor estes materiais a determinados
tempos e temperaturas, modificacbes em suas microestrutura e morfologia sao
identificadas, podendo ocasionar a formagdo da fase cristobalita (BROWN e
HARRISON, 2012; COMODI et al., 2010; GUALTIERI et al., 2009; BINDE, 2002;
TONNESEN et al., 2003; DYSON et al., 1997; LASKOWSKI et al., 1994). Esta fase
polimérfica da silica cristalina apresenta uma preocupagao em potencial, uma vez que
ha evidéncias comprovadas do seu risco ocupacional em animais (estudos

experimentais em ratos) e na espécie humana (IARC, 1987).



Ja para as fibras PCW, estes materiais ndo foram classificados até o momento por
nenhuma regulamentagéo e/ou diretiva europeia, de acordo com o seu grau de
patogenicidade (EUROPEAN DIRECTIVE 97/69/EC, 1997; 2008; REACH, 2007). Os
fabricantes das fibras PCW creditam esta falta de classificagdo, ao controle mais
preciso do didmetro das fibras durante a etapa de fabricagdo. Este controle gera um
produto com uma menor quantidade de material particulado considerado respiravel,
dentro das premissas da Organizagdo Mundial de Saude (MAZURKIEWICZ, 2014).

Nestes trés contextos, econdmico, ambiental e ocupacional, supracitados, este
trabalho apresenta os seguintes propésitos: primeiro; verificar a influéncia da
microestrutura das fibras FCR, AES e PCW em suas propriedades. Estas correlagbes
foram realizadas considerando os fatores temperatura e tempo. Segundo, avaliar o
risco ocupacional da fibra AES, apds ter atingido condigdes favoraveis (tempo e
temperatura) que pudessem gerar a fase cristobalita na fibra ensaiada. Esta avaliagéo
foi realizada através da técnica de instilagdo intratraqueal em ratos. Terceiro e ultimo,
gerar um algoritmo numérico capaz de reproduzir virtualmente a geometria da fibra
PCW, com o intuito de verificar numericamente a transferéncia de energia em seu
volume. Os resultados desta simulagdo foram confrontados com os dados

experimentais retirados dos ensaios de condutividade térmica.



2 OBJETIVOS

Este trabalho teve trés forgas motrizes para o seu desenvolvimento. Primeira,
contribuir para o entendimento do processo de modificagdo na microestrutura e
morfologia e o0 seus impactos nas propriedades fisicas, apds exposigéo aos fatores
tempo e temperatura das fibras testadas (PCW, FCR e AES). Segunda, estimar o
impacto ocupacional das fibras AES, através da técnica de instilagao intratraqueal em
ratos, apds a confirmagédo da geragao da fase cristobalita. Terceira e ultima, realizar
uma analise numérica e experimental da transferéncia de energia através das fibras
PCW, visando contribuir qualitativamente ou quantitativamente (apds calibragdo) no
desenvolvimento de uma metodologia que possa avaliar o poder de isolamento

térmico desta modalidade de revestimento.

Para que estes trés objetivos macros fossem alcangados, objetivos especificos foram

definidos e divididos de acordo com as trés forcas motrizes apresentadas.

2.1 Microestrutura versus propriedades

e Preparar as amostras conforme normas e padrdes adotados para as fibras;

e Tratar termicamente as fibras de acordo com as temperaturas continuas de
operacao para cada material e nos tempos de 24, 72 e 120horas. Os valores
das temperaturas e tempo de tratamento das fibras foram escolhidos em
funcdo da comprovacdo de transformacdo de fase para os materiais nao
cristalinos (COMODI et al., 2010 e GUALTIERI et al.,2009);

e Determinar e correlacionar mudangas nas fases mineraldgicas, topografia
superficial tridimensional e porosidade aberta na alteragdo de propriedades
fisicas para cada classe de fibra e apds a exposicao aos tempos pré-definidos

(24, 72 e 120horas) e temperaturas de operagao continua de cada material.

2.2 Riscos ocupacionais em fibras AES expostas aos fatores tempo e
temperatura

e Tratar a amostra termicamente com o intuito de garantir a formagéo de fases

cristalinas;



2.3

Separar as fragcbes de amostras da fibra de acordo com o protocolo
(ECB/TM/27 REV.7, 1999);

Realizar a aclimatizagdo dos grupos de ratos considerados de controle e de
estudo;

Realizar a instilacdo intratraqueal das fibras em solugédo salina no grupo de
estudo, durante 4 dias consecutivos e conforme dosagens pré-estabelecidas.
Para o grupo de controle a mesma metodologia foi adotada, porém foi utilizada
apenas a solugao salina;

Sacrificar os ratos dos grupos de controle e de estudo apés 02, 14, 32 e 88dias
do término da realizagdo da ultima instilagdo intratraqueal. Esses tempos estao
definidos de acordo com o protocolo (ECB/TM/27 REV.7, 1999);

Estimar a distribuicdo do tempo de meia-vida de fibras, de diferentes
dimensdes, retidas nos pulmbes dos ratos;

Estimar o potencial risco ocupacional da fibra ensaiada.

Analises numérica e experimental da transferéncia de energia
através de fibras refratarias policristalinas

Preparar as amostras da fibra policristalina estudada, objetivando determinar
os valores de sua condutividade térmica (ASTM C177, 1997);

Medir a condutividade térmica entre temperaturas variando de 300°C a 1000°C;
Determinar experimentalmente parametros microestruturais que influenciam
diretamente o poder de isolamento de materiais fibrosos;

Criar um algoritmo numérico objetivando reproduzir virtualmente a geometria
da amostra da fibra avaliada;

Gerar a malha computacional e delimitar o volume de controle;

Resolver o modelo matematico referente ao processo de transferéncia de
energia na fibra ensaiada, utilizando o software Ansys CFX;

Verificar e confrontar os resultados de condutividade térmica da simulagao

numeérica com os dados experimentais obtidos.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo serdo apresentados os seguintes itens: descri¢gdo da classificacdo das
fibras minerais artificiais (vitreas e cristalinas); definicdes e termos utilizados segundo
padrdes e normas regulamentadoras; os processos de manufatura; o histérico em
relagcdo ao seu desenvolvimento; aplicagdes convencionais na industria siderurgica;
vantagens ambiental e econbmica de seus usos frente as composi¢gées de materiais
refratarios comercialmente empregados na industria; problemas ocupacionais
relacionados a sua utilizacdo; e por fim, consideragdes referentes as suas
microestruturas e propriedades antes e apods exposicdo aos fatores tempo e

temperatura.

3.1 Classificacao das fibras

Segundo KIAKOUAMA e FAUCON (2010) as fibras podem ser classificadas de acordo
com as suas caracteristicas naturais ou artificiais, organicas ou inorganicas, bem como
em relagcdo ao seu grau de cristalinidade. Segue na Figura 3.1, uma visao global da

classificagcéo das fibras.

| Classificacdo Geral das fibras : visdo global |

| Fibras Inorganicas | | Fibras Orgénicas | | Fibras Minerais Artificiais ” Fibras Orgénicas |
Fibras Policristalinas (PCW) |

—| Fibras Ceramicas Refratarias (FCR) |

—| Silicato alcalino terroso (AES) |

—| Fibras para uso especial |

Figura 3.1 — Classificagao geral das fibras.

Dentre as fibras naturais orgénicas podem-se destacar fibras vegetais como o

algodao, o linho, a juta, o cdnhamo e o sisal. Para as fibras naturais inorganicas, tém-



se alguns exemplos: os minerais sepiolita, atapulgita, erionita, wollastonita e asbesto.
Em particular, este ultimo mineral apresenta importantes caracteristicas, tais como:
alta resisténcia térmica, durabilidade em meios acidos e outros meios quimicos, e

baixa densidade aparente.

Para as fibras artificiais organicas, alguns exemplos podem ser apresentados, sendo

estes; fibra de carbono, fibra de celulose, poliéster, nylon, kevlar, etc.

Para as fibras minerais artificiais ou fibras artificiais inorganicas ou fibras inorganicas
feitas pelo homem, podem-se destacar: as fibras de vidro, as fibras de rocha, as fibras
de escoria, as fibras ceramicas refratarias (FCR), as fibras de silicato de metais

alcalinos terrosos (AES), as fibras policristalinas (PCW), dentre outras.

Para as fibras minerais artificiais, o foco desta pesquisa sera direcionado para trés
tipos de materiais, sendo estes; as fibras cerémicas refratarias (FCR), as fibras de
silicato de metais alcalinos terrosos (AES) e as fibras policristalinas (PCW). De acordo
com padrbes europeus, estes produtos refratarios também podem ser classificados
como: HTIW - Ias isolantes para alta temperatura (prEN 1094-1, 2008), HTW - las
para altas temperaturas (TRGS 619, 2007), MMMF - fibras minerais feitas pelo homem
(IARC, 2002) e MMVF — fibras vitreas feitas pelo homem (IARC, 2002), sendo que
para este ultimo caso, especificamente para este estudo, apenas os materiais FCR e

AES fazem parte desta nomenclatura.

3.2 Definigoes e termos

Para o desenvolvimento deste trabalho serdo utilizados termos e definigbes conforme
normas e padrbes europeus, uma vez que a empresa VALLOUREC, responsavel pelo

subsidio desta pesquisa, € de origem europeia.

3.2.1 Termos gerais e defini¢coes

Os termos e as definigbes presentes neste item estdo em concordancia com as
normas europeias (pr EN 1094-1, 2008; TRGS 619, 2007).



e L& — aglomerado ndo direcional de fibras com distribuicdes variadas de
didmetro e comprimento;

e Fibra — particulas com uma razéo entre comprimento e didmetro superior a 3:1;

e FCR - fibras vitreas feitas pelo homem, com orientagcao aleatéria e composta
por silica e alumina ou silica, alumina e zircénia. Nas Tabelas Ill.1 e Ill.2 sdo
apresentadas as composi¢cdes quimicas de cada um dos tipos de FCR;

o AES - fibras vitreas feitas pelo homem, com orientagao aleatéria e composta
por oxidos de calcio e magnésio em proporgdes superiores a 18% em massa.
Outro constituinte majoritario é a silica. Oxidos minoritarios (alumina, zircénia e
titania) também estéo presentes na sua composigéo, conforme Tabela IIl.3;

e PCW - fibras policristalinas feitas pelo homem, contendo um percentual de

alumina superior a 60% em massa, conforme apresentado na Tabela 111.4;

Tabela lll 1 — Fibras vitreas compostas por alumina e silica (FCR).

Componentes Percentual em massa (%)
A|203 46 a 56
SiO; 44 a 54

Outros 6xidos <1

Tabela Il 2 — Fibras vitreas compostas por alumina, silica e zircénia (FCR).

Componentes Percentual em massa (%)
Al,O; <37
SiO; >48
ZrO; <20

Outros 6xidos <1
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Tabela Ill 3 - Fibras vitreas compostas por silicatos de metais alcalinos terrosos (AES).

Componentes Percentual em massa (%)
CaO + MgO 18-43
SiO; 50-82
A|203 + T|02 + Zr02 <6
Outros 6xidos <1

Tabela lll 4 - Fibras ceramicas policristalinas (PCW).

Componentes Percentual em massa (%)
A|203 72 a 97
SiO; 3a28

Outros 6xidos <0,1

Mat — La flexivel, ndo agulhada e sem agentes de fixagao.

Manta — Mat flexivel e agulhado, livre de ligantes e dimensdes nominais
determinadas.

Temperatura de classificagdo — Temperatura na qual a retracido obtida através
do teste de variagao linear permanente ndo excede 4%. Aplicado para mantas,

mat, feltros e papéis. Nao €& recomendado utilizar as fibras Vvitreas

continuamente nesta temperatura. Na Figura 3.2 sdo apresentadas as faixas
tipicas de aplicagao das fibras FCR, AES e PCW, sendo que a largura do
poligono corresponde ao grau de proporcionalidade de uso do material na
temperatura de referéncia.

Resiliéncia — capacidade de retornar ao valor da dimensao original apés ter

sido comprimida 50% em sua espessura.
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1500C

x — tipos de fibras isolantes
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Figura 3.2 - Temperatura tipica de aplicagao das fibras isolantes PCW, FCR e
AES (prEN 1094-1, 2008).

3.3 Processos de Manufatura

Os processos de manufatura das fibras FCR, AES e PCW podem ser divididos entre
os métodos de sopro (blowing), centrifugagéo (spinning) e sol-gel, sendo que os dois
primeiros sao utilizados para a produgao das fibras vitreas e o ultimo € empregado
para as fibras policristalinas. Nao se recomenda produzir fibras policristalinas
utilizando os dois primeiros métodos, devido ao percentual em massa de alumina
presente neste material ser superior a 60%. Este fato faz com que o produto fundido
apresente uma baixa viscosidade e uma alta tensdo superficial, dificultando a
confeccdo das fibras. Além destes dois fatores, ha também o incremento da
temperatura de fusdo das matérias-primas, tendo como consequéncia, um maior

potencial de consumo de energia.

As fibras AES e FCR sao produzidas de acordo com o mesmo processo tecnoldgico,
fusdo da matéria-prima através de forno elétrico. A diferenca basica entre o processo
de fabricagao esta na temperatura de fusdo de seus compostos quimicos. Para as
fiboras AES, a temperatura de fusao é de aproximadamente 1600°C. Ja para as fibras
FCR, este valor chega a aproximadamente 2000°C (VDI 3469, 2007).
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As etapas de fabricacdo das fibras nao cristalinas AES e FCR sdo apresentadas na
Figura 3.3, sendo que o material fundido pode prosseguir pela metodologia de sopro

(blowing) ou de centrifugagao (spinning).

Matéria-Prima

Misturador Métode Spinning

Forno Elétrico
(fusdo)

Ferno

IREIN q Produtos de
= f i d @ mantas
 SS—
Confeccdodos

Agulhamento rolos

Fibralizagdo
Método
“Spinning”

Camara de coleta U

das fibras < )
@ Produtos
Primérios

Figura 3.3 — Etapa de fabricagao das fibras FCR e AES (NIPPON STEEL
TECHNICAL REPORT, 1998).

3.3.1 Método de Sopro (Blowing)

Neste método, a produgio das fibras é baseada no efeito de arraste pelo fluxo de ar
insuflado. O sopro gerado através de uma injecao de ar comprimido ou de vapor
separa o material fundido em pequenas gotas, acelerando-as e transformando-as em
fibras ndo ordenadas e com razdes variadas entre suas dimensdes, comprimento e
didametro. Geralmente, o valor do didmetro médio das fibras varia entre 2,5-3,5um. Os
métodos convencionais sdo os de sopro horizontal e sopro paralelo, conforme Figuras

3.4 e 3.5, respectivamente.
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Figura 3.4 - Desenho esquematico do método horizontal de sopro
(VDI3469,2007).
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Figura 3.5 — Desenho esquematico do método paralelo de sopro (VDI 3469, 2007).

3.3.2 Método de Centrifugagao (Spinning)

Neste método, o material fundido flui para rodas metalicas instaladas abaixo do forno
elétrico de fusdo das matérias-primas. O processo de fibralizagédo (formagdo das
fibras) é desempenhado pela rotagdo em alta velocidade de rodas metalicas dispostas
em sequéncia. A forga centrifuga gerada durante o impacto do material fundido nas

rodas faz com que este seja separado em pequenas gotas, as quais sao
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transformadas em seguida, em fibras ndo ordenadas e com razdes variadas entre
suas principais dimensdes; comprimento e didmetro. Geralmente, o valor do didametro

médio varia entre 3-5um. O desenho esquematico esta representado na Figura 3.6.

1 l Matéria-prima

,__‘] fundida

| Bico de descarga |

Fio de matéria-
prima fundida

Agua de
refrigeragdo L

AN
\'/J Rodasem alta
rotacdo
A
7 NG
P
N

Figura 3.6—- Desenho esquematico do método de centrifugagao (VDI 3469, 2007).

Nos dois processos apresentados (sopro e centrifugagdo), pequenos graos (formato
globular ou de meia-lua) de vidro que néo séo transformados em fibras, recebem a
denominacao de shot. Este produto possui um didmetro médio préximo ou superior a
60um. A presenga deste material ndo fibralizado contribui negativamente na
resisténcia mecénica e no poder de isolamento do produto final (HORIE, 1987).
Durante o processo de formagcao das fibras, alguns shots rompem-se das fibras,
sendo entdo coletados e fundidos novamente. A quantidade de shot no produto final
difere significativamente dependendo do fabricante, processo de manufatura e

qualidade da matéria-prima. Este item é um fator importante no controle de qualidade.

As fibras individuais produzidas durante o processo séo direcionadas para uma esteira
de malha localizada na camara de coleta e uma teia de fibras é formada. Esta pode
ser embalada como las ou processadas como mat. Caso o produto fabricado seja
manta, as las seguem o fluxo produtivo, passando pelo processo de agulhamento.
Este procedimento tem como objetivo fornecer um maior entrelacamento entre as
fibras e consequentemente, aumentar a resisténcia mecanica do produto. E por fim, o

material € levado ao forno, para a retirada dos ligantes organicos. Além destes
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produtos, outros tipos de materiais também podem ser fabricados, tais como: médulos,

pegas a vacuo, cordodes e tecidos.

3.3.3 Método Sol-Gel

O termo sol é geralmente empregado para definir uma dispersdo de particulas
coloidais (dimensao entre 1 e 100nm) estavel em um fluido, enquanto que o gel pode
ser visto como sendo o sistema formado pela estrutura rigida de particulas coloidais
(gel coloidal) ou de cadeias poliméricas (gel polimérico) que imobiliza a fase liquida
nos seus intersticios (IIER, 1979 apud SANTILLI e PULCINELLI, 1984).

Genericamente, o processo sol-gel constitui-se na sintese quimica de o&xidos
envolvendo sais hidrolisaveis (orgénicos ou inorganicos) que podem passar pela
transicdo sol-gel. Neste processo sdo utilizados precursores, alcéxidos metalicos ou
sais inorganicos, que passam por reagoes de hidrélise e polimerizagdo para formar um
sistema coloidal ou sol. O ajuste do pH do meio e/ou a desidratagao deste sistema
leva a formagao de um gel. Por este processo podem ser obtidos materiais amorfos ou
cristalinos, dependendo do precursor, das etapas de fabricagdo e dos tratamentos

térmicos aos quais os materiais sdo submetidos.

Na fabricagdo das fibras policristalinas, os precursores de alumina sido solucdes
aquosas viscosas de sais basicos de aluminio, AIX,(OH)s.,, onde X pode ser um
ligante inorganico (CI*, NO®...) ou um ligante organico (HCOOH). A centrifugacdo do
precursor produz um gel (fibra), o qual é seco e posteriormente aquecido. A
decomposicao do precursor induz a precipitacdo de hidréxidos de aluminio, tais como
a boemita. Nesta etapa, variacbes volumétricas e porosidade devem ser
cuidadosamente controladas. Acima de 400°C e proximo de 1.000°C, a fibra é
composta por graos na faixa de 10 a 100nm e de fases de transicdo da alumina.
Acima de 1.100°C, a fase estavel a-alumina nucleia, ocorrendo um rapido crescimento
de seus grdos para dimensdes micrométricas, juntamente com a coalescéncia dos
poros. Nesta etapa, as fibras tornam-se bastante frageis, impossibilitando a sua
utilizagdo. Logo, para que este material possa ser utilizado, precursores de silica sao
adicionados as fibras (HEARLE, 2001).
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Segundo XU et al. (2012) o método sol-gel na fabricacao de fibras policristalinas de
alumina inclui trés etapas principais, a producdo do sistema coloidal ou sol, a
fibralizagao (normalmente pelo método do disco giratorio) e o tratamento térmico. Esta
ultima etapa é considerada bastante crucial para as caracteristicas das fibras, pois
influencia diretamente em propriedades importantes, tais como resisténcia a tragao e

capacidade de isolamento térmico.

3.4 Historico de Desenvolvimento

O desenvolvimento das fibras minerais artificiais foi, historicamente, impulsionado por
importantes fatores, tais como: tecnologia de fabricagao, disponibilidade de matérias-
primas, aplicagdes industriais, temperatura em que cada produto poderia ser utilizado
continuamente, crise no setor de energia (alta nos pregos), e a preocupacao com 0s
riscos ocupacionais ocasionados pelo uso das fibras naturais asbesto e pela propria

utilizagao do material de FCR.

Especificamente, o desenvolvimento destes materiais iniciou-se através da fabricagao
das fibras ceramicas refratarias (FCR) na década de 40, sendo efetivamente
comercializadas na década de 50 e 60 nos Estados Unidos e na Europa,

respectivamente.

A crescente utilizagdo das FCR como materiais isolantes térmicos foi motivada por
dois principais aspectos: comprovagao cientifica que a inalagdo de fibras asbesto
poderia ocasionar sérias patologias, tais como um determinado tipo de céancer
conhecido como mesotelioma (IARC, 1987) e o aumento do prego da energia
(combustiveis fosseis) na década de 70 (MAXIM et al., 1994).

Durante o periodo compreendido entre as décadas de 40 e 80, pequenas
modificagdes na formulacdo das FCR foram realizadas, através de melhorias no
processo de manufatura e/ou aumento da disponibilidade de matérias-primas

alternativas.

Apenas no final da década de 80 e inicio da década de 90, é que as FCR sofreram
mudangas significativas. Alguns fabricantes modificaram a composi¢gédo quimica das

fiboras e/ou a metodologia de fabricagdo, desenvolvendo outros produtos. Nesta
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década iniciou-se a fabricagao das fibras AES, objetivando melhorar, principalmente, a
sua solubilidade nos sistemas bioldégicos, mais comumente conhecida como
biopersisténcia. As fiboras PCW foram inventadas nos ano 70, mas a sua

comercializagao iniciou-se no final da década de 90.

Dentre o processo evolutivo das FCR, estas foram desenvolvidas conforme suas
temperaturas de classificagao, iniciando pelas fibras para 1260°C, passando pelas
fibras para 1400°C (aumento no teor de alumina, seguido da adicdo de ZrO,) e por fim,
as fibras para 1500°C (adi¢cao de Cr,03).

A fibra ceramica refrataria na classe de 1260°C consiste em produtos com 47-51%-
AlL,O; em massa e 49-53%-SiO, em massa, aproximadamente. A razao entre os
compostos alumina/silica dentro das faixas apresentadas gera pequena influéncia na
propriedade de refratariedade. Contudo, caracteristicas como diametro das fibras,
quantidade de shot, area superficial especifica das fibras, dentre outras, influenciam
diretamente em propriedades importantes, tais como resisténcia mecanica e

isolamento térmico.

Para as FCR da classe de 1400°C, foram desenvolvidos dois tipos de materiais. No
primeiro aumentou-se a porcentagem de alumina para 56-60% em massa (a faixa da
silica é de 40-44% em massa). No segundo material, foi acrescentada a fase ZrO, <
20% em massa, além da presencga das fases Al,O; <37% e SiO, >48% (percentuais

em massa).

Por fim, as FCR da classe de 1500°C foram desenvolvidas objetivando reduzir o efeito
de degradacgao das fibras, apds exposi¢cao aos fatores temperatura e tempo. Contudo,
os resultados esperados nao foram alcangados. Outro fator agravante é o risco
ambiental. Caso ocorra uma reacgéo de oxirredugao do Cr (lll) - cromo trivalente, para

Cr (VI) — cromo hexavalente, o material podera ser classificado como patogénico.

Para as fibras AES, a sua invencgao foi datada nos anos 80 e a sua comercializagédo
iniciou-se, principalmente na Europa, com maior expressdo na década de 90
(KIAKOUAMA e FAUCON, 2010). Este fato ocorreu devido as fibras ceramicas
refratarias (FCR) serem classificadas como substancias possivelmente patogénicas a
espécie humana (EUROPEAN DIRECTIVE 97/69/EC, 1997).
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Basicamente, as fibras AES apresentam em sua composig¢éo quimica, percentuais em
massa, de silica entre 50-82% e de 6xidos de metais alcalinos terrosos (CaO e MgO)
compreendidos em 18-43%. Em processo de comercializagdo, existem duas classes
de fibras AES; sendo que a primeira apresenta 60-70% em SiO, e 25-40% em CaO e
MgO e a segunda possui 70-80% em SiO, e 18-25% em CaO e MgO. Uma das
principais diferencas entre os dois materiais € a temperatura de classificagdo, sendo
que o material da primeira classe apresenta o valor de 1200°C e as fibras da segunda

classe apresentam o valor de 1300°C.

E por fim, as fibras policristalinas (PCW), as quais foram inventadas nos anos 70
(HTIW COALITION, 2013). Geralmente, fabricam-se trés tipos de materiais, sendo o
primeiro composto de aproximadamente 72% de alumina e 28% de silica, contendo a
fase mulita (3Al,05.2Si0,) como constituinte majoritario, o segundo formado por
aproximadamente 95% de alumina e 5% de silica, contendo a fase a-alumina como
principal constituinte, e o ultimo tipo contendo aproximadamente 80% de alumina e
20% de silica, contendo ambas as fases a-alumina e mulita na sua composi¢cao
quimica. Para o primeiro material este é classificado como fibra de mulita e para os
dois ultimos, estes sdo denominados por fibras de alumina. Todos os percentuais

apresentados estdo em massa.

3.5 Aplicagoes na Industria Siderurgica

Objetivando apresentar as aplicagdes das fibras FCR, AES e PCW na industria
Siderurgica de uma forma mais detalhada, optou-se por dividir as unidades produtivas

em cinco grandes areas, destacando-se importantes equipamentos de cada regiao.

Desta forma, as areas foram separadas em: preparagdo da carga (coqueria), redugao
(alto forno, sistema de injecao de ar e carro torpedo), refino (panela de ago e tampa de
aquecedor de panela de aco), lingotamento (distribuidor e tampa de aquecedor do
distribuidor) e laminacao (fornos de aquecimento, fornos de reaquecimento e fornos de

tratamento térmico), conforme Figura 3.7.
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Figura 3.7- Desenho esquematico da producgao de aco (INSTITUTO ACO BRASIL,
2009).

3.5.1 Preparagao da carga (coqueria)

Coqueria é a unidade industrial que transforma mistura de carvbes minerais em coque.
O coque metalurgico € empregado nos altos fornos, onde pode atuar como
combustivel, redutor, fornecedor de carbono ao gusa e permeabilizador da carga. Uma
bateria de fornos de coque com recuperacao de subprodutos é constituida de fornos
verticais geralmente de 11m a 15m de comprimento, 3m a 7m de altura e 0,3m a

0,55m de largura. Suas paredes s&o construidas de tijolo refratario.

Durante o processo, a mistura de carvbes & aquecida a 1100°C, e o tempo de
coqueificagao varia, geralmente, de 16h a 18h. Uma vez que o coque atingiu o grau
maximo de transformacgao, este é desenfornado pelas portas. Estas portas (Figura 3.8)
sdo abertas para que o material seja retirado e uma nova batelada de carvédo seja
inserida no forno. Logo, como o revestimento refratario das portas é exposto ao
gradiente de temperatura (choque térmico) de aproximadamente 1000°C, os materiais

geralmente utilizados nestas regides sao as fibras FCR, AES e PCW.
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Figura 3.8 — Bateria de coque — Vista das portas.

3.5.2 Redugao (alto forno, canal de corrida e carro torpedo)

O alto forno € um tipo de forno de cuba empregado na produgao de ferro gusa, pela
fusdo redutora de minérios de ferro em presenga de carvdo vegetal ou coque e
fundentes. Estas matérias-primas s&o carregadas pelo topo e, na descida, séo
transformados pela agdo dos gases ascendentes, provenientes da combustdo do
carvao ou coque com o ar quente (oxigénio), soprado pelo sistema de injegao de ar.

Os produtos principais da redugdo sédo a escoria e ferro gusa liquidos, os quais sao
retirados pelo cadinho (parte inferior do equipamento) através do furo de corrida. Estes
dois produtos sdo vazados no canal de corrida, sendo que o gusa é direcionado ao

carro torpedo e a escoria segue seu caminho para o sistema de granulagao.

Geralmente, os revestimentos isolantes de backup utilizados tanto na regido do
sistema de injecado de ar (Figura 3.9), quanto no canal de corrida (Figura 3.10) e no
carro torpedo (Figura 3.11), sdo compostos por placas constituidas por fibras FCR,
AES e PCW.
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Figura 3.9 — Sistema de injegcado de ar quente no alto forno.

Figura 3.11 — Carro Torpedo e revestimento em fibra de backup.
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3.5.3 Refino (panela de ago e tampa de aquecedor de panela de a¢o)

O processo de producado de ago em uma aciaria pode ser dividido em duas etapas, o
refino primario e o refino secundario. Na primeira etapa acontece o refino do ferro-
gusa. Esta consiste no carregamento de sucata sdlida e gusa liquido no convertedor
LD e posterior sopro de oxigénio no banho. Durante o sopro, elementos como
carbono, silicio, manganés e fésforo sdo oxidados. Antes do término da fase de sopro
de oxigénio e posterior vazamento do agco nas panelas, estas ultimas sdo aquecidas
através de uma estacgao de aquecimento de panelas de ago, composta por uma tampa
com queimador, contendo como revestimento de trabalho as fibras FCR ou PCW,
conforme Figura 3.12. Finalizada a fase de sopro, 0 ago é entdo vazado nas panelas,
ja aquecidas, seguindo para o refino secundario. Esta etapa consiste no ajuste fino de
composi¢gao quimica, geralmente em atmosfera redutora e acerto de temperatura.
Geralmente, um dos produtos isolantes utilizado como backup nas panelas é a fibra
FCR ou AES, conforme pode ser observado na Figura 3.13.

Figura 3.12- Sistema de aquecimento das panelas de a¢o.
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Figura 3.13 — Detalhe de uma panela de aco.

3.5.4 Lingotamento (distribuidor e tampa de aquecedor do distribuidor)

No processo de lingotamento continuo, o ago liquido é transferido para uma calha de
distribuicao (distribuidor) pelo fundo em panelas convencionais. O distribuidor serve
para manter um volume de aco liquido, objetivando alimentar o molde com uma
pressao ferrostatica constante e controlar a vazdo do ago para o molde. O molde
(lingoteira) é fabricado de cobre ou grafite, e tem um movimento oscilatério para
reduzir a aderéncia do agco em suas paredes, além disto, utilizam-se lubrificantes a
base de oleo ou grafite. Geralmente, um dos produtos isolantes utilizados como
backup nos distribuidores € a fibra FCR ou AES, conforme na Figura 3.14. Anterior a
transferéncia do ago liquido para a calha de distribuigdo (distribuidor), esta ultima é
aquecida através de uma estagcdo de aquecimento composta por uma tampa com
queimador, sendo que esta tampa é revestida, geralmente, por fibras FCR ou PCW,

conforme mostrado na Figura 3.15.
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Figura 3.15 — Estacao de aquecimento dos distribuidores.

3.5.5 Laminacgao (forno de aquecimento, forno de reaquecimento e forno de
tratamento térmico)

A laminacgao € um processo de conformacgcdo mecéanica no qual o material é for¢cado a
passar entre dois cilindros, girando em sentidos opostos, com praticamente a mesma
velocidade superficial e separados entre si de uma distancia menor que o valor da
espessura inicial do material a ser deformado. Esta pode ser a quente ou a frio. No
caso em que ha temperatura envolvida no processo, fornos de reaquecimento sdo
utilizados para tornar os produtos semiacabados (tarugos ou placas) suficientemente
plasticos, para permitir a redugdo mecanica a secgao desejada. Os fornos de
aquecimento sdo usados para tornar produtos semiacabados (ex.: lupas) em produtos

acabados (ex.: tubos). Ja os fornos de tratamento térmico sdo empregados no
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aquecimento de produtos acabados (ex.: tubos) a temperaturas em que algumas

microestruturas e propriedades finais sdo desejadas.

Para fornos de aquecimento (Figura 3.16), em que a maxima temperatura de trabalho
é de 1050°C, as fibras FCR e AES podem ser utilizadas como juntas de expansao

e/ou como revestimento isolante de backup e/ou como revestimento de trabalho.

Figura 3.16 — Aplicag6es das fibras FCR e AES como juntas de expansao.

Para os fornos de reaquecimento, em que a maxima temperatura de trabalho é de
1340°C, as fibras PCW sao utilizadas como revestimento de trabalho e/ou como juntas
de expanséo e/ou como revestimento isolante de backup. Na Figura 3.17, as fibras
PCW foram utilizadas como isolamento para as regides das vigas e colunas méveis e

fixas, conhecidas como skids, de fornos do tipo vigas caminhantes.

Figura 3.17 - Aplicacao das fibras PCW como revestimento isolante de backup.
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Para os fornos de tratamento térmico (Figura 3.18), as fibras FCR e AES séo utilizadas
principalmente como revestimento de trabalho. As temperaturas tipicas de trabalho
destes equipamentos para tratamento de ligas ago-carbono séo de 700°C e 900°C,

para os fornos de revenimento e de austenitizagéo, respectivamente.

Figura 3.18 - Fibras como revestimento de trabalho em fornos de tratamento
térmico.

3.6 Vantagens ambiental e econdémica de seus usos frente as
composi¢coes de materiais refratarios comercialmente empregados
na industria.

Dependendo de sua aplicacdo, cada material refratario ird apresentar vantagens e
desvantagens tecnoldgicas, ambientais e econdmicas. Principalmente, durante as
etapas de investimento e de otimizacdo das instalagbes industriais, critérios
econdmicos e aspectos ambientais serdao cada vez mais decisivos e colocados nas
pautas de discussao, uma vez que varias leis, diretivas e politicas exigem melhorias

relacionadas a estes dois fatores.

Por ser uma empresa do grupo francés Vallourec, a usina Barreiro segue parametros e
regulamentacbes ambientais e econbmicas exigidas pelo mercado brasileiro e
europeu. Dentre estas exigéncias destaca-se o plano da comisséo europeia “Europa
2020”. Este plano possui como uma de suas estratégias, garantir que as seguintes
metas sejam alcangadas até o ano de 2020. Redugédo em 20% de emissdes de gases
de efeito de estufa relativas aos niveis de 1990, ou em 30%, se as condi¢cdes o

permitirem; incremento em 20% da quota de utilizagdo de energias renovaveis no
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consumo final energético; e incremento de 20% em eficiéncia energética (PLANO DA
COMISSAO EUROPEIA “EUROPA 2020”, 2010).

Desta forma, parametros econémicos e ambientais relevantes, tais como consumo de
energia, aumento de produtividade e especialmente, redugdo de emissdo de gases
responsaveis pelo efeito estufa, merecem destaque e serdo aqui apresentados,
objetivando demonstrar importantes vantagens da utilizagdo dos materiais isolantes
FCR, AES e PCW nas instalagdes industriais.

Na Figura 3.19 encontram-se representadas trés composicbes de construgbes de
revestimentos refratarios utilizadas em paredes de fornos industriais. Estas
composi¢cdes foram comparadas, visando avaliar as vantagens tecnoldgicas,
econdmicas e ambientais das Ias isolantes para alta temperatura (HTIW) frente aos
outros dois tipos de revestimentos comumente usados. Segundo SONNENSCHEIN
(2011) os diferentes cones indicados logo abaixo de cada formato de revestimento de
parede, simbolizam, por exemplo, a menor quantidade de massa, matéria-prima e
energia armazenada e consequentemente menor consumo de energia e menor

emissao de CO, para a composigao 3, quando comparada aos outros dois arranjos.

E interessante relatar que, estes trés tipos de construgdes sdo bastante utilizados na
industria siderurgica, principalmente em fornos de aquecimento, fornos de
reaquecimento e fornos de tratamento térmico (témpera e revenimento). Porém, cabe
salientar que, uma nova geracdo de materiais refratarios com capacidade de
isolamento térmico igual ou superior aos revestimentos HTIW ja se encontram em

processo de comercializagao (SCHNABEL, 2011).
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Figura 3.19 - Comparacgao entre composicoes usuais de revestimento refratarios
empregados em fornos industriais (SONNENSCHEIN, 2011).

Além da propria avaliagao tecnolégica, econdmica e ambiental apresentada na Figura
3.19, outros beneficios construtivos também podem ser mencionados, tais como: a
menor quantidade de massa do revestimento HTIW permite uma construgcao metalica
do forno menos robusta e consequentemente a fundagao sera projetada para suportar
menor carga (menos ago e concreto). Outro ponto, devido a baixa densidade do
material, o manuseio e a instalagdo torna-se mais simples e agil. E por fim, apds a
montagem, o forno necessita de um menor tempo de aquecimento e encharque,
devido a estes materiais ndo necessitarem de uma secagem prévia e possuirem uma

baixa inércia térmica em relacdo aos demais refratarios.

WIMMER (2004) apresentou uma comparagdo econdémica e ambiental entre diferentes
tipos de revestimentos refratarios para um forno de forja. Foram utilizadas trés
modalidades construtivas, sendo a primeira apenas com material denso, a segunda
apenas com material isolante e a ultima apenas com as FCR. Esses equipamentos
apresentavam as seguintes caracteristicas; funcionamento intermitente, gas natural
como combustivel, 48 ciclos de tratamento térmico por ano, 4700horas em operagao
por ano, periodo da avaliacdo de 05 anos, temperatura de trabalho de 1300°C, 212m?

de area de revestimento e custo de gas natural de 0,17€/m>.
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Uma vez que ndo ha informacdes relativas a espessura dos revestimentos, bem como
de suas especificagdes precisas, foi utilizado o seguinte critério para avaliar a Tabela
1.5, a temperatura de face fria esperada devera ser a mesma para as trés

configuragdes de modalidade construtiva.

Tabela lll 5 — Comparacao entre trés revestimentos de um forno de forja.

Revestimento do Forno Refratario Denso Refratario isolante FCR
Energia especifica armazenada MJ/m* 817,82 330,35 45,33
Custos operacionais (apenas energia) €/m?/a 414,27 214,22 121,04
Custos totais €/m?/a 502,96 292,52 179,59

Consumo de energia + Emissao de CO % 70 58 Base

No quesito econbémico, o revestimento contendo FCR apresenta um armazenamento
de energia 18 vezes menor quando comparado ao refratario denso e 7 vezes menor
quando correlacionado ao material isolante. Este fator € de grande importancia quando
se realiza uma avaliagdo de um processo intermitente, pois toda vez que o forno for
resfriado e posteriormente aquecido, o revestimento que possuir uma menor
capacidade de armazenamento de energia, necessitara uma menor quantidade de

calor, gerada pela queima do combustivel, para garantir o seu completo encharque.

Avaliando o aspecto ambiental, pode-se concluir que: como o consumo de energia
sera minimizado por uma menor demanda de gas natural necessaria para encharcar o
revestimento do forno em FCR, uma menor emissido de CO, também sera observada.
Na Tabela 1l1l.6 encontram-se alguns importantes dados de dois fornos de
reaquecimento da empresa Sumitomo Metal. Todos os dados foram fornecidos pela

empresa e fazem parte de relatorios técnicos internos.

Tabela Ill 6 — Dados de 02 fornos de vigas caminhantes da empresa Sumitomo Metal.

Forno 01 Forno 02
Tipo Vigas caminhantes (08 zonas) Vigas caminhantes (06 zonas)
Dimensodes (m) 55 (comprimento) x 12,7 (largura) 31 (comprimento) x 12,7 (largura)
Capacidade (t/h) 450 (25°C —»1270°C) 225 (25°C —»1270°C)
Combustivel (PCI) COG (géas de coqueria) = 19,3 MJ/Nm?®
Refratario Teto, Parede e Skids : Médulos de fibra ceramica; Soleira : Refratario
FCR (principal utilizagao) Espessura de teto e parede = 350 mm, coluna dos skids = 100 mm e

viga dos skids = 80 mm.
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De acordo com a empresa Sumitomo Metal, a economia global de energia foi de 13%
apos instalagéo dos revestimentos em fibras ceramicas nas regides do teto, parede e
vigas e colunas moveis e fixas (também conhecidas como skids). Do total, 5% das
economias foram atribuidas a melhoria de isolamento do novo revestimento e 8%
foram intensificadas pela metodologia de operacdo do forno, particularmente mais
eficaz para a zona de pré-aquecimento. Esta nova concepcdo de revestimento

permitiu a pratica de se trabalhar com uma combinacao de carga fria e quente.

Avaliando o forno 01 da empresa Sumitomo Metals, conforme Figura 3.20, um
incremento na temperatura da zona de aquecimento de 100°C, ou seja, de 1180°C
para 1280°C, é alcangcada em um periodo de 08 minutos. Outro ponto observado, a
medida que as placas de aco foram desenfornadas a aproximadamente 05 metros de
distancia da zona de aquecimento, um decréscimo de 100°C foi alcangcado em um
intervalo de 05minutos. Esta baixa inércia térmica é bastante demandada nas
industrias, em especial nos fornos de austenitizagdo e revenimento, uma vez que
rapidas variagdes nas temperaturas das zonas destes equipamentos sio solicitadas,
principalmente quando se trabalha com produtos que demandam diferentes

temperaturas de tratamento térmico.

1300 4 1180°C - 1280 °C » 1180 °C

100°C/ 8 min 100°C/ 5 min

.

1250

1200

Temperatura (°C)

1150

1100

0 20 40 60 80 100 120

Tempo (minuto)

Figura 3.20 - Resposta da inércia térmica do forno 01 da empresa Sumitomo
Metals.



31

A Figura 3.21 mostra a curva de resfriamento da zona de encharque do forno 02 da
empresa Sumitomo Metals. Observa-se que o resfriamento do equipamento de
1250°C a 100°C foi alcancado em aproximadamente 07 horas, sendo que para a
concepgao antiga do revestimento em tijolos densos e isolantes, esta atividade levava
aproximadamente 48 horas. Uma hora apds o desligamento dos queimadores, a agua
de refrigeragdo das vigas e colunas fixas e médveis, skids, € drenada e seis horas
apos esta atividade, as portas laterais para a manutengao sao abertas. A possibilidade
de um resfriamento e um aquecimento mais rapido, desde que nao ocasione danos
por choque térmico significativos no material refratario, aumenta a disponibilidade e
consequentemente a produtividade de uma planta industrial. Esta caracteristica torna

as fibras isolantes efetivas para o cumprimento desta exigéncia.

1

1 250

Retirada da dgua de
refrigeracdo dos skids

1000

T0r

Aberturadas portas
paraa manutencio

Temperatura (TC)

Tempo (hora)

Figura 3.21 - Resposta da inércia térmica do forno 02 da empresa Sumitomo.

A incorporacao N.S.C. (Nippon Steel Corporation) também reportou sobre a baixa
inércia térmica do revestimento em fibra ceramica do forno de reaquecimento de
placas em Kimitsu Works (NIPPON STEEL TECHNICAL REPORT, 1998). Foram
comparadas duas modalidades construtivas, uma com revestimento refratario
convencional (tijolos densos e isolantes) e a outra em fibra ceramica. O forno com a
primeira configuragao apresentou uma inércia térmica de 1°C/min, contra 7°C/min para

o revestimento majoritario em fibra cerdmica, conforme representado na Figura 3.22.
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Figura 3.22 - - Comparacgao entre a inércia térmica de dois tipos de
revestimentos.

Esta caracteristica de baixa absor¢ao térmica das fibras isolantes € observada, devido
a estas apresentarem um baixo valor de densidade aparente quando comparadas a
outros tipos de revestimentos. Enquanto as fibras PCW, utilizadas em temperaturas
constantes de 1500°C, possuem um valor de densidade aparente proximo a 100kg/m?,
tijolos isolantes que podem ser expostos a mesma temperatura de trabalho sem a
perda de suas propriedades, possuem valores préximos a 1.000kg/m® (ASTM C155,
1997). Logo, estes materiais isolantes possuem 10 vezes mais massa a ser aquecida,

quando comparados as fibras de mesma refratariedade.

Segundo HORIE (1987) ha varios tipos construtivos de isolamentos térmicos utilizados
nos carros de carregamento dos fornos tuneis. Estes equipamentos sdo empregados
na queima de pegas ceramicas (refratarios e porcelanas). Existem varias

configuragdes no mercado, sendo que cinco estédo representadas na Figura 3.23.
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Figura 3.23 — Tipos de construgoes de carros de carregamento de fornos tlneis.

Objetivando comparar estas cinco modalidades de construgdo de carros de

carregamento para fornos tuneis, foram avaliadas as perdas energéticas através dos

revestimentos, durante o ciclo de queima apresentado na Figura 3.24. A maxima

temperatura de queima é de 1300°C, as dimensdes do carro sdao 1,5m de largura,

2,0m de altura e 0,4m de comprimento. A curva de temperatura foi construida

conforme temperatura no topo do carro. O tempo total do ciclo foi de 36horas.
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Figura 3.24 — Ciclo de queima do forno tunel.
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As perdas de energia (kcal/m?) de todas as cinco construcdes apds 17,5horas de
tratamento foram de 153.000 (A), 148.000 (B), 98.000 (C), 92.000 (D) e 65.000 (E), ou
seja, comparando a construgéo (A) que nao possuia nenhum material em fibra e a
construgao (E) que continha quase 100% de fibra isolante, as perdas energéticas
através do carro (A) em relacao ao (E) foram praticamente 2,4 vezes maiores.

Nenhum outro fator foi avaliado neste estudo.

Cabe ressaltar que OVERHOFF et al. (2005) também conduziram experimentos em
carros de carregamento de fornos tuneis. Neste estudo foram comparados dois tipos
de revestimentos; um em fibra isolante, e o outro composto por uma nova geragao de
materiais refratarios microporosos. Foram instalados nove termopares em diferentes
pontos na espessura dos dois modelos de revestimentos do carro. Todo o ciclo de
queima foi monitorado. Os resultados obtidos, em relacdo a caracteristica de
isolamento térmico, demonstraram que o material microporoso apresentou um melhor

comportamento em relagéo as fibras avaliadas.

Apesar de todas as vantagens apresentadas em relagdo as fibras isolantes, é
importante salientar que cada vez mais outras exigéncias, tais como mecanicas
quimicas e ocupacionais, também devem ser avaliadas na escolha do revestimento
refratario. Propriedades fisicas e quimicas dos produtos FCR, AES e PCW podem
mudar, caso a atmosfera do forno reaja com suas fases mineralégicas.

Segundo SONNENSCHEIN (2003), os materiais FCR e AES sao aplicaveis em
atmosferas neutras e oxidantes, sendo que em atmosferas redutoras pode ocorrer um
decréscimo da sua vida util. Uma das explicagbes esta ligada a possivel reagdo do
carbono, proveniente da atmosfera (CO), com a silica, em temperaturas préximas a
1000°C, conforme reagdes descritas pelas equacdes quimicas 3.1 e 3.2. Estas duas
reacoes podem ser catalisadas, caso seja constatada a presenga do elemento quimico
ferro (Fe) na microestrutura dos materiais (MCCAULEY, 2004).

Si0, + 3C - SiC + 2CO 3.1)
2Si0, + SiC — 3Si0 + CO (3.2)

Outra possivel degradagdo do revestimento ocasionada por atmosferas redutoras
pode ser atribuida a presenca de H,. Em temperaturas superiores a 1200°C, 6xidos de

baixa estabilidade, tais como SiO, (nas fases tridimita, cristobalita ou na forma de
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silicato), reagem com o H,, conforme reagdo representada pela equagdo 3.3
(CROWLEY et al., 1987). A reducgéo da silica fragiliza a microestrutura do refratario,
diminuindo a sua resisténcia mecanica e ocasionando falhas prematuras no

revestimento.

5i0,(s) + H,(g) — Si0(g) + H,0(g) (3.3)

Ja para atmosferas onde ha presenga de umidade e/ou condensado (vapor de agua),
as fibras FCR sao aplicaveis e as fibras AES nédo séo recomendadas. Esta diferenga
pode ser explicada considerando a composicdo quimica destes materiais. As fibras
AES possuem em sua constituicdo oxidos de metais alcalinos e de metais alcalinos
terrosos (percentual em massa superior a 18%). Estes componentes exercem efeito
sobre a solubilidade da fibra em agua, tornando-a menos susceptivel para este tipo de
aplicagao (CLASS et al., 2001).Este efeito pode ser explicado através de trés etapas.
A primeira fase refere-se a penetragéo do ion H*, proveniente da molécula de agua, na
microestrutura da fibra. Este ion (H") substitui um ion de um dos 6xidos alcalinos, e
este Ultimo fica em solugdo. O oxigénio ndo ligado faz uma unido com o ion H*. Na
segunda etapa, o ion OH™ da agua destréi a ligagdo Si-O-Si, formando oxigénios nao
ligados. Na ultima e terceira fase, o oxigénios nao ligados reagem com as moléculas
de agua, formando outro oxigénio n&o ligado, ions H* e ions OH". Este ultimo ion
gerado repete a reagao da segunda etapa. O acido silicico (H,SiO,4) entdo formado é
soluvel em agua em condigbes favoraveis (pH, temperatura, concentragdo de ion e
tempo) (CROWLEY et al., 1987).

Em relacdo a solicitagdes mecanicas, os produtos FCR e AES no formato de manta,
nao devem ser utilizados como revestimento de trabalho, caso a velocidade dos gases
seja superior a 12m/s (AMERICAM PETROLEUM INSTITUTE 560, 2011). Este fato é
explicado devido aos baixos valores anotados de suas resisténcias mecanicas,

geralmente na faixa de algumas dezenas de kPa (ASTM C892, 1993).

Em relagdo aos riscos ocupacionais, podem-se destacar dois pontos de atengéo; o
manuseio das FCR como recebidas e o manuseio das fibras vitreas (ex. FCR e AES)
apos exposicao a determinados valores de tempo e temperatura. Como este ultimo

assunto vem ganhando notoriedade nos meios cientifico e industrial, um tépico com
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consideracodes relevantes merece ser inserido nesta pesquisa, e sera apresentando no

item sobre problemas ocupacionais.

3.7 Problemas ocupacionais relacionados a sua utilizagao

Este tépico sera dividido em trés itens, sendo que na primeira parte serdo discutidos
conceitos em relacdo as fibras ditas respiraveis e parametros importantes que
influenciam diretamente no seu grau de toxicidade. Na segunda parte, informacdes a
respeito de rotas usuais de administragdo das fibras em ensaios laboratoriais serao
julgadas e por fim, o ultimo item sera reservado as classificagdes vinculadas aos riscos

ocupacionais das trés categorias de materiais estudadas nesta pesquisa.

3.7.1 Principais caracteristicas toxicologicas das fibras

Fibras consideradas respiraveis sao aquelas que podem alcancgar e ser depositadas
nos alvéolos pulmonares. A WHO (Organizacdo Mundial de Saude) (1996) considera
fibra respiravel como uma particula com o didmetro menor do que 3um e comprimento
maior do que 5um, além de guardar uma razdo superior a 3 entre as dimensdes
comprimento e didmetro. Além disso, a WHO (1996) avalia as fibras como sendo
respiraveis pela espécie humana, quando estas apresentam um didmetro

aerodindmico médio préoximo ou menor a 3,5um e comprimento menor a 200um.

Define-se didmetro aerodindmico como sendo o didmetro de uma esfera com a
densidade de 1g/cm® e tendo a mesma velocidade terminal de sedimentagdo do que a
particula, que neste caso é a prépria fibra. Este conceito equivalente € comumente
utilizado para se definir esta dimensao, pois este melhor se adapta a capacidade de

penetragao e probabilidade de deposicao das particulas no sistema respiratério.

Quando fibras respiraveis naturais (ex. asbesto) ou artificiais (ex. FCR ou AES ou
PCW) sao inaladas, ha duas provaveis consequéncias, estas podem ser expelidas ou
retidas nos pulmdes. Para que o acumulo das fibras nos pulmdes possa ocasionar
complicacbes patologicas, consideragdes relativas aos seus mecanismos toxicoldgicos
necessitam de uma prévia avaliagao. Dentre os diversos parametros que influenciam
diretamente o grau de toxicidade das fibras, trés merecem destaque; Dimenséo

(comprimento e diametro), Dosagem (exposi¢gdo cumulativa) e Durabilidade
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(habilidade da fibra de persistir no tecido pulmonar, conhecida como biopersisténcia).
Estes fatores sdo conhecidos como “os trés D’s” (HESTERBERG e HART, 2001).

Para o tépico dimenséo, especifico a espécie humana, este pode ser vinculado a dois
aspectos; o depdsito e a remogao das fibras dos alvéolos pulmonares. Avaliando o
primeiro aspecto, as fibras que nao guardam a relagdo da OMS, sado ditas nao
respiraveis, € em consequéncia, a probabilidade de ocorrer uma retengao € baixa. A
sedimentacdo pulmonar é percebida de uma melhor forma, para didmetros e
comprimentos proximos a 1um e 8um, respectivamente. Ja para o aspecto de
remocgao, fibras que possuem um comprimento inferior ao didmetro dos macréfagos,
que é de 15um, sao fagocitadas e removidas por transporte via sistema mucociliar ou
ganglios linfaticos locais (processo fisiolégico), e/ou dissolvidas por fluidos bioldgicos
(processo fisico-quimico). Fibras com comprimento maior a 15um sao parcialmente
fagocitadas pelos macrofagos alveolares e/ou podem ser parcialmente dissolvidas por
processos fisico-quimicos. (IARC, 2002). Logo, avaliando-se apenas o critério
dimensao isoladamente, pode-se estimar que, fibras de mesmo didmetro, porém com
maiores comprimentos, podem apresentar uma tendéncia em permanecer na regiao
pulmonar por mais tempo, antes de serem parcialmente ou totalmente removidas. Esta
conclusdo esta ancorada em outros experimentos (MILLER et al., 1999; BERNSTEIN
et al.,1996). Estes pesquisadores consideraram as fibras longas (comprimento >20um)

potencialmente mais patogénicas quando comparadas as fibras mais curtas.

No campo da durabilidade, MCCLELLAN e HESTERBERG (1994) resumiram este
tépico, apresentando o significado da palavra biopersisténcia. Esta expresséo foi
definida como “a retencao de fibras no pulméao, em funcdo do tempo, considerando a
quantidade, as dimensbes, a area superficial especifica, a estrutura superficial e
quimica, a composi¢ao quimica e caracteristicas similares. Mudangas em qualquer
parametro podem alterar a toxicidade das fibras”. A durabilidade é medida pela
quantidade de tempo que a fibra leva para fragmentar mecanicamente em particulas

menores ou ser dissolvida pelos fluidos bioldgicos.

Para o tépico dosagem, esta € definida pela concentragdo de fibras, expressa pela
quantidade em relagdo ao tempo, que sio inaladas e posteriormente depositadas nos
pulmdes. De acordo com o valor da concentracdo, este pode ocasionar uma

sobrecarga pulmonar, que é uma condicdo onde particulas de baixa solubilidade
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depositadas nos pulmoes, reduzem a acdo de remogao destes materiais através dos
processos fisiologicos e fisico-quimicos, e como consequéncia, podem ocasionar

complicagdes; ex. inflamagdes (BROWN et al., 2005).

Logo, para avaliar as caracteristicas toxicologicas das fibras, ndo se aconselha
estudar apenas um fator isolado. Esta analise deve ser conduzida, objetivando
correlacionar todos os fatores, pois modificagcdes em qualquer parametro podem trazer

alteragdes e influenciar nos resultados de toxicidade do material avaliado.

3.7.2 Rotas de administracao das fibras em testes laboratoriais

O grau de patogenicidade das fibras frente a animais de laboratério, geralmente é
estudado através de diferentes rotas de administragéo, tais como: inalagédo nasal,
instilagdo intratraqueal, injegdo pleural e injegdo peritoneal. Cada uma apresenta
vantagens e desvantagens, e de fato, ndo ha concordancia geral sobre qual rota
melhor prediz o risco de desenvolver alguma patogenicidade em seres humanos
(IARC, 2002).

Em relagdo a rota de administracdo das fibras por inalacdo nasal, esta apresenta
algumas criticas. A quantidade de material utilizada geralmente é superior em relagao
aos outros métodos supracitados, uma vez que se deve garantir que as fibras
alcancem os 6rgaos avaliados, antes de serem removidas pelos processos fisioldgicos
e/ou fisico-quimicos do organismo. O teste requer equipamentos especificos e caros.
Torna-se dificil obter reprodutibilidade dos dados, uma vez que nao se pode garantir
que as mesmas quantidades de fibras com caracteristicas dimensionais similares
cheguem ao alvo. Por fim, os resultados finais esperados (desenvolvimento de
inflamacgdes, tumores) sdo demorados quando comparados aos resultados analisados
por outras rotas (IARC, 2002).

Ha varias criticas em relagdo a relevancia dos resultados de injecéo intracavidade
(pleural ou peritoneal) e instilagédo intratraqueal, pois 0 que se observa na pratica, &

que a exposicao as fibras acontece quase na sua totalidade, através de inalacéo.
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Outras discordancias apresentadas sdo; ao se administrar as fibras através das rotas
de injecdo e instilacdo, estas ndo passam através dos mecanismos naturais de
remogao, 0s quais sdo responsaveis por proteger os pulmdes contra materiais
inalados. Outra desvantagem é que o tempo durante o qual as fibras ficariam
normalmente depositadas nas vias respiratérias superiores, para o caso da instilagao,
€ eliminado. Para o método de injegao pleural, os tempos de permanéncia das fibras
tanto nas vias respiratdrias superiores quanto na traqueia, também sao eliminados.
Outra discordancia € que as doses injetadas na maioria das vezes sao irrealistas, pois

as fibras nao poderiam ser acumuladas nestas vias pelos meios naturais (IARC, 2002).

Porém, uma vantagem em se utilizar a técnica de instilacao intratraqueal, frente a rota
de inalagcdo, esta relacionada a garantia da conducdo de experimentos que
apresentem uma maior repetibilidade e reprodutibilidade em seus resultados. Este fato
é explicado, pois, no caso das fibras serem administradas intratraquealmente, a
probabilidade de alcance de fragdes qualitativamente e quantitativamente

representativas no tecido alvo € maior quando comparada ao processo de inalagao.

Desta forma, observa-se que, as rotas usuais utilizadas na determinagédo do grau de
toxicidade das fibras apresentam vantagens, desvantagens e limitagbes. Mesmo
assim, estas metodologias devem e sao utilizadas nas avaliagdes iniciais de previsdo
de possiveis patogenicidades desses produtos na espécie humana. A escolha da

técnica a ser estudada fica a critério de cada pesquisador.

3.7.3 Classificagcao da toxicidade dos materiais FCR, AES e PCW

A grande parte dos estudos de toxicidade em relacdo as fibras minerais feitas pelo
homem, mais precisamente para as trés categorias de materiais apresentadas neste
trabalho, teve inicio pelo produto FCR, devido ao seu desenvolvimento e

comercializagao datarem das décadas de 40 e 50, respectivamente.

Em um dos primeiros estudos realizados logo apds a comercializagdo das FCR,
GROOQS et al. (1956) compararam o efeito das fibras ceramicas refratarias no tecido
pulmonar com resultados dos minerais, feldspato e calcario. A conclusado foi que os

valores de toxicidade das fibras eram menos representativos do que o do mineral
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feldspato e mais proximos ao material particulado gerado pelo calcario, sendo que

este ultimo mineral era classificado como inerte ou néo prejudicial aos pulmdes.

Trés décadas mais tarde, as fibras ceramicas refratarias foram classificadas pela
IARC, baseados em diversos experimentos animais, e através de diferentes rotas de
administracdo, como substancias que apresentam evidéncias do seu grau de
patogenicidade em animais, porém em se tratando pessoas, ndo ha nenhum dado
conclusivo (IARC, 1998; IARC, 2002). Logo, as FCR foram classificadas como
substancias possivelmente patogénicas a espécie humana. Vale ressaltar que, na
mesma classe apresentada pela IARC, encontram-se materiais como o café, telefone

celular, vegetais em conserva, fumos metalicos e gasolina.

Uma década apds a classificagdo da FCR pela IARC, a Unidao Europeia em 1997
inseriu este material na categoria 2 de patogenicidade (EUROPEAN DIRECTIVE
97/69/EC, 1997). Estes produtos deveriam ser tratados como se fossem considerados
patogénicos a espécie humana. Esta classificagdo impds uma série de obrigagdes aos
fabricantes e usuarios das FCR, desde o controle e a reducdo de exposicao as fibras

até o desenvolvimento de materiais alternativos e substitutos quando possivel.

Objetivando garantir o cumprimento das agdes impostas pela Diretiva, a Associagao
Europeia de Industrias Fabricantes de FCR (ECFIA’s) langaram um programa para
controle e redugao da exposigdo, CARE, a este material. As industrias produtoras de
FCR estabeleceram um limite de exposicdo de 1fibra/mL de ar para uma média
ponderada de 8horas ao dia durante uma jornada de 40horas semanais. Isto
significava que o trabalhador poderia ser exposto a concentracées superiores ao
permitido, contanto que a concentragao média ao longo do periodo ficasse abaixo do
valor de referéncia. Este programa avaliou aproximadamente 720 amostras por ano
em todas as etapas de manufatura das FCR e durante o periodo de 1991 a 1996.
Como resultado, 90% das amostras avaliadas apresentaram valores de concentragdes
inferiores a 1fibra/mL (BURLEY et al., 1997).

MILLER et al. (2007) apresentaram em seu trabalho, as concentracbes médias de
fibras respiraveis de 07 plantas fabricantes de FCR, localizadas na Franga, Inglaterra e
Alemanha. Estes estudos foram realizados em 1987 e posteriormente comparados aos

valores obtidos nos anos de 1995 e 1996. A maioria das concentragbes das fibras
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respiraveis ficou abaixo de 0,5fibra/mL de ar. Atualmente, alguns paises reduziram
este valor. Este é o caso da Franga, que desde Julho de 2009, o limite de exposigao &
de 0,1fibra/mL (DECRETO N° 2007-1539, 2007).

Sob exigéncias da EUROPEAN DIRECTIVE 97/69/EC (1997) em substituir as FCR, a
producao na Franca passou de 20.000 toneladas no inicio dos anos 1990 a 7.500
toneladas em 2004 (NIOSH, 2006). E como consequéncia, os fabricantes de FCR
iniciaram a comercializacdo de outra categoria de fibra, ajustando algumas
caracteristicas fisico-quimicas. Uma destas demandas era que as fibras vitreas
sintéticas e com orientacio aleatéria, tivessem um teor ponderal de 6xidos de metais
alcalinos e alcalinos terrosos (Na,O + K;O + CaO + MgO + BaO) superior a 18% em

peso. Estes produtos receberam a nomenclatura de fibras AES.

As fibras AES sao consideradas menos biopersistentes em comparagdo as FCR. Os
motivos desta baixa durabilidade ainda se encontram no ambito especulativo. Uma
importante regra da baixa biopersisténcia das fibras AES, provavelmente esteja ligada
a redugao do numero de fibras nos pulmdes. Para exposi¢des iguais (quantidade e
tempo), quanto menor a durabilidade do material avaliado menor sera a dosagem nos
pulmdes e consequentemente, uma reducdo no desenvolvimento de anomalias

respiratorias também sera alcangada (CLASS et al., 2001).

As duas categorias de materiais supracitados, FCR e AES, bem como outros tipos de
produtos que fazem parte da nomenclatura “fibras vitreas feitas pelo homem”, estéao
contidas na EUROPEAN DIRECTIVE 97/69/EC (1997). Outras classes de materiais
como as fibras policristalinas (PCW) nao foram avaliadas e nao possuem nenhuma

classificagao vinculada a esta diretiva.

Em 2007, a EUROPEAN DIRECTIVE 97/69/EC (1997) bem como diversas outras
diretivas foram substituidas pela regulamentacdo conhecida como REACH, que lida
com registro, avaliacdo, autorizacdo e restricdo de substancias quimicas na
comunidade europeia. O objetivo desta lei € o de melhorar a protecdo da saude da
espécie humana e do meio ambiente, através da identificacdo de propriedades

intrinsecas de substancias quimicas de forma precoce e efetiva (REACH, 2007).
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Em 2010, a Unido Europeia declarou as FCR como substancias de alto grau de
preocupacéo, e vincularam-nas ao anexo XV da REACH. Em 2011, dois tipos de FCR
entraram para a lista destas substancias, sendo estas; fibras ceramicas refratarias de
alumino-silicatos (AFCR) e fibras ceramicas refratarias a base de zirconia (ZFCR). Os
materiais AFCR sao, majoritariamente, compostos por 6xidos de aluminio e silicio,
enquanto os produtos de ZFCR apresentam como componentes principais os oxidos
de aluminio, silicio e zirconio. Ambos os materiais devem possuir o somatério das
quantidades de oxidos alcalinos e alcalinos terrosos (Na,O+K,O0+CaO+MgO+BaO)
igual ou inferior a 18% em peso. Outra caracteristica das fibras é que o didmetro
geométrico médio ponderado em fungdo do comprimento menos dois desvio-padrao,
deve ser inferior a 6um (REACH, 2007). Esta nomenclatura equivalente descrita € uma
forma de compensar o efeito de ruptura das fibras longas em relagao a distribuicao de

didmetro durante o processo de amostragem e/ou manuseio do material.

Todas as duas avaliagbes ocupacionais supracitadas, tanto pela IARC quanto pela
Unido Europeia, estudaram as fibras minerais feitas pelos homens apés processo de
fabricacdo, ndo considerando os fatores tempo e temperatura em suas pesquisas.
Contudo, varios estudos (ZHAO et al.,2011; COMODI et al., 2010, GUALTIERI et
al.,2009; TONNESEN et al., 2003; BINDE, 2002; DYSON et al., 1997; LASKOWSKI et
al., 1994) demonstraram que os materiais FCR e AES quando expostos a
determinadas temperaturas e tempos , formam uma fase cristalina da silica, conhecida
como cristobalita. De acordo com a IARC ha evidéncias suficientes em humanos da
patogenicidade da silica cristalina inalada, nas formas de quartzo ou cristobalita
(IARC, 1997).

Ja para as fibras policristalinas, quando expostas a altas temperaturas, nao se observa
a formacao de cristobalita. O motivo principal € a presenca de alta quantidade de
alumina (> 70%) em sua composi¢gdo quimica. Apenas as fases mulita e corindon
foram identificadas apds tratamento a 1600°C (VDI 3469, 2007).

Segundo SONNENSCHEIN (2003) que avaliou a presenca de cristobalita em
equipamentos industriais, a quantidade desta fase presente no interior de um forno
industrial de témpera composto por refratarios tradicionalmente empregados
(aluminosos e silico-aluminosos), pode ser superior em até 40 vezes quando

comparado a um mesmo equipamento que tenha como revestimento as FCR. Este
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fato foi constatado conforme a modalidade construtiva e a temperatura de trabalho,

representados na Figura 3.25.

| Revestimento Tradicional | | Revestimento em Fibra ceramica (FCR)

75°C
1200°C

| Estrutura Metalica |
| Refratario Isolante |
| Refratario Isolante |
| Refratario denso |
| Fibra Ceramica Refrataria (FCR) |

Figura 3.25 - Comparacgao de um revestimento tradicional x revestimento com
FCR (SONNENSCHEIN, 2003).

Para que a comparagao do estudo de SONNENSCHEIN (2003) fosse realmente
efetiva, os revestimentos deveriam ser expostos acima de 900°C, pois acima deste
valor ha comprovacdes da formagao da fase cristobalita para revestimentos em FCR.
Porém, as suas observagdes sao validas e servem de alerta para os possiveis riscos
ocupacionais de exposicao a fase cristobalita, tanto para revestimentos tradicionais,
compostos pelas classes de refratarios aluminosos e silico-aluminosos, quanto para
revestimentos compostos pelos materiais em FCR e AES. Desta forma, a avaliagao do
grau de toxicidade das fibras minerais feitas pelo homem, especificamente as FCR,
AES e as PCW, apos fabricagdo, mostrou que as FCR devem ser substituidas, quando
possivel, por materiais que ndo possuam 0S mesmos riscos ocupacionais. As fibras
AES nao apresentam riscos ocupacionais conforme avaliagdo do REACH e as PCW
ndo foram classificadas por nenhuma agéncia ou instituicdo regulamentadora.
Avaliando as trés categorias de produtos estudados, apos exposi¢cao a determinadas
temperaturas (COMODI et al., 2010 e GUALTIERI et al.,2009), ha a formagao da fase
cristobalita para os materiais FCR e AES. Esta fase é considerada patogénica a
espécie humana pela IARC. Para as fibras PCW, nao ha evidéncias da formagao de

cristobalita, nem mesmo em temperaturas préximas a 1500°C.
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3.8 Consideragoes referentes a sua microestrutura e propriedades antes
e apos exposicao aos fatores tempo e temperatura

Para as fibras isolantes disponiveis no mercado, FCR e AES, diversos trabalhos foram
publicados objetivando investigar o comportamento da recristalizacdo apds exposi¢cao
aos fatores temperatura e tempo (COMODI et al., 2010, GUALTIERI et al., 2009;
BINDE, 2002; TONNESEN et al., 2003; DYSON et al., 1997; LASKOWSKI et al.,
1994). Contudo, poucas pesquisas foram publicadas visando avaliar a influéncia da
microestrutura e morfologia nas propriedades fisicas das fibras estudadas, apods

exposigao aos fatores acima mencionados (ZHAO et al., 2011).

Sendo assim, dentro deste contexto, este tépico foi dividido nas seguintes etapas:

e Equacionamento analitico das contribuigbes dos modos de transferéncia de
calor em meios fibrosos;

e Explicagbes fisicas da interagao da microestrutura e a radiagéo térmica;

e Parametros e caracteristicas fisicas consideradas relevantes aos cenarios
econdmico e ambiental;

e Provaveis impactos nos desempenhos destes produtos, através de alteracdes

em suas microestruturas, apds a exposicao aos fatores tempo e temperatura.

Nas duas préximas secoes, as avaliagdes de transferéncia térmica foram focadas em
fornos industriais, mais especificamente fornos de aquecimento e tratamento térmico

de ligas ago-carbono, que operam em temperaturas entre 600°C e 1300°C.

3.8.1 Equacionamento analitico das contribuic6es dos modos de transferéncia
de calor em meios fibrosos

Objetivando reduzir a transferéncia de calor global em materiais fibrosos, é necessario
encontrar o equilibrio entre a diminuicao da fragao sdlida, com o intuito de se reduzir a
condugao, enquanto, deve-se prover fibra suficiente para prevenir a convecgao e
reduzir o efeito da radiagdo. Adicionalmente, outras premissas como a resisténcia

mecanica, também devem ser levadas em consideracao (LARKIN et al., 1959).
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Focando apenas na transferéncia de calor global na matriz de materiais fibrosos, esta
pode ser descrita como o somatério das contribuicdes térmicas através da fibra e do
meio, 0s quais podem envolver mecanismos combinados de transporte de energia,
sendo estes; condugao na parte solida das fibras, condugao gasosa/convecgao natural
nos espacgos entre as fibras e troca de radiacao térmica entre o meio participante, ou
seja, uma microestrutura capaz de absorver, emitir e espalhar a radiagdo. No
desenvolvimento matematico da conservacdo de energia para um problema de
transferéncia térmica nas fibras, as seguintes premissas foram adotadas: convecgao
natural negligenciada (STARK et al., 1993); fluxo de calor unidimensional e entre duas
superficies planas e paralelas; radiagao-condugdo acoplados em meio participante;
regime estacionario e geracao de energia interna nula. Este modelo esta representado
pela equacao 3.4, a qual descreve o fluxo de calor trocado entre as fibras e 0 meio
através dos processos de difusdo molecular (primeiro termo) e radiativo (segundo
termo). Cabe ressaltar que, todo o desenvolvimento matematico tratado nesta secéo,
tem como objetivo exclusivo, o de elucidar a estratificagdo das contribuigbes térmicas
de cada mecanismo de transporte de energia supracitado. As explicagdes fisicas da

interacdo entre microestrutura e radiagao térmica sao objetos da proxima segao.
d (~—dT
—(kef—a)=0 (34)

onde o k. refere-se ao coeficiente de condutividade térmica relacionado a condugéo
na parte sdlida das fibras (ks) e no gas (kg) aprisionado entre as fibras (W/m*K). Uma
formulacao analitica para explicar a condugao térmica na parte sélida é considerada
uma tarefa ardua pelos pesquisadores (DARYABEIJI, 2002; DARYABEIJI, 2003)
devido a complexa microestrutura das fibras. Mesmo assim, esta aproximagao pode
ser descrita através da equacao 3.5. Este modelo correlaciona a condutividade térmica
da fibra isolante (ks), com a condutividade térmica do material constituinte da fibra
(ks). Além disso, é definido que ks € independente do didmetro das fibras e varia com
a fragao (%) volumétrica de material sélido (f,) elevada a uma poténcia (b), tipicamente
entre 1 e 3 (VERSCHOOR et al., 1952). Fs € uma propriedade adimensional global
que relaciona efeitos microestruturais, tais como: o entrelagamento das fibras e o
contato entre elas. Este parametro é considerado independente da variacdo da
temperatura. Geralmente, os parametros b e Fs sdo determinados em condigdes

extremas (vacuo e ambiente criogénico).
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ke(T) = Fg = £ x k&(T) (3.5)

Em relagdo a condugdo térmica do gas aprisionado entre as fibras, esta pode ser
considerada, de acordo com a termodinamica classica, dependente apenas da
temperatura e independente da pressao. Contudo, a troca de calor entre as moléculas
do gas e as superficies das fibras pode ser influenciada pela pressdo do ambiente, em
atmosferas rarefeitas e regimes de transporte de transicdo de movimento
(DARYABEIJI, 2002). Estes regimes estdo diretamente ligados ao efeito Knudsen, que
explica o porqué da redugao da condutividade do gas através da redugido do tamanho
do poro do material (BAETENS et al., 2011). Desta forma, o modelo matematico que
descreve a contribuicdo da condugao gasosa em meios fibrosos, conforme as

premissas supracitadas, pode ser representado pelas equagdes 3.6; 3.7; 3.8; 3.9.

ke(1:P) = ¢+2*¢*(2;i30*((i%iﬁ>)*%*Kn (360
Kn = % (3.7)
5= z*ip (3.9)

onde, em relagdo as equacgdes 3.6 e 3.7, Ky € 0 coeficiente de condugdo térmica do
gas medida a pressdao atmosférica e movendo-se livremente (W/m*K), a é o
coeficiente adimensional de acomodacao térmica, que mensura a efetividade de
transferéncia térmica entre as moléculas do gas e superficie das fibras, y é a razédo
entre os calores especificos (cy/c,), Pr € o numero de Prandtl (adimensional) e Kn é o
numero de Knudsen (adimensional). Os parametros ® e gy dependem do numero de
Knudsen e séo iguais a: ®=1, y=0 para Kn<0,01(regime continuo); ®=1, =1 para
0,01<Kn<10 (regime de transi¢ao); ®=0, y=1 para Kn>10 (regime livre molecular). Em
relacdo a equacao 3.8, | é o livre caminho médio entre duas colisbes sucessivas das
moléculas do gas (m), T é a temperatura absoluta (K), P é a pressao (Pa), R é
constante universal do gases perfeitos igual a 8,31 J/mol*K, Na é a constante de
Avogrado igual a 6,022*10-23 mol-1 e d,, € o didmetro molecular do gas (m). Sobre a
equacgao 3.9, & é a dimensao caracteristica das fibras (m), § é igual a 0,524 para fibras

aleatoriamente orientadas no espaco ou 0,785 para fibras aleatoriamente orientadas
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entre planos, d, é igual a distancia entre as paredes das fibras, tratada como se fosse
o diametro dos poros (m) e f, é a fragdo volumétrica de material sdlido (%). Cabe
ressaltar que esta abordagem foi desenvolvida para os regimes de transporte de
transicdo de movimento descritos. Para este documento, direcionado para
equipamentos industriais, tendo como exemplo fornos de tratamento térmico, a
pressdo de trabalho é aproximadamente igual a atmosférica. Sendo assim, o
comportamento da condugao do gas segue as premissas da termodinamica classica,
ou seja, este depende da temperatura e pode ser estimado através da teoria cinética

dos gases. Esta abordagem sera discutida na proxima secéo.

Em relagdo a troca de radiacdo térmica entre o meio participante, a condutividade
térmica radiativa pode ser descrita pela aproximagao de Rosseland, representada pela
equacgao 3.10, a qual possui uma abordagem similar a lei de Fourier (difusdo de calor)
e a lei de Fick (difusédo de massa) (DARYABEIJI, 2003).

__16n2%oT?

3Br

k, (3.10)

sendo que n o indice de refragdo do material, & a constante de Stefan-Boltzmann
(W/m**K*), T a temperatura absoluta (K) e B, é o coeficiente de extingdo médio de
Rosseland, o qual inclui tanto o efeitos de absorcdo quanto de dispersao
(espalhamento) da radiagdo através da microestrutura do produto. A aproximagéao da
difusdo pode ser definida como uma forma de conducdo radiativa, descrita pela

equacéao 3.11.

dT
Qrz_kr& (3.11)

Juntando as equacgdes 3.4 e 3.11, obtém-se a equacéo 3.12.

£ -0 612

onde, k; € uma superposi¢cao dos coeficientes de condutividade térmica relativos a
conducao na parte sélida, condugdo no gas aprisionado entre as fibras e troca de

radiacido térmica entre o meio participante (microestrutura das fibras) (W/m*K). Para a

equagao 3.12, considere a mudangca de variaveis, ®=3—1, e k; constante. Logo,
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substituindo @ na equacgédo 3.12 e integrando-a por separagéo de variaveis, conclui-se

dT : R ~
que @=c, e que = G- Integrando-a mais uma vez, obtém-se a equagao 3.13.

T(x) =c; *x+cy (3.13)

Para obterem-se as constantes, devem-se aplicar as condicdes de contorno, que sao
fornecidas pelas temperaturas superficiais das faces das fibras. Adotando-se esses
valores iguais a T, (maior temperatura na espessura inicial, x=0) e T, (menor
temperatura na espessura final, x=L) e substituindo-os na equagdo 3.13, tem-se a

equacéo 3.14.
TE) = (T, =T * 1+ Ty (3.14)

Através da distribuicdo de temperaturas descrita pela equacido 3.14, é possivel
calcular o coeficiente global de condutividade térmica, aplicando-se a lei de Fourier. A
grande parte dos métodos desenvolvidos para a determinagcao desta propriedade
fisica utiliza esta lei e considera as seguintes premissas para o calculo do k;. Processo
de conducdo unidimensional, regime permanente, sem geracado de energia e entre
superficies planas (WULF et al., 2004). Desta forma, o fluxo de energia térmica por
unidade de area, pode ser descrito pela equacao 3.15. O sinal negativo € explicado

pelo fato da energia ser transferida na dire¢ao de decréscimo da temperatura.

.. AT
G = k2T (3.15)

onde, k; representa o coeficiente global de condutividade térmica (W/m*K), AT é a
diferenca entre as temperaturas, T,-T¢ (K) e L é a dimenséo caracteristica por qual a

energia ira se propagar de forma maijoritaria (m).
Por fim, pode-se representar o coeficiente global de condutividade térmica, através do
somatorio de suas contribuicdes individuais. Este propriedade fisica esta descrita pela

equacgao 3.16.

ke = kg + kg + Ky (3.16)
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Desta forma, demonstra-se que através da resolugdo do modelo matematico proposto,
pode-se chegar a estratificagdo dos coeficientes de condutividade térmica. Estes

valores est&o representados na Figura 3.26.

400°C 800°C

Condutividade Térmica

0,05 0,10 0,15 0,20 005 0,0 0,5 0,20 J

Densidade aparente (g/cm?) I

Condutividade térmica total

Componente da radiagio

Componente da conducéo gasosa

Ellw]N] =

I
Figura 3.26 — Separagéao dos valores de condutividade térmica (HORIE, 1987).

I I Componente da conducio no estado sdlido I

Na Figura 3.26 observa-se principalmente que, para menores valores de densidade
aparente e maiores temperaturas, tanto a radiagdo quanto a conducgao através do gas,
sdo considerados modos dominantes de transferéncia de calor. A dltima é
incrementada com o aumento da temperatura e da pressao estatica no meio. Ja a
primeira torna-se dominante com o aumento da temperatura, uma vez que a radiacao
pode ser emitida em uma taxa proporcional a terceira poténcia da temperatura
absoluta da superficie ou meio, conforme aproximacao de Rosseland. Os outros dois
modos de transferéncia de energia, condugao e convecgado, sao proporcionais, em

grande parte dos casos, a primeira poténcia da temperatura.

Ainda em relacdo a Figura 3.26, a componente da radiagdo pode ser reduzida com o
acréscimo no valor da densidade aparente do material fibroso. Esta afirmacgéo parece
ser contraditdria, uma vez que para materiais isolantes porosos, o aumento do valor da
condutividade térmica é proporcional ao aumento da densidade aparente. No caso
especifico das fibras isolantes térmicas, com valor limitrofe de densidade aparente de
até 250kg/m®, massa especifica da fibra préxima a 2500kg/m® e porosidade superior a
90%, as fases gasosa e solida podem ser consideradas continua e descontinua,

respectivamente. Tendo como base esta configuragdo, a condutividade térmica da
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fase majoritaria sera dominante, até que a fragao volumétrica da fase sdlida ultrapasse
o valor aproximado de 10%, podendo assim ser considerada uma fase continua e,
consequentemente, contribuir para o aumento do valor da condutividade térmica global
(RICHERSON, 1992).

Cabe ressaltar que, outros parametros microestruturais, tais como distribuicdo do
didmetro das fibras, quantidade de material ndo fibralizado, composi¢cao quimica,
orientagdo das fibras e grau de cristalinidade, também devem ser levados em
consideracao, quando comparagdes referentes a condutividade térmica global destes
materiais forem efetuadas. Desta forma, torna-se imprescindivel discutir fisicamente,
como 0s mecanismos combinados de transporte de energia térmica se interagem com

a microestrutura de materiais fibrosos.

3.8.1.1 Conducgao

A conducgao térmica é a transferéncia de calor de uma parte de um corpo com uma
temperatura mais elevada para outra parte do mesmo corpo a uma menor
temperatura, ou de um corpo com uma maior temperatura para outro corpo com uma
menor temperatura e que possuam contato fisico. Este processo pode ser observado
em gases, liquidos e sélidos. A lei empirica da condugao de calor € conhecida como
lei de Fourier, a qual enuncia que a taxa de fluxo de energia por conducao é dada pela
equacgao 3.17. O sinal negativo é consequéncia do fato da energia ser transferida na

direcdo de decréscimo da temperatura.

G = —kVT (3.17)

onde, gx € o fluxo de calor por condugdo por unidade de area [W/m?, k é a

condutividade térmica [W/(m*K)], T é a temperatura [K] e Voperador del ou nabla.

A conducgao térmica em meios fibrosos pode ocorrer por duas maneiras; uma na parte
sélida (fibra) e a outra referente ao gas (ar) aprisionado nos espagos vazios entre as
fibras. Para o primeiro processo, este pode ser explicado, exclusivamente, através da
interacdo entre quanta de energia térmica ou fénons, que sio vibragdes atbmicas

ordenadas envolvendo o transporte de energia de moléculas mais energéticas para
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aquelas que possuem um menor nivel de energia (KINGERY et al., 1975). A condugao

por fénons esta representada, de forma geral, pela equagao 3.18.

k=33 c(@)dl(w)do (3.18)

onde, 9 é a velocidade média de propagacédo dos fénons, c(w) € a capacidade
calorifica especifica [J/kg*K], I(w) é o tempo de relaxagdo dos fénons e w é a
frequéncia de vibragdo dos fénons. O tempo de relaxagcdo é proporcional ao livre
caminho médio dos fénons (1). Este ultimo é definido como a distancia média que uma

onda eletromagnética pode trafegar, sem sofrer qualquer tipo de atenuagao.

O comportamento da conducgao por fénons em relagdo ao aumento da temperatura
pode ser interpretado através da equacao 3.18. Inicialmente, a capacidade calorifica
aumenta, mas se aproxima de um valor constante. A velocidade de propagacédo dos
fébnons permanece relativamente constante e o livre caminho médio é inversamente
proporcional a temperatura. Para os materiais refratarios cristalinos, nas quais as
vibragbes do reticulo cristalino sdo modos primarios de condugao de energia, o efeito
do livre caminho médio € dominante e a condutividade térmica diminui com o aumento
da temperatura. Este processo, conhecido como Umklapp, ocorre através das
interacoes féonon-fébnon, que ocasionam a atenuagao das ondas elasticas térmicas,
devido ao aumento da desordem atémica (KINGERY et al., 1975). Para o caso das
fibras ndo cristalinas, devido a sua estrutura atémica ja ser considerada desordenada,
o valor do livre caminho médio ndo se altera significativamente com o aumento da
temperatura. Em consequéncia, para estes materiais, a capacidade calorifica possui
um maior efeito na transferéncia de energia, e o valor da condutividade térmica na
parte solida das fibras aumenta com a temperatura (RICHERSON, 1992).

Ja o processo de condugdao no gas aprisionado entre as fibras esta relacionado ao
livre caminho médio ou distancia média percorrida entre duas colisbes sucessivas das
moléculas do gas. Este processo pode ser estimado através da teoria cinética dos
gases. A férmula a ser utilizada encontra-se descrita na equacgao 3.8, ja representada
na secao anterior. Através desta equacao, pode-se prever o valor do livre caminho

médio entre as colisdes das moléculas do gas estudado.

Para o caso das fibras, e de acordo com os locais de instalacdo, apenas a temperatura
sera importante neste contexto, uma vez que a pressao é constante e proxima a 1atm.

Logo, considerando dois valores de temperatura, 25°C e 1050°C (operagéo de um
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forno de aquecimento de tarugos de ligas de ago-carbono), pressado constante e igual
a 1atm e didmetro molecular dos gases (ar) proximo a 3A, pdde-se comparar, através
da equacdo 3.8, os resultados apresentados na Tabela Ill. 7. A medida que o valor de
temperatura é incrementado, a distdncia média percorrida entre duas colisdes
sucessivas das moléculas do gas também é aumentada. Logo, pode-se concluir que,
as ondas eletromagnéticas irdo percorrer um maior caminho antes de serem
atenuadas e consequentemente, os valores registrados de condutividade térmica
gasosa serdo superiores quando comparados aos resultados anotados para
temperaturas inferiores. Este fato é verdadeiro, caso esse percurso fosse livre. Para a
microestrutura do material estudado, onde se tem a presengca de um emaranhado de
fibras, caso a distancia entre suas paredes apresentem valores inferiores em relagao
ao livre caminho médio de colisdo entre as moléculas do gas, o resultado da
condutividade do gas aprisionado entre elas, pode ser atenuado. Na Figura 3.27 é

apresentado um exemplo tipico da microestrutura das fibras estudadas.

.'&__4_--_ A\ = \ -
Figura 3.27 — Microestrutura tipica das fibras isolantes refratarias (ZHAO et al., 2011).

Tabela Ill 7 — Livre caminho médio entre as colisdes das moléculas do ar em duas

temperaturas distintas.

Temperatura l l/d,, Separagao separac¢do molecular média
(°C) (um) () molec;.llar)média didmetro molecular do gas
nm
25 0,1016 338 3,437 11

1050 0,4508 1502 5,649 18
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Portanto, para que as contribuicbes do modo de transferéncia de calor por conducgao
sejam minimizadas, tanto na fragédo solida das fibras quanto no gas aprisionado entre
as fibras, devem-se, primeiro, gerar materiais com uma maior quantidade de fragéo de
espagos vazios (porosidade) e segundo, garantir que as distancias entre as paredes
das fibras sejam menores do que o livre caminho médio de colisdo entre as moléculas

do gas. Lembrando-se que foi adotada a termodinamica classica para esta avaliagao.

3.8.1.2 Conveccgéao

Este modo de troca térmica esta relacionado a transferéncia de calor de uma
superficie restrita a um fluido em movimento, ou a transferéncia de calor ao longo da
posicdo do fluxo dentro do interior do fluido em movimento. Caso estas trocas de
energia sejam induzidas por um soprador ou ventilador, o processo é chamado de
convecgao forcada. Se a movimentagao do fluido ocorrer como resultado da diferenca
de densidade produzida pela diferenca de temperatura, o processo é chamado de
conveccao livre ou natural.

Quando a energia térmica ocorre entre a superficie de um sélido e o seu fluido
adjacente, a taxa do fluxo de calor pode ser descrito pela lei de resfriamento de

Newton, representada na equacéao 3.19.

qn = h*(T,— Ty = h*AT (3.19)

onde, g, € o fluxo de calor convectivo por unidade de area [W/m?; h é o coeficiente de
transferéncia de calor ou coeficiente de pelicula [W/(m**K)]; Tw & a temperatura da

parede [K]; T € a temperatura do fluido [K].

A convecgao em materiais porosos pode ser separada em dois eventos; conveccgao
natural dentro dos poros fechados e conveccéao natural e/ou forgada através dos poros
abertos e intercomunicados (BERGE et al., 2012). Para o caso da microestrutura das
fibras isolantes refratarias, ndo faz sentido falar em poros fechados, mas sim em uma
possivel subdivisao do gas (ar) aprisionado pelas fibras, em poros considerados
suficientemente pequenos (micrométricos), abertos e intercomunicados. Este
raciocinio é valido para materiais fiborosos com densidades iguais ou superiores a
20kg/m?®, nos quais a contribuicdo de transferéncia térmica por convecgao natural pode

ser negligenciada (STARK et al., 1993). Esta conclusdo esta evidenciada em outras
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pesquisas (BOMBERG et al., 1983; DULNEV et al., 1978). Assim sendo, objetivando
explicar melhor este fato, considerou-se um caso onde o gradiente de temperatura foi
gerado na mesma direcdo da gravidade. Logo, para que a convecgao natural ocorra, a
forga gravitacional devera ultrapassar o valor da resisténcia viscosa ocasionada pelas
paredes das fibras. Essa relacdo entre as duas forgas descritas, é frequentemente

caracterizada pelo numero de Rayleigh, representado pela equacéao 3.20.

pg*g*Xg*L*nl*Cp *AT
Ra = g

—vy (3.20)
onde, py € a densidade do gas [kg/m?]; g é a aceleragdo da gravidade [m/s?]; Xg € 0
coeficiente de expansao térmica do gas [1/K]; L é a espessura do material poroso [m];
N+ é a permeabilidade Darciana (m?); c,q € 0 calor especifico do gas [J/(kg*K)]; AT é a
diferenca entre as temperaturas de face quente e face fria medidas na espessura do
material poroso [K]; v4 € a viscosidade cinematica do gas [m%s] e A4 € a condutividade
térmica do gas na auséncia de convecgao [W/m*K). O numero de Rayleigh critico,
para um meio poroso, acima do qual espera-se a ocorréncia do processo de

convecgdo natural, apresenta um valor igual a 41 (NIELD e BEJAN, 1999).

Logo, para comprovar ou ndo o efeito da convecgdo natural, foi adotado como
exemplo um forno de tratamento térmico que opera a 1000°C, pressao atmosférica
(1atm) e que tenha como revestimento de trabalho, instalado na parede plana, uma
fibra ceramica refrataria (FCR) com as seguintes caracteristicas: densidade aparente
igual a 128kg/m® temperatura de classificacdo igual a 1260°C, e valores de
condutividade térmica [W/m*K] proximos a 0,06 (200°C), 0,10 (400°C), 0,15 (600°C),
0,20 (800°C) e 0,27 (1000°C) (morganthermalceramics.com). Além destes pontos,
considere que o revestimento tenha uma espessura de 203mm, esteja suportado por
uma carcaga metalica, e que externamente a esta, ocorra convecgao natural, radiagcao
(emissividade da chaparia igual a 0,90) e temperatura ambiente igual a 30°C.
Aplicando-se a lei de Fourier, para uma condug¢do unidimensional, regime estacionario,
entre superficies planas e sem geragao de energia interna, a temperatura de face fria
calculada é igual a 70°C. Desta forma, considerando uma temperatura média entre as
faces quente e fria do revestimento igual a 535°C, podem-se obter as propriedades do
gas, que para este caso sera o ar. Estes valores estdo apresentados na Tabela 111.8.

Para a permeabilidade Darciana sera utilizado o valor igual a 1*10"°m? (HORIE, 1987).
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Tabela Ill 8 — Propriedades do ar na temperatura de 535°C e pressao de 1atm
(PERRY e GREEN, 1997).

pg (kaim’) Xg (10°*1/K) CoglJI(kg*K) v (10%m7s) Ay (Wm*K)
0,4353 1,154 1.099 0,8498 0,0577

Assim sendo, através da equacgao 3.20, calcula-se o valor do numero de Rayleigh igual
a 0,02062. Desta forma, conclui-se para revestimentos em fibra isolante refrataria,
instalados em equipamentos que operam em altas temperaturas e pressdes préximas

a atmosférica, o efeito da convecgao natural pode ser desprezado.

Ja para o caso da conveccgao forgada através dos poros abertos e intercomunicados,
esta pode ser gerada pela diferenca de pressao ao longo da espessura do material,
devido a utilizacdo de alguma for¢ca motriz (natural (vento) ou induzida (ventilador)).
Julgando esta contribuicdo para os testes de condutividade térmica ou fornos
siderurgicos (forno de tratamento térmico), como ambos s&o conduzidos em pressdes
proximas a atmosférica, este fator pode ser desprezado, uma vez que nao ha
diferenca entre as pressbes interna e externa nestes equipamentos e

consequentemente entre a espessura do revestimento refratario.

3.8.1.3 Radiacgao

Conforme descrito neste documento, o foco para a explicagdo dos modos de
contribuicdo de transferéncia térmica em meios fibrosos esta direcionado para
equipamentos industriais que operam em altas temperaturas, mais especificamente
entre valores de 600°C a 1300°C, e que apresentem como revestimento de trabalho,
as fibras isolantes refratarias. Este fato torna a radiagao térmica dominante, uma vez
que a condutividade radiativa (k;) representada pela aproximacao de Rosseland, na
equacéo 3.10, varia com a temperatura elevada a terceira poténcia. Em contrapartida,
as componentes de condugéo nas fibras e no gas sdo dependentes da temperatura
elevada a primeira poténcia. Outro ponto que deve ser avaliado na transferéncia de
energia por radiacdo térmica, e que esta representado na equacdo 3.10, é o
coeficiente de extincgdo médio de Rosseland (Br). Fisicamente, este parametro
representa a taxa de atenuagdo do fluxo de energia térmica passando através do
material, ou seja, para o caso das fibras isolantes refratarias, € a porgdo de energia
transmitida através desses revestimentos, apds parte desta radiacao ter sofrido um

processo de absorcdo e espalhamento, também conhecido como extingdo. Desta
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forma, compreender como estes dois efeitos interagem com a microestrutura das
fibras, dentro da faixa de temperatura descrita, pode contribuir para explicar os baixos

valores das condutividades térmicas registrados para esses produtos.

Avaliando-se a microestrutura das mantas de fibras isolantes refratarias, estas
apresentam valores de porosidade superiores a 95% (LARKIN et al., 1959). Assim
sendo, o julgamento da contribuicdo referente a radiagado térmica sera dividida em
duas fases: a parte relativa a fracdo sélida e outra em relacdo aos espacgos vazios
preenchidos por ar, como se fossem considerados poros. A metodologia adotada

neste documento sera a mesma para a fase sélida e para a fase de vazios.

Considerando a parte solida (fibras) como se fossem pequenas particulas, as ondas
eletromagnéticas ou fétons que propagam pelo meio podem ser transmitidos, refletidos
ou absorvidos. Adicionalmente, a interacdo da radiacao térmica com as fibras pode
mudar a diregdo de propagag¢ao do foton. Este fato pode ocorrer através de trés
mecanismos distintos: difragado (alteragdo do caminho do féton sem colidir com a fibra),
reflexdo (mudanga da dire¢cdo do féton apds colisao com a fibra) ou refragéo (féton
penetra na fibra, mudando a sua diregdo). Estes trés mecanismos juntos séo
denominados de espalhamento. Logo, na presenga dos processos de absorgédo e
espalhamento, a transmissividade do material, deve ser incrementada de acordo com
a equacgao 3.21 (MODEST, 2003).

T, = e~ (Kkn+oe)+L (3.21)

Sendo que, T, é transmissividade espectral [-], K, € o coeficiente de absorgéo
espectral [cm™], o, coeficiente de espalhamento espectral [cm™] e L é a espessura do
material [cm]. O somatério dos dois parametros & conhecido como coeficiente de
extingdo espectral (MODEST, 2003).

Referente ao processo de absorcdo buscou-se representar na Tabela I11.9, as
principais bandas de absor¢cdo para cada um dos tipos de ligagbes presentes nos
constituintes majoritarios das fibras isolantes refratarias. Juntamente a esta analise, foi
utilizada a lei de deslocamento de Wien, a qual é possivel estimar a temperatura de
uma fonte a partir de seu espectro de emissao ou vice-versa. Como para este estudo,
a faixa de interesse de utilizagao das fibras encontra-se entre 600°C - 1300°C, foi

possivel efetuar o calculo dos comprimentos de ondas referentes aos picos de
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emissao de cada temperatura, através da equagao 3.22. Logo, estes valores foram
iguais a 1,8415um (1300°C) e 3,3178um (600°C).
2897

onde, A é o comprimento de onda [um] e T é a temperatura [K].

Desta forma, para que a absorcao seja considerada importante, devem-se avaliar as
bandas de absor¢cédo no infravermelho de cada fase majoritaria presente nas fibras, e
compara-las a faixa dos comprimentos de ondas calculados através da equagéo 3.22,
referentes aos picos de emissdo nas temperaturas compreendidas entre 600°C-
1300°C. Cabe ressaltar que esta metodologia faz-se necessaria, uma vez que a
transferéncia de energia por radiacdo térmica na faixa de temperaturas supra, ocorre
no espectro do infravermelho proximo (A=0,78um-2,5um) e do infravermelho médio
(A=2,5um-5,0um) (SKOOG et al., 2001). Na Tabela IIl.9, observa-se que todos os
oxidos majoritarios presentes na constituicdo das fibras, ndo sado bons absorvedores
de radiagao térmica nos espectros do IV avaliados. Consequentemente, a atenuagao

da transferéncia de calor, devido a este fendbmeno, pode ser desprezada.

Tabela Ill 9 — Principais bandas de absorg¢ao para os 6xidos majoritarios das fibras.

Constituinte Ligagao A(um) Tipo de vibragao Referéncia bibliografica
(elemento)
Si-O-Si 9-9,5 Estiramento simétrico
Silicio Si-O-Si 12,5 Estiramento simétrico MUSIC et al., 2011
0O-Si-O 21-23 Dobramento
Zirconio Zr-O 21,4 Estiramento SAHU et al., 2000
Aluminio Al-O 11,1-16,6 Estiramento ZHANG et al., 2009
Magnésio Mg-O 14,9-22,2 Estiramento TAMILSELVI et al., 2013
Calcio Ca-O 16,6-40 Estiramento GONZALEZ et al., 2003

Para o processo de espalhamento, este pode ser determinado através do tamanho
relativo das particulas (fibra ou poros) comparadas ao comprimento de onda da
radiacado térmica. Trés critérios distintos podem ser avaliados e estdo representados

nas equacgodes 3.23; 3.24 e 3.25.
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E—d > 1 (particulas grosseiras — 6tica geométrica) (3.23)
E—d « 1 (particulas finas — espalhamento de Rayleigh) (3.24)
%d = 1 (espalhamento de Mie) (3.25)

sendo que, d é o diametro efetivo da particula [m] e A € o comprimento de onda do

féton [m].

Logo, utilizando os valores dos comprimentos de ondas calculados referentes aos
picos de emissdo das temperaturas de 1300°C e 600°C, o provavel regime que
representa estas condi¢gdes € o de espalhamento de Mie. A solugcdo do espalhamento
de Mie descreve o resultado da interagdo de uma onda eletromagnética plana com
particulas de formato esférico, cuja distribuicdo de didmetros e cujos indices de
refracao sejam conhecidos (MODEST, 2003). Esta solugao pode ser aplicada mesmo
para particulas nao esféricas, caso a microestrutura do material seja composta por

particulas aleatoriamente orientadas (BAILLIS et al., 2000).

Para calcular os coeficientes de espalhamento para cada comprimento de onda
supracitado, foi utilizada uma pagina da web interativa, na qual é possivel utilizar a
solugdo de Mie (www.scattport.org). Para estes calculos foram considerados os dois
comprimentos de onda, 1,8415um (1300°C) e 3,3178um (600°C), a porosidade das
fibras igual a 95% e o valor do indice de refracdo do meio igual a 1,027 (STAKR et al.,
1993). Cabe ressaltar que, como a fragcdo volumétrica de vazios € dominante, esta
avaliagdo foi realizada para este parametro e posteriormente, a mesma linha de
raciocinio foi adotada para parte sélida. Desta forma, os espagos entre as fibras foram

considerados como se fossem poros.

Nas Figuras 3.28 e 3.29 estdo representados os valores dos coeficientes de
espalhamento versus a distancia entre as paredes das fibras, para os comprimentos

de onda da radiagao térmica a 1300°C e 600°C, respectivamente.
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Figura 3.28 — Coeficiente de espalhamento versus distancia entre as paredes das
fibras, A=1,8415(1300°C).
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Figura 3.29 — Coeficiente de espalhamento versus distancia entre as paredes das
fibras, A=3,3178(600°C).

Como pode ser observado na Figura 3.28, o coeficiente de espalhamento possui
maiores valores para uma distancia entre as paredes das fibras compreendida no
intervalo de 1um-3um. Ja para a Figura 3.29, esta faixa encontra-se entre 2um-6um.
Desta forma, dentro do intervalo de temperatura de utilizagdo das fibras isolantes
refratarias, situado entre 600°C e 1300°C neste documento, para que o modo de
contribuigéo de transferéncia de energia através da radiagao térmica seja atenuado, os
espacos entre as fibras devem apresentar dimensbes variando entre 1um e 6um.
Cabe ressaltar que estes espagos foram considerados como se fossem pequenos
poros esféricos com gas (ar) aprisionado. Outra constatagao retirada das Figuras 3.28

e 3.29, é que o processo de atenuacdo torna-se mais notavel a medida que a
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temperatura é incrementada. Esta conclusédo esta ancorada na Figura 3.26, onde os
resultados de cada contribuicdo dos modos de transferéncia de energia térmica nas

fibras estao estratificados para duas temperaturas distintas.

Mesmo nao tendo apresentado os calculos da solugao de espalhamento para a fragao
sélida, cabe ressaltar que, particulas mais grosseiras nao ajudarao no processo de
atenuacgdo da radiacao térmica. Desta forma, adotando a mesma linha de raciocinio
dos calculos da solugdo de Mie, para que parte da radiacdo térmica também seja
extinta pela fragao sélida, diametros de fibras entre 1um e 6um devem ser pretendidos

durante o processo de fabricaco.

Assim sendo, apdés a compreensao da interagdo da microestrutura de meios fibrosos
com a radiacao térmica, torna-se necessario apresentar parametros relevantes das
fibras, que as tornam vantajosas comercialmente, quando comparadas a outros
materiais refratarios comumente empregados nas industrias. Este assunto sera

abordado na préxima secao.

3.8.2 Parametros e propriedades fisicas dos materiais estudados

3.8.2.1 Massa especifica e densidade aparente das fibras

A densidade aparente é uma medida da relacdo entre o peso de um refratario e o
volume que ele ocupa (kg/m?). A densidade do refratario d4 uma medida indireta da
sua capacidade térmica ou habilidade para armazenar calor. A massa especifica é a
relacdo entre a densidade do material e a densidade de um material padréo, a agua,

cujo valor & igual a 1.000kg/m®, & temperatura ambiente (25°C) e pressédo atmosférica.

Os valores de massa especifica da fibra por categoria sdo FCR 2,6-2,7g/cm® e AES
2,5g/cm3. Para as PCW tém-se para as fibras de mulita, 2,9-3,39/cm3 e para as fibras
de alumina 3,3-3,9g/cm® (INRS, 2011). Os valores da densidade aparente para as trés
categorias de materiais estudados sdo apresentados em uma ampla faixa, variando
conforme método de fabricagdo, tipo e formato do produto final. Para o formato em
manta, os valores tipicos da densidade aparente das fibras FCR e AES sdo 64kg/m®,
96kg/m*, 128kg/m>, 160kg/m*® e 192kg/m®. J& para a PCW tém-se valores iguais a

60kg/m>, 100kg/m® e 120kg/m®. Logo, por apresentarem um baixo valor de densidade
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aparente quando comparadas a outros tipos de refratarios, uma menor quantidade de

energia € demandada para atingir o encharque total do revestimento.

Exemplificando, enquanto as fibras PCW, utilizadas em temperaturas constantes de
1500°C, possuem um valor médio de densidade aparente préximo a 100kg/m?, tijolos
isolantes que podem ser expostos a mesma temperatura de trabalho sem a perda de
suas propriedades fisicas, possuem valores préximos a 1.000kg/m*® (ASTM C-155,
1997). Desta forma, estes tijolos isolantes possuem 10 vezes mais massa a ser
aquecida, quando comparados as fibras de mesma refratariedade. Esta caracteristica
apresenta duas vantagens no cenario de produtividade em relacdao aos demais
isolantes. A primeira esta ligada a uma menor quantidade de material necessaria para
cumprir a finalidade de conservacgao de energia como revestimento térmico. Com isto,
toda a estrutura mecanica e civil do equipamento revestido com estes produtos podera
ser menos robusta e consequentemente o custo inicial de instalacdo sera menor.
Outra vantagem é a quantidade de energia e tempo gastos para promover o
encharque do revestimento. Como a massa total do revestimento sera no minimo 10
vezes inferior ao produto concorrente, em processos intermitentes e/ou em ajustes de
setup da produgao, o forno industrial tera uma maior disponibilidade produtiva. Logo,
este parametro individualmente analisado, fornece uma medida indireta da capacidade

de absorcao de calor na forma de energia.

Quando ambos os parametros, massa especifica e densidade aparente, sao utilizados
em conjunto, pode-se obter as fragdes volumétricas das porcdes solida (Vs) e vazias
(V,), através das equacgdes 3.26 e 3.27 (HORIE, 1987).

__densidade aparente
VS_ massa especifica (3 26)
Vy=1-Vs (3.27)

Estas duas equacbes fornecem avaliagdes iniciais e individuais em relagdo a
porosidade dos materiais e consequentemente, ao poder de isolamento térmico destes

produtos.
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3.8.2.2 Porosidade total

A porosidade total de materiais refratarios é dita como o somatdrio entre as partes
consideradas abertas (quantidade de poros abertos ou interconectados, acessiveis ao
preenchimento por algum fluido e normalmente apresentam-se de forma majoritaria na
microestrutura dos refratarios) e fechadas (sdo aqueles isolados, inacessiveis ao
preenchimento por algum fluido e normalmente apresentam de forma minoritaria na
microestrutura dos materiais refratarios). Valores de porosidade encontrados na
literatura para as mantas de fibras isolantes refratarias sao, normalmente, superiores a
90% (SUPERWOOL TECHNICAL MANUAL). Algumas pesquisas trazem valores
superiores a 95% (LARKIN et al., 1959). Utilizando as equagbes 3.26 e 3.27, mais 0s
valores das massas especificas de cada classe de fibra e considerando valores de
densidade aparente préximos a 128kg/m®, os resultados de porosidade esperados

para os trés tipos de materiais sao iguais a: FCR e AES = 95% e PCW = 97%.

3.8.2.3 Diametro médio das fibras

Os valores dos diametros médios das fibras por categoria sdo aproximadamente:

1-3um para a FCR, 2-4uym para a AES e PCW (mulita) 3-6uym e PCW (alumina) 3-
10um (INRS, 2011). Avaliando este parametro em relagdo ao espalhamento da
radiagdo térmica, verifica-se que os valores médios registrados encontram-se dentro

da faixa dos espectros do infravermelho proximo e médio.

3.8.2.4 Comprimento das fibras

Os valores dos comprimentos das fibras por categoria, mesmo nao apresentando
resultados exatos, podem ser assim representados; FCR e AES variando entre um e

cm e PCW (mulita e alumina) na ordem de centimetros (INRS, 2011).

3.8.2.5 Materiais nao fibralizados (shot)

Pequenos graos (formato globular ou de meia-lua) de vidro que néo sao transformados
em fibras recebem a denominagdo de shot. Este produto possui um didmetro médio
préximo ou superior a 60um. Os valores de shot para as trés categorias de produtos
estudados podem variar para: FCR entre 20 e 45% (TIMA, 1993), AES entre 35 e 40%
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(ECFIA & RCFC, 2001) e PCW proximo a 30% (KNUDSEN et al., 1996). Contudo,
estes valores diferem significativamente dependendo do fabricante, processo de
manufatura e qualidade da matéria-prima. Valores de shot para fibras policristalinas a
base de mulita podem alcangar valores préximos a 5% (NIPPON STEEL TECHNICAL
REPORT, 1988). Uma conclusao incontestavel € que a presenca deste material nao

fibralizado contribui negativamente nas propriedades fisicas do produto.

Avaliando o aspecto ligado a resisténcia mecanica, assumindo que uma manta em
fibra isolante apresentasse uma densidade aparente de 128kg/m°, e tivesse um teor
de 50% em shot, a sua nova densidade aparente seria 128*(1-0,5) = 64kg/m®. Logo, o
valor de sua resisténcia a tracao seria compativel ao de uma fibra de densidade
aparente igual a 64kg/m>. J& em relacdo ao aspecto térmico, é o valor da sua
dimensao caracteristica, o didametro médio, que influencia negativamente. Como os
valores desta grandeza sdo superiores quando comparados ao didmetro médio das
fibras, esta caracteristica torna o produto final menos eficiente em relagdo ao

espalhamento da radiagéo térmica nos espectros do infravermelho proximo e médio.

3.8.2.6 Orientagdao das fibras

Todas as trés classes de materiais deste trabalho sdo consideradas como um
aglomerado nao direcional de fibras com distribuicbes variadas de didmetro e
comprimento. Esta nao direcionalidade das fibras, também descrita como orientagcao
randémica no espaco ou no plano ou mesmo alinhada em determinados planos, pode
atenuar a radiagado térmica em maiores ou menores proporgdes (LEE, 1986). Nesta
tese, é utilizada a solugao de Mie para explicar o efeito da extingdo da radiacao
térmica. Nesta abordagem sao adotadas particulas esféricas na modelagem
matematica, as quais apresentam um angulo maximo de espalhamento igual a 1. Para
o caso das fibras, consideradas particulas cilindricas infinitas (valores de comprimento
muito superiores as dimensdes de seus diametros), e apresentando orientagéo
randémica no espaco, o dngulo maximo de espalhamento também pode ser adotado
igual a 1 (LEE, 1990).
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3.8.2.7 Condutividade térmica

Os valores tipicos de condutividade térmica das trés categorias de fibras estudadas
estdo representados na Tabela 111.10 (www.morganthermalceramics.com). Estes
produtos apresentam as seguintes caracteristicas: formato de manta; densidades
aparentes iguais a 128kg/m® para as fibras AES e FCR e 100kg/m® para as fibras
PCW e temperatura de classificagao iguais a 1300°C (AES), 1425°C (FCR) e 1600°C
(PCW). Na obtengao dos coeficientes de condutividade térmica pela empresa Morgan

Thermal Ceramics, a norma ASTM C-201 foi utilizada.

Tabela Il 10 — Valores tipicos de condutividade térmica de trés categorias de fibras.

AES FCR PCW
T(°C) K(W/m*K)
200 0,04 0,06 -
400 0,08 0,10 0,08
600 0,14 0,15 0,12
800 0,23 0,20 0,17
1000 0,34 0,27 0,24
1200 0,48 - 0,33

Na Figura 3.30, estao representados os materiais refratarios que apresentam um dos
melhores desempenhos como isolantes térmicos a altas temperaturas, comumente
empregados nos setores industriais (SCHNABEL et al., 2011). Observa-se que as
fiboras cer&micas refratarias possuem menores valores de condutividade térmica
abaixo de 1000°C, sendo superada apenas por materiais microporosos apos

temperaturas préoximas a 1100°C.
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Figura 3.30 — Condutividade térmica de materiais refratarios isolantes para altas
temperaturas (SCHNABEL et al., 2011).

Desta forma, avaliando os trés principais modos de transferéncia de calor em meios
fibrosos, e considerando as suas interacdbes com a microestrutura dos materiais
avaliados, para que o objetivo de atenuagdo da transferéncia de energia térmica
nestes produtos seja alcangado, € necessario encontrar um equilibrio entre a reducao
da quantidade de fibra para evitar a condugcdo no meio sdlido, enquanto se deve
proporcionar uma quantidade suficiente de fibra para evitar a convecgdo € ao mesmo
tempo atenuar o efeito da radiagdo. Logo, vale ressaltar que apenas consideragdes
térmicas foram avaliadas, sem ponderar propriedades importantes, como é o caso da

resisténcia mecanica.

3.8.3 Avaliagoes microestruturais e morfolégicas

Conforme ja relatado, a grande maioria dos estudos desenvolvidos nesta area teve
como objetivo quase exclusivo, o de compreender o processo de devitrificagdo das
fiboras FCR e AES, enfatizando a formacao da fase cristalina cristobalita (SiO,).
Segundo TONNESEN e TELLE (2003) durante a exposicao das fibras AES e FCR a
temperaturas superiores a 900°C e por algumas dezenas de horas, fases cristalinas
sdo formadas (mulita e cristobalita). Nas fibras AES, além da cristobalita, ocorrem
também a formacgao das fases minerais; diopsidio [CaMg(SiO3),], wollastonita (CaSiO3)
e enstatita [(Mg,Fe),Si,Og].
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As fibras AES cristalizam em temperaturas inferiores e com a presenca de
concentragdes superiores de cristobalita, quando comparadas as fibras FCR. A
formacao de cristobalita difere significativamente, nas fibras AES e FCR, em relacdo a
quantidade e intensidade. Esta dependéncia pode ser explicada quando comparada a
razao entre a silica e os outros compostos majoritarios das duas categorias de fibras
supracitadas. De forma a retratar esta explicagdo, encontra-se representado na Figura
3.31, um diagrama esquematico de equilibrio de fases, com a localizagdo das fibras
isolantes para altas temperaturas (HTIW) em relagdo aos seus constituintes

majoritarios.

FibrasAES

FibrasFCR

FibrasPCW

Cao+ MgO 4

AlLO,

Figura 3.31 - Desenho esquematico de equilibrio de fases SiO,, Al,O;, CaO e
MgO.

Ja para as fibras policristalinas, por conta do alto teor de alumina presente,
praticamente a fase cristobalita pode ser negligenciada. As fases geralmente

encontradas a temperaturas de 1600°C sao mulita e corindon (VDI 3469, 2007).

Em um dos poucos trabalhos publicados, retratando a influéncia da microestrutura das
fibras isolantes nas suas propriedades, o material estudado foi a FCR e a
caracteristica avaliada foi a de isolamento térmico. Segundo ZHAO et al. (2011), os
dois fatores primordiais para o incremento da condutividade térmica no material FCR
foram; o aumento do livre caminho médio dos fétons induzidos pelo processo de

cristalizacao das fibras e a redugdo do volume aparente do material. Este produto foi
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tratado termicamente a trés diferentes temperaturas; 1000°C, 1200°C e 1400°C e a

um tempo de 16horas.

Desta forma, conforme todas as bibliografias supracitadas em todos os tdpicos,
trabalhos para avaliar a influéncia da microestrutura nas propriedades fisicas das
fiboras FCR, AES e PCW sao importantes e contribuem para o desenvolvimento
académico e industrial. Estes desenvolvimentos podem e devem ser conduzidas tanto
experimentalmente quanto numericamente. Além deste item, pesquisas direcionadas a
avaliagdo dos riscos ocupacionais in-vivo em animais, para as fibras AES apoés a

confirmagao do processo de recristalizagdo, sao originais no meio cientifico.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Materiais

Base de dados das fibras utilizadas na industria siderurgica. Neste estudo, as fibras
estdo divididas por categorias, tipo, densidade, espessura, fornecedor e temperaturas

de classificacido e de operacgao continua, conforme Tabela IV.1.

Tabela IV 1 - Base de dados das fibras utilizadas no mercado siderurgico.

n° Produto Categoria Fornecedor Densidade Espessura Temperatura de Temperatura
(kg/m?) (mm) Classificagao continua de
(°C) operagao (°C)
3 Kaowool FCR Morgan 128 25 1400 1250
Spun 1400
4 Kaowool FCR Morgan 128 25 1260 1100
Spun 1260
5 Supermag AES Nutec 128 25 1200 1050
1200
6 SW 607 AES Morgan 128 25 1300 1150
HT
10 Altra Mat PCW Rath 100 25 1650 1600
72
1 Fmx 16 PCW Unifrax 128 25 1650 1600

Esta escolha foi realizada considerando-se trabalhar, com todas as trés categorias de

fibras (FCR, AES e PCW) e com todos os quatro fornecedores listados na Tabela IV.1.

A metodologia foi dividida em trés partes, conforme explicitado nos objetivos
especificos. Na primeira parte estdo apresentados os procedimentos para analisar a
influéncia da microestrutura nas propriedades das fibras, apds exposi¢cao aos fatores
tempo e temperatura. Na segunda parte encontra-se a metodologia utilizada na
estimativa dos riscos ocupacionais da fibra Supermag 1200. Por fim, na terceira e
ultima parte, foi considerada a simulagao numérica da transferéncia de energia através

da fibra Altra Mat 72, utilizando a técnica de volumes finitos.
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4.2 Meétodos

4.2.1 Microestrutura versus propriedades
4.2.1.1 Fluxograma geral do procedimento experimental

Para a visualizagao simplificada das etapas gerais do procedimento experimental,
foi elaborado o fluxograma 4.1.

I Preparacéo dos corpos de prova I

I Analises e Testes

=Temperatura
continua de
- - - - operacéo;

I Fibras como recebida I I Fibras tratadas termicamente peracao;
=Tempos (24h,
72h e 120h).

Propriedades Microestrutura Morfologia Propriedades Microestrutura Morfologia
DMA; SFRX; =Porosidade; DA SFRX; =Porosidade;
ok; DRX; =Qtde de shot; ok DRX; =Qtde de shot;
*Resist a tragio MEV/EDS; =Dist. do *Resist a tracdo *MEV/EDS; =Dist. do

FTIR. diametro das FTIR. diametro das
fibras e do fibras e do
]/ shot. shot.

I Analise dos Resultados I

Figura 4.1 - Etapas gerais do procedimento experimental.

4.2.1.2 Preparacao dos corpos de prova

4.2.1.2.1 Corte das mantas

Foram excluidas quantidades suficientes de material das pontas e das laterais dos
rolos das mantas, até que a espessura fosse uniforme. Para esta atividade
desconsiderou-se, aproximadamente, 50mm de material por produto, por ponta e por
lateral. Para os cortes das fibras, utilizou-se um sistema composto por laminas de aco,
confeccionado nas dimensdes dos corpos de prova de cada ensaio. As laminas foram
intertravadas em moldes de madeira, conforme Figuras 4.2, 4.3 e 4.4. Evitou-se
comprimir as fibras durante todo seu manuseio. Todas as mantas foram identificadas,

objetivando garantir a posterior rastreabilidade. Confeccionaram-se duas laminas de
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100mm (comprimento) x 100mm (largura) x 25mm (espessura) no mesmo molde. Para
as outras duas dimensdes, apresentadas nas Figuras 4.3 e 4.4, apenas uma lamina
por molde foi produzida.

Figura 4.3 — Uma lamina de a¢o nas dimensées de 230mm x 75mm x 25mm.
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Figura 4.4 — Uma lamina de a¢o nas dimensées de 457mm x 343mm x 25mm.

Apods confecgao dos sistemas de corte, os moldes foram levados para um anteparo
vertical metalico, sendo posteriormente travados. Previamente, cortou-se a fibra com
estilete, em dimensbes superiores as exigidas em cada teste. Apds esta etapa, as
fibras foram dispostas em uma mesa metalica movel, posicionada em frente ao molde.
Este sistema pode ser observado na Figura 4.5.

Figura 4.5 — Sistema de corte das fibras.

Esta mesa entdo foi acionada, movimentando-se em direcdo as laminas. Com o
préprio peso da mesa, cortou-se a fibra nas dimensdes pré-definidas. Na Figura 4.6,

observa-se a confecg¢ao de dois corpos de prova nos mesmos tamanhos.
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Figura 4.6 — Duas amostras preparadas nas dimensoées de 100mm x 100mm x
25mm.

4.2.1.3 Tratamento térmico das mantas

Apos a realizagcao do corte das mantas, os testes e analises foram divididos em duas
etapas, sendo que na primeira etapa as fibras foram avaliadas conforme recebidas e
na segunda, avaliaram-se as fibras tratadas termicamente. Para esta ultima etapa, os
corpos de prova foram aquecidos em um forno de resisténcia elétrica, da marca JUNG
e modelo LF2314. O equipamento possui as seguintes caracteristicas construtivas; um
termopar do tipo “S” para monitorar a temperatura interna, fibras ceramicas como
revestimento térmico e um controlador digital N1200 microprocessado com PID da
marca NOVUS, conforme se observa na Figura 4.7.

Figura 4.7 — Forno elétrico e controlador de temperatura.
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As amostras foram identificadas de acordo com a numeragdo contida na Tabela IV.1 e
através de tinta resistente para altas temperaturas. Esta preparacéo esta registrada na
Figura 4.8. As fibras identificadas por FCR-3, FCR-4, AES-5 e AES-6, foram tratadas
nas temperaturas de operagao continua, conforme Tabela IV.1. Ja as fibras PCW-10 e
PCW-11 foram tratadas a 1300°C, devido esta ser o maximo valor alcangado, com
seguranga, no equipamento. Apesar de nao ter conseguido elevar a temperatura do
equipamento até o valor de operagao continua das fibras PCW-10 e PCW-11, este fato
nao inviabilizou o estudo, uma vez que o maximo valor de exposi¢cao das fibras nos
fornos do grupo VALLOUREC, é de 1280°C.

Os ensaios julgados importantes na avaliacdo das propriedades e dos parametros
microestruturais e morfolégicos das fibras estudadas foram: densidade aparente,
didmetro das fibras e do shot, quantidade de shot, resisténcia a tragao, condutividade
térmica, difracdo de raios X, microscopia de varredura de feixe de elétrons,
espectrometro de raios X por dispersdo de energia, espectrometria de infravermelho e
tomografia de raios X. Toda a metodologia utilizada na preparagdo para realizar os
ensaios esta descrita nas se¢des posteriores.

Figura 4.8 — Identificagdo das fibras para tratamento térmico.
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4.2.1.4 Avaliagao das propriedades das fibras como recebidas

4.2.1.4.1 Densidade aparente

As amostras foram preparadas considerando as dimensbées de 100mm x 100mm x
25mm. (comprimento x largura x espessura), sendo 03 corpos de prova por lote de
cada material (prEN 1094-1, 2008). Estes ensaios foram conduzidos na empresa

Morganite, localizada no Rio de Janeiro.

4.2.1.4.2 Resisténcia a tragao

As amostras foram preparadas considerando as dimensdes de (235mm + 5mm) x
(75mm £ 2mm) x 25mm (comprimento x largura x espessura), sendo cinco (05) corpos
de prova por lote de cada material (prEN 1094-1, 2008). Estes ensaios foram

conduzidos na empresa Morganite.

4.2.1.4.3 Condutividade térmica

As amostras foram preparadas considerando as dimensbes de 457mm x 343mm X
51mm, sendo dois (02) corpos de prova por lote de cada material (ASTM C177, 1997).
Foram medidos quatro pontos ao longo de temperaturas variando entre 1000°C e
300°C. Estes ensaios foram conduzidos junto a empresa Refralab, localizada em

Santa Luzia, Belo Horizonte.

4.2.1.5 Avaliagao da microestrutura das fibras como recebidas

42151 Analise quimica - FRX

As analises qualitativa e semiquantitativa dos elementos, na forma de éxidos, foram
conduzidos em um espectrdmetro de fluorescéncia de raios X da marca Philips Magix
PRO-PW 2440, pertencente ao laboratério de Engenharia Metalurgica, Materiais e
Minas da UFMG. As amostras foram retiradas de um (01) corpo de prova, nas
dimensdes de 100mmx100mmx25mm, para cada material. Estas foram trituradas com

a ajuda de um almofariz e pistilo ceramicos.
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4.2.1.5.2 Fases cristalinas - DRX

As fases cristalinas foram identificadas utilizando um difratdmetro de raios X da marca
Philips PANalytical, modelo EMPYREAN, utilizando radiagdo monocromatica Cu-K,,
angulo de varredura (26) de 6°a 100°, velocidade e tempo de varredura igual a 0,017°e
19,68 segundos, respectivamente. O equipamento pertence ao laboratério de
Engenharia Metalurgica, Materiais e Minas da UFMG. Preparou-se um corpo de prova
para cada produto. Estas foram trituradas com a ajuda de um almofariz e pistilo
ceramicos. O método de analise baseou-se na comparagao dos valores das distancias
interplanares e das intensidades dos picos nos difratogramas das amostras analisadas
e uma amostra de referéncia, utilizando o padrao do banco de dados PDF-2 Release
2010 do ICDD-International Centre for Diffraction Data e o software X Pert HighScore

versdo 2011.

42153 MEVeEDS

Foi preparado um corpo de prova (cubo de aresta igual a 30mm) para cada material.
Cada amostra foi embutida em uma resina epdxi, seguida de um posterior lixamento e
polimento com uma pasta de diamante de 1um (tamanho de grao). Uma cobertura de
ouro foi aplicada sobre a superficie da amostra. As microtopografias foram obtidas
utilizando um microscépio eletronico de varredura (MEV) JEOL modelo JSM-6360LV.
A heterogeneidade quimica dos elementos presentes nas amostras foi realizada
utilizando o equipamento NORAN EDS acoplado ao MEV. Dados de operagdo do
MEV; voltagem de aceleragao do feixe de elétrons igual a 15kV e ampliagdo de 1000X.
O equipamento pertence ao laboratério de Engenharia Metalurgica, Materiais e Minas
da UFMG.

4.2.1.5.4 Espectroscopia Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR)

As amostras foram retiradas de um (01) corpo de prova, nas dimensdes de
100mmx100mmx25mm, para cada material. Posteriormente foram trituradas com a
ajuda de almofariz e pistilo ceramicos. Uma pequena fracdo de material (=1 mg) foi
misturada com brometo de potassio (= 100 mg). Foi confeccionada uma pastilha desta
mistura com a ajuda de um pastilhador. O conjunto foi submetido a uma pressao de

nove toneladas durante trés minutos em prensa hidraulica manual da marca Specac.
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Cabe ressaltar que o brometo de potassio utilizado foi previamente seco em estufa a
uma temperatura de 200 °C durante 12 horas. Utilizou-se o equipamento Perkin Elmer,
modelo Paragon-1000 do laboratério de Engenharia Metalurgica, Materiais e Minas da
UFMG. Os ensaios foram realizados na resolugdo 4 cm™, 128 varreduras e no

espectro de 4000cm™ a 400cm™.

4.2.1.6 Avaliagdo da morfologia das fibras como recebidas

4.2.1.6.1 Porosidade aberta

01 amostra (cubo de aresta = 10mm) de cada material foi preparada e posteriormente,
utilizou-se o microtomografo de raios X SkyScan 1172. As amostras foram
rotacionadas em angulos de até 180°, adotando-se passo de 0.30°. Utilizando as
projecbes adquiridas e os softwares NRecon e CTAn, foram obtidos parametros
morfolégicos, bem como a representacao tridimensional das estruturas escaneadas.
Para o calculo das porosidades aberta consideraram-se seg¢des bidimensionais ao
longo do volume analisado. Este equipamento baseia-se na medigdo da atenuacgéo de
um feixe de raios X atravessando um objeto segundo diversos angulos. Como o
coeficiente de atenuagdo tem relagdo proporcional com a densidade do material
avaliado, torna-se possivel visualizar a estrutura fisica deste produto. O equipamento

pertence ao laboratério de Engenharia Metalurgica, Materiais e Minas da UFMG.

4.2.1.6.2 Quantidade de shot

Foram preparados trés (03) corpos de prova de cada material. Cada corpo de prova
pesava 20 gramas. O padréao utilizado foi um equipamento de separagéo de pd a seco,
denominado air Jet sieve da marca HOSOKAWA MICRON, com uma peneira com

abertura de 325 mesh. Estes ensaios foram conduzidos na empresa Morganite.

4.2.1.6.3 Distribuigdo dos didmetros das fibras e shot

Para a medigéao do didametro das fibras utilizou-se um microscopio 6tico Olympus BH2-
UMA acoplado a um analisador de imagens, utilizando uma camera de video
conectada a saida fotografica do microscépio. Utilizou-se uma lente com aumento de

100X de tal forma que na imagem final colhida no monitor, obtive-se 1pixel (1 ponto de
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tela) representando a dimensao de 0,15um. Uma lamina bioldgica foi preparada com
amostras das fibras, de forma a evitar grande concentragao de material numa mesma
regido da lamina. Para isto, duas laminas cortantes distanciadas entre si de
aproximadamente 2mm foram utilizadas para cortar a amostra. Aproximadamente 0,5g
do material obtido foi misturado a 3ml de acetona e agitado em um tubo de ensaio.
Logo apds a agitagdo, um conta-gotas foi utilizado para colher a amostra dentro do
tubo de ensaio, sendo depositadas 2 a 3 gotas na lamina. No microscépio, a lamina foi
varrida em toda sua extensdo e toda fibra visivel no campo do monitor foi medida.
Para as particulas nao fibralizadas (shot), 0 mesmo aparato supracitado foi utilizado,
com excecao das lentes de aumento, que foram reduzidas para 5X e 10X,
dependendo do tamanho da particula analisada. Foram realizadas 100 medi¢des para

cada amostra de fibra e shot.

Contudo, anterior a determinagdo da distribuicdo dos didmetros da fibra e shot, foi
necessario separar as duas fases de cada material. Desta forma, a amostra foi
introduzida no tanque de lavagem de fibras, picando-se manualmente em pedagos.
Este tanque possui uma hélice, para realizar e garantir a segregacao das fibras e shot.
A velocidade da hélice, no primeiro ciclo de lavagem, deve ser de 1920 +/- 35rpm
(rotagdes por minuto) durante 5 minutos. Ocorre um periodo de repouso de 50
segundos entre os primeiro € 0 segundo ciclos. A velocidade da hélice, no segundo

ciclo de lavagem, deve ser de 1780 +/- 35rpm durante 20 minutos.

A separacéao entre shot e fibras ocorre devido a diferenga na velocidade de arraste em
meio fluido entre elas. Neste processo, uma vazdo de agua controlada flui
verticalmente para cima, dentro do recipiente apropriado onde esta depositada a
mistura (fibra+shot). O controle de velocidade do fluido (controle de vazao) permite,
utilizando-se uma vazao apropriada, que o mesmo arraste as fibras presentes na
mistura, ndo conseguindo, entretanto, arrastar as particulas de shot. O equipamento
de separagado € constituido por um recipiente cilindrico (regidao superior) e cbnico
(regido inferior) e entrada de agua na sua regiao inferior. A vazao é controlada por um
rotdmetro e a agua utilizada vem de um reservatério proprio de modo a manter
constante o fluxo, livre de oscilagbes de pressao na entrada do recipiente. Dentro do
recipiente, foram colocados 50g inicialmente preparados na etapa de quebra da
ligacédo fibras/shot. Com o fluxo constante e vertical, e através da escolha adequada

da vazido de modo a obter-se uma velocidade preestabelecida, as fibras sdo
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arrastadas até as bordas do recipiente, onde podem ser coletadas apds 25 minutos de

operacao. Estes ensaios foram conduzidos na empresa Unifrax, em Vinhedo, SP.

4.2.1.7 Avaliagao das propriedades das fibras tratadas termicamente

Toda a condugao dos testes foi realizada, conforme metodologia ja descrita na etapa
de avaliagdo das propriedades das fibras como recebidas. A Unica diferenca esta na
etapa de preparagcado, a qual as fibras foram tratadas termicamente nas suas
temperaturas de operagao continua apresentadas na Tabela IV.1 (com excec¢éo para
as fibras policristalinas), e nos tempos de 24h, 72h e 120h. Os valores das
temperaturas e tempo de tratamento das fibras foram escolhidos em fungédo da
comprovacgao de transformagéo de fase para os materiais nao cristalinos (COMODI et
al., 2010, GUALTIERI et al.,2009; BINDE, 2002; TONNESEN e TELLE, 2003; DYSON
et al., 1997; LASKOWSKI et al., 1994). Outra premissa utilizada e que merece
destaque em relagao as temperaturas escolhidas, foi a consideragao relacionada aos
maximos valores de uso continuo recomendados pelos fabricantes. Este fator é
importante, uma vez que estes produtos estdo instalados como revestimentos de
trabalho, em equipamentos do grupo Vallourec, onde os valores das temperaturas

supracitadas nao sio ultrapassados.
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4.2.2 Riscos ocupacionais da fibra SUPERMAG 1200 apés 120h a 1050°C

4.2.2.1 Diretrizes

Este estudo esta em conformidade com os procedimentos padrdes de operagao
vigentes e os principios de boas praticas laboratoriais das leis que regulamentam o
manuseio de produtos quimicos na Alemanha (Chemikaliengesetz, 2013). Estes
procedimentos e principios estdo sob as regulamentagcdes das leis de protecao de
animais da Alemanha (Tierschutzgesetz, 2006) e seguem o protocolo que avalia a
biopersisténcia de fibras através do método de instilacao intratraqueal (ECB/TM/27
rev.7, 1999) e as regras alemas para fibras minerais (Gefahrstoffverordnung, 2010).
Todo trabalho foi conduzido em parceria com o Instituto Fraunhofer, divisdo de

toxicologia experimental e medicina, localizado em Hannover, Alemanha.

4.2.2.2 Caracteristicas da fibra estudada

A fibra avaliada foi a do tipo AES. Este material foi fornecido na forma de manta,
apresentando as seguintes caracteristicas; flexibilidade, agulhada, livre de ligantes e
na dimens&o nominal de (7620mm x610mm x13mm). Os valores médios do didmetro
e o comprimento das fibras sao iguais a 3um e 203mm, respectivamente. A massa
especifica da fibra é igual 2,5g/cm*(INRS, 2011). Esta amostra foi fornecida pela
empresa NUTEC/IBAR, identificada pelo nome Supermag 1200. Este produto é
apresentado como de baixa biopersisténcia, com orientacdo randémica de fibras,
fabricado pelo processo spinning e composto, majoritariamente, pela mistura de
oxidos de calcio, magnésio e silicio. A fibra Supermag 1200 pertence a mesma classe
da 1a mineral AES (X-607), a qual foi exonerada da classificagdo de ser possivelmente
patogénica a espécie humana (IARC, 2002). Vale lembrar que, os experimentos para
julgar a biopersisténcia das fibras AES (X-607) foram realizados sem que o material

tivesse sido exposto aos fatores temperatura e tempo.

4.2.2.3 Analise quimica da fibra

Na determinacdo da analise quimica do material estudado, a amostra foi tratada a

550°C durante 30min, objetivando calcular a sua perda ao fogo. O equipamento
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utilizado na determinacdo dos 6xidos foi o espectrometro de emissdo atébmica com

plasma acoplado indutivamente da Variant, modelo Vista-pro.

4.2.2.4 Tratamento térmico da fibra

Todo material (dimensdo da manta igual 7620mmx610mmx13mm) foi tratado
termicamente durante 120h e a 1050°C. O equipamento utilizado foi um forno de
resisténcia elétrica, marca Combustol, com uma poténcia elétrica de 217kW, diferenca
de potencial igual a 440V, termopares de controle do tipo K e isolamento térmico em
fibra cerdmica refrataria. As resisténcias estdo dispostas em todos os lados do forno,
objetivando garantir um aquecimento de forma homogénea. As taxas de aquecimento
consideradas foram: do ambiente até 50°C abaixo da temperatura do teste, 10°C/min
e nos Uultimos 50°C, 2°C/min. Estas taxas foram escolhidas de acordo com
determinados padrées (prEN 1094-1, 2008). O processo de resfriamento da fibra ndo

teve controle, sendo realizado naturalmente dentro do forno.

4.2.2.5 Analise das fases mineraldgicas da fibra

Apoés a etapa de tratamento térmico das fibras, as fases cristalinas foram identificadas
utilizando um difratdmetro de raios X da marca Philips PANalytical X'Pert PRO,
utilizando radiagdo monocromatica Cu-K,, angulo de varredura (26) de 6°a 100°,
velocidade e tempo de varredura igual a 0,017°e 19.68 segundos, respectivamente. O
equipamento pertence ao laboratério de Minas da UFMG. A amostra foi triturada com

a ajuda de um almofariz e pistilo ceramicos.

4.2.2.6 Escolha das fragoes de fibra a serem utilizadas

As fragOes das fibras utilizadas no estudo foram preparadas conforme protocolo que
avalia a biopersisténcia de fibras através do método de instilagdo intratraqueal
(ECB/TM/27 rev.7, 1999).

e As fibras devem guardar uma raz&o maior ou igual a 3 entre as dimensdes
comprimento e didmetro, com valores de diametro inferiores a 3um e valores

de comprimento superiores a 5um (fibras respiraveis pela OMS);
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e Para a fracdo de fibras de comprimento superiores a 20um, o valor de seu
didmetro médio geomeétrico deve ser o mais préximo possivel a 0,8um, com o
limite superior igual a 3um (95% das fibras menores do que 3um);

e Pelo menos, 20% das fibras consideradas respiraveis pela OMS, deveriam
apresentar comprimento superior a 20um, e para esta fragdo, o didametro médio

geométrico deveria estar préximo de 0,8um, sendo tecnicamente viavel.

De acordo com padrdées alemaes, o didmetro médio geométrico das fragbes
consideradas respiraveis pela OMS, deveria estar proximo do valor de 0,6um

(arredondado para um (1) digito), mas nao abaixo deste valor (TRGS 905, 2005).

4.2.2.7 Caracterizacao das fragées das fibras

As fragcdes foram caracterizadas utilizando microscopio eletrébnico de varredura,
SUPRA 55, Carl Zeiss NTS GmbH, voltagem de aceleracao do feixe de elétrons igual
a 25kV e ampliacdo minima de 2000X. Aproximadamente 300mg de material foram
utilizados durante esta etapa. Entre 1 a 5mg das fibras foram colocadas em suspensao
com 20 a 50ml de agua filtrada. Feito isto, a suspensao foi imersa em um banho de
ultrassom (Sonorex RK 510H a 35kHz e 160W, Bandelin), até apresentar um aspecto
homogéneo (~60s). A suspenséo foi entdo filtrada em um filtro Nucleopore de 25mm
de didmetro, e tamanho de poro igual a 0,2um. Logo apds esta etapa, o filtro foi
disposto em um porta-amostra de aluminio e metalizado por uma camada de ouro de

30nm. Todo objeto visto na ampliagdo minima de 2000X foi contado.

Foram consideradas fibras, todos os materiais que apresentaram uma relagao L/D 23.
Os demais foram considerados particulas. Foram adotados os seguintes critérios de
interrupgao de contagem das amostras, divididos entre fibras e particulas. Para os
materiais considerados como fibras, os minimos valores contados foram de 100 fibras
para L<5um, 100 fibras para L>20um e 200 fibras para 5um<L<20um. Ja para as
particulas, o numero minimo foi igual a 100. Estas regras de contagem sao baseadas,
no numero de fibras por amostra, necessario para obter-se reprodutibilidade estatistica
dos meios (ECB/TM/27 rev.7, 1999). O numero total de fibras por filtro foi determinado

normalizando a area equivalente das fibras contadas em relagéo a area total do filtro.
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4.2.2.8 Escolha, climatizagao e plano de observacao dos ratos de laboratorio.

Quarenta e oito fémeas da linhagem Wistar foram utilizadas nesta pesquisa. A foto de
uma cobaia esta exibida na Figura 4.9. Estes animais ja s&o utilizados em diversos
estudos de biopersisténcia de materiais fibrosos pelo Instituto Fraunhofer. A escolha
de fémeas para este trabalho baseou-se na falta de conhecimento de efeitos
especificos vinculados ao sexo. A idade dos animais no inicio dos testes estava
proxima a nove (9) semanas e o peso individual variava entre 207,7g a 265,5g.

Figura 4.9 — Fémea da raga Wistar (ROSSARI, 2004).

Os animais foram examinados e aclimatados durante duas semanas antes do inicio da
pesquisa. As condigbes do abrigo dos animais foram monitoradas eletronicamente,
sendo 22°C + 2°C e 55% % 15%, para a temperatura e a umidade relativa,
respectivamente. Utilizou-se um ciclo de 24 horas para simular o dia (presenga de luz
durante 12h) e a noite (falta de luz durante 12h). Acesso a ragéo e agua durante todo
estudo ad libitum. Diariamente os ratos foram observados dentro de suas jaulas e
semanalmente fora delas. Estas observagbes consideraram avaliar possiveis
alteragdes gerais (pele, olhos, mucosas); alteracbes patomorfolégicas (nédulos,
alteragdes no padrao respiratério); sintomas do sistema nervoso central (alteragbes
durante a movimentagdo, irregularidades na secregdo/excrecdo) e outras
anormalidades clinicas. O peso corporal de todos os ratos foi monitorado e registrado

semanalmente ao longo de todo o processo.
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4.2.2.9 Definigao dos grupos, dosagem, instilagdo intratraqueal, teste de
esterilidade, monitoramento da suspensao e datas de sacrificio.

Para esta pesquisa foram considerados dois grupos. O primeiro, denominado de grupo
de estudo, foi tratado com as fibras apds caracterizagao. A dosagem diaria de fibras
por rato foi de, 0,5mg em uma suspensao de 0,3ml de solugao isotbnica estéril (NaCl
em agua destilada, pH=7), durante 04 dias consecutivos, totalizando 2mg. O segundo,
identificado como grupo de controle, foi tratado apenas com a solugéo isotdnica estéril
(0,3ml), ao longo dos mesmos 04 dias consecutivos.

Para o processo de instilagdo, as fémeas foram anestesiadas e a traqueia foi exposta

objetivando aplicar as dosagens diarias supra, conforme Figura 4.10.
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Figura 4.10 — Exposicao traqueal para o processo de instilagao (ROSSARI, 2004).

Imediatamente anterior ao inicio do processo diario de instilagdo, uma amostra de 1ml
da fibra em suspensao foi retirada e usada para o teste de esterilidade. Esta avaliacao
teve como finalidade avaliar a auséncia de microrganismos que pudessem contaminar
as aliquotas testadas. A amostra foi inoculada em meio liquido (caldo) tioglicolato,
apropriado para suportar o crescimento de todos os principais agentes patogénicos de

ratos (aerdbicos anaerdbicos e microaerdfilos).

Outros dois controles de qualidade realizados durante o processo de instilagao foram:
0 monitoramento da concentragdo das fibras em suspensao e a contagem/dimensao
das fibras. Para o primeiro teste, em cada data da instilagdo propriamente dita, uma

aliquota de 0,3ml de suspensao contendo as fibras foi retirada no inicio e ao término
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do processo. Estas amostras foram filtradas através de filtros Nuclepore (didmetro de
25mm) e utilizadas para determinar gravimetricamente a concentragao das fibras. Para
o segundo teste, a mesma metodologia foi adotada, porém as aliquotas foram
retiradas apenas anteriormente ao inicio do processo de instilagdo. A

contagem/dimensional seguiu as premissas do item 4.2.2.7.

Apobs o término do processo de instilagdo, em 04 datas distintas pré-definidas e em um
intervalo de trés (03) meses, 05 ratos de cada grupo e de cada data foram

sacrificados, objetivando avaliar as fragdes das fibras retidas nos pulmdes.

Os pulmbes foram desidratados através da técnica de liofilizacdo. Este processo
consistiu em congelar o produto em temperaturas préximas a 20°C negativos e através
da aplicacado de vacuo na camara do equipamento (marca Christ, modelo Beta 1-8), o
gelo formado é entdo sublimado. Este processo foi cessado apds a massa do tecido
avaliado ter-se mantida constante. Posteriormente a etapa de desidratacdo, os
pulmdes foram sujeitos ao procedimento de calcinagédo por plasma ou low-
temperature ashing (200-G, Plasma technics), objetivando transformar toda matéria
organica, na presenca de oxigénio ativado, em agua e gas carbdnico. Estas duas
metodologias adotadas foram validadas em estudos prévios, demonstrando que nao
ha modificagbes na distribuicdo das dimensdes das fibras (BELLMANN et al., 2010).

Apos a etapa de calcinagdo, o material remanescente foi colocado em suspenséo em
agua filtrada. Todas as técnicas utilizadas na desagregacao, filtracdo e analise das

fragbes das fibras retidas nos pulmdes estdo descritas no item 4.2.2.7.

Os numeros de animais utilizados em cada grupo e as datas de sacrificio estao
representados na Tabela IV. 2. Cabe ressaltar que, apenas 05 pulmdes dos ratos do
grupo de estudo de cada data de sacrificio foram analisados através do MEV. Os

outros dois foram reservados, caso os resultados ndo fossem conclusivos.

Tabela IV 2 — Numero de animais por grupo e data de sacrificio.

No Grupo Numero de animais por data de sacrificio
2 dias 14 dias 32 dias 88 dias Soma
1 Grupo de controle 5 5 5 5 20

2 Grupo de estudo 7 7 7 7 28
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4.2.2.10 Calculo do tempo de meia-vida de retencao das fibras.

A determinagdo do numero de fibras (>20um em comprimento) remanescentes nos
pulmdes em fungéo do tempo foi analisada utilizando a técnica de regressao néo linear
e 0 método de iteragdo (convergéncia) de Gauss-Newton. O valor igual a 100% foi
fixado considerando o 2° dia apds o término da instilagao intratraqueal. Também foram
determinados os tempos de meia vida para as fragbes L<5um e 5um<L<20um. Os
seguintes critérios foram utilizados na analise dos resultados. Caso os dados obtidos
da regressdo expliquem no minimo 80% de sua variancia, utiliza-se o modelo

estatistico exponencial simples representado pela equacédo 4.1.

[% de fibras retidas = a * e(~b*tempo)] (4.1)
Caso contrario, utiliza-se 0 modelo exponencial duplo explicitado pela equagéo 4.2.
[% de fibras retidas = a, * e("P1*temPO) 4 g, x g(~b2xtempo)) (4.2)

Através dos dados explicados pelo modelo exponencial simples, calcula-se o tempo de

meia-vida utilizando a equacgéao 4.3.

In2
Ty == (4.3)

Ja para os dados explicados pelo modelo exponencial duplo, tém-se dois tempos de

meia-vida, representados nas equacgdes 4.4 e 4.5.

11, = IZ_Z (4.4)
Ti,= ’Z—Z 4.5)

Os tempos de meia-vida representados nas equacgbes 4.4 e 4.5, frequentemente
correspondem a fase mais rapida de eliminacdo das fibras e a mais lenta,
respectivamente. Objetivando apresentar um indicador, o qual inclui ambos os tempos

de meia-vida (T

2

_, »T1_,), este esta representado pela equagao 4.6.
2
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re = (22) s Ta__ +(Z2)*To, (4.6)

Toda metodologia descrita seguiu o protocolo que avalia a biopersisténcia de fibras
através do método de instilagao intratraqueal (ECB/TM/27 rev.7, 1999). A utilizagéo da
fragdo L>20um, para explicar o processo de retencdo das fibras nos pulmbes, foi
julgada em outras pesquisas (MILLER et al., 1999; BERNSTEIN et al.,1996). Nesses
experimentos, os pesquisadores consideraram a fracdo L>20um potencialmente mais

patogénica quando comparada as fibras mais curtas.

Ja para avaliar-se a fracdao considerada respiravel pela OMS, foi adotada
regulamentacdo alema (Gefahrstoffverordnung, 2010). Esta permite a utilizagado
desses produtos na Alemanha, caso a seguinte premissa seja cumprida: para esses
tipos de materiais, caso a temperatura de classificacdo esteja compreendida entre
1000°C e 1200°C, o tempo de meia-vida de retencéo calculado para as fibras supra,

devera ser inferior a 65 dias.
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4.2.3 Simulagdao computacional da transferéncia de energia na fibra PCW-10

4.2.3.1 Caracteristicas da fibra estudada

A fibra avaliada foi a do tipo PCW. Este material foi fornecido na forma de manta,
apresentando as seguintes caracteristicas; flexibilidade, agulhada, livre de ligantes e
na dimensdo nominal de (7620mm x610mm x25mm). Esta amostra foi adquirida da
empresa RATH, identificada pelo nome Altra Mat 72. Este produto possui orientagao
randémica de suas fibras, fabricado pelo processo sol-gel e composto, basicamente,
pelo mix de 6xidos de aluminio (superior a 60% em massa) e silicio. Especificamente
para este produto, a fase constituinte majoritaria € a mulita (3A1,03.2Si0O,). Na tabela

IV.3 estéo representados os dados extraidos de sua ficha técnica.

Tabela IV 3 — Dados da ficha técnica da fibra Altra Mat 72.

Matérias primas basicas Alumina e silica
Temperatura de classificagéo (°C) 1650
Temperatura de operagéo continua (°C) 1600
Diametro médio das fibras (um) 2-4
Densidade das fibras (g/cm®) 3,3
Andlise quimica (% em massa) AlLO; — 72
SiO, — 28
Variagao linear dimensional (%) -1
[24 horas a 1500°C]
Condutividade térmica (W/m*K) 400°C - 0,09
Método do fio quente (DIN EN 993-14) 600°C - 0,13
800°C - 0,19
1000°C - 0,28
1200°C - 0,41
Densidade da manta (kg/m®) 100

4.2.3.2 Parametros importantes em relagao ao produto estudado

Objetivando determinar pardmetros importantes da manta policristalina estudada, que
justificassem a sua utilizagdo, além de fornecer dados para a simulagao
computacional, foram realizados os seguintes testes experimentais: densidade
aparente, quantidade de material nao fibralizado (shot), analise quimica, analise das
fases mineraldgicas, distribuicdo do didmetro das fibras e shot, porosidade aberta,
densidade das fibras/shot e condutividade térmica. O sumario dos testes realizados
esta representado na Tabela 1V 4.
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Tabela IV 4 — Sumario dos testes realizados para a fibra Altra Mat 72.

Testes N° de amostras Dimensao das amostras Normas/Método

(Comp. x lar. x esp.) mm

Densidade aparente 03 100x100x25 prEN 1094-1, 2008
Shot 03 100x100x25 ISO 10635, 1999

Composigao quimica 01 100x100x25 Fluorescéncia de raios X
Fases mineralégicas 01 100x100x25 Difragéo de raios X
Distribuicao diametro das fibras e shot 03 100x100x25 Microscopia éptica

Porosidade aberta 01 10x10x10 Tomografia de raios X

Densidade das fibras/shot 01 100x100x25 Picnometria a hélio
Condutividade térmica 02 457x343x25 ASTM C177, 1997

Optou-se por resumir os ensaios realizados e apresenta-los em uma unica tabela, uma
vez que, todas as metodologias dos testes, com exce¢ao da picnometria a hélio,
encontram-se descritas no item 4.2.1. O valor de emissividade foi retirado de

referéncia bibliografica (Energy Efficiency Guide for Industry in Asia, 2006).

4.2.3.2.1 Picnometria a hélio

O ultrapicnémetro € um equipamento utilizado para medir o volume e a densidade real
de materiais solidos. Foi utilizado o picnédmetro da marca Quantachrome Instruments,
modelo Ultrapycnometer 1000, do Laboratério de Propriedades Termofisicas (LMPT)
do Centro de Desenvolvimento da Tecnologia Nuclear (CDTN), localizado no campus
da UFMG. Este equipamento é constituido de 3 compartimentos de aluminio (10, 50
ou 135cm®) onde o material a ser estudado deve ser depositado. O compartimento
utilizado neste trabalho foi o de 50cm®. As amostras foram previamente preparadas
através da metodologia descrita no item 4.2.1.6.3, objetivando separar a fibra e o shot.
Posteriormente, estas dois produtos foram secos em uma estufa a 110°C durante 24h,
objetivando reduzir o efeito da umidade durante a determinagéo, propriamente dita, de
suas densidades. O equipamento foi programado para realizar no maximo 20 medidas
de densidade para cada material. Os valores médios foram avaliados para um

intervalo de confianca de 95%.
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4.2.3.3 Algoritmo desenvolvido na construgdao da geometria da fibra

Para esta etapa, desenvolveu-se um algoritmo numérico objetivando reproduzir
virtualmente a geometria da amostra avaliada. A légica do algoritmo seguiu os critérios

descritos logo abaixo de sua representacao, demonstrada pela Figura 4.11.

Gera-se aleatoriamente a Se tentativas
coordenada de maior que 10.
um ponto, que pertenga N
A& 7| aovolume do cubo.

Gera-se aleatoriaments a
coordenada do

segundo ponto, que pertenca ao
volume do culbo.

T

Calcula-se a distdncia Mic atende .
entre os dois pontos. Critéric 2~
Atende
Critério 3]

Gera-se a reta com a
coordenada dos dois
pontos.

v

Calcula-se a distdncia entre a reta obtida
nesse passo e todas as demais retas geradas
nos passos anteriores.

N&o atende .
Criterio 3

e L L o L T T o T T T

Atende
Critério 3
W
_ Mao atende Calcula-se o
< enteno 1 comprimento total (CT)

dos tubos gerados.

Atende critério 1

Yr

Calculo finalizado.

Figura 4.11 — Algoritmo numérico utilizado na construgéo da geometria da fibra.

Critério 1 — Gera-se um cubo de aresta conhecida, que para este caso foi de 0,2mm);
Critério 2 - Gera-se aleatoriamente a coordenada de um ponto, que pertence ao
volume do cubo criado;

Critério 3 — Gera-se aleatoriamente a coordenada de um segundo ponto, que também
pertence ao volume do mesmo cubo criado;

Critério 4 - Calcula-se a distancia entre os dois pontos. Caso esta distancia esteja
entre 90 e 100% do comprimento da aresta do cubo, significa que o critério 3 foi
atendido. Caso contrario, descarta-se o segundo ponto € um novo ponto aleatério &

criado. Esta etapa é repetida até que o critério 3 seja atendido;
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Critério 5 — Uma vez atendido o critério 4, gera-se uma reta para unir os dois pontos;
Critério 6- Uma vez obtida a reta neste passo, calcula-se a distancia entre essa reta e
todas as demais retas geradas nos passos anteriores;

Critério 7 — Caso a distancia entre a reta do passo atual e todas as demais retas
criadas nos passos anteriores atenda ao critério 3, o calculo segue para a etapa
seguinte. O critério 3 estabelece que a distancia entre a reta criada e as demais retas
existentes seja no minimo equivalente ao diametro dos cilindros (fibras), que no caso é
de 4um. Com isto, garante-se que nao ocorrera a interpenetragéo das fibras, ja que as
retas geradas correspondem aos eixos centrais de cada cilindro;

Critério 8 - Caso o critério 3 ndo seja atendido, entdo, gera-se um novo segundo
ponto aleatério mantendo-se o primeiro gerado nesse passo. Caso o critério 3 continue
nao sendo atendido, entdo, gera-se novamente outro segundo ponto aleatério, até no
maximo 10 vezes. Caso exceda 10 tentativas, entado, opta-se por descartar também o
primeiro ponto. Com isso o procedimento é repetido até que o par de pontos atenda
aos critérios 2 e 3, prosseguindo com os calculos.

Critério 9 — Uma vez atendidos os critérios 2 e 3, entdo, soma-se o comprimento da
reta que une os pontos gerados nesse passo aos demais comprimentos das retas
geradas nos passos anteriores. Isso € feito até que o critério 1 seja atendido. O critério
1 corresponde a soma de todos os comprimentos de todas as retas geradas. O critério
1 é calculado com base na fracdo de volume que os cilindros devem ocupar. No
estudo em questdo, esse volume corresponde a 2,75% do volume do cubo. Como
todos os cilindros possuem o mesmo diametro, pode-se correlacionar a fragao
volumétrica dos cilindros com o comprimento total das retas que unem os centros dos

lados de cada cilindro. Este ponto esta representado na equacéao 4.7.

2
E%—distanciatotal

Fracdo volumétrica de cilindros = 0,0275 =
lado3

(4.7)

onde, r é o raio do cilindro; lado é considerado a aresta do cubo usado como volume

de controle, no caso, um cubo de 0,2mm de lado e a distancia total empregada foi de

17,5 mm, que correspondente a geragao dos cilindros e que, para o cubo em questao,
representou uma porosidade aberta de 97,25%. O critério 1 esta relacionado a
distancia total mencionada na equagao 4.7, que € a soma de todas os comprimentos

de retas que unem os pares de pontos gerados a cada passo no algoritmo.
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Uma vez de posse das coordenadas tridimensionais dos pares de pontos
correspondentes aos centros dos lados de cada cilindro e ja garantindo que a soma
desses tenha uma fragao volumétrica igual a 2,75%, foi utilizado o software Excel para
concatenar algumas informagdes, que correspondem as linhas de codigo do software
GAMBIT. O software Excel concatenou informagbdes das linhas de comando do
software GAMBIT com as coordenadas dos pontos gerados. Uma vez obtidas as
linhas de comando ja na linguagem correspondente ao programa GAMBIT, utilizou-se
a ferramenta de compilagdo de macro no ambiente GAMBIT. O arquivo do tipo jornal
foi gerado com base nos resultados obtidos em Excel e interpretado pelo GAMBIT.
Com isto, todos os cilindros foram gerados automaticamente no ultimo ambiente
mencionado (GAMBIT).

Cabe ressaltar que, o valor utilizado para definir a dimenséo da aresta do cubo esta
diretamente ligado a fragao de cilindros (fibras) e posteriormente a geragdao da malha e
a simulagao propriamente dita. A titulo de informagéo, o numero gerado de cilindros foi
aproximadamente igual a 80. A quantidade de cilindros mostrou-se ser praticavel em
relagcdo a geragao da malha e a simulagao propriamente dita. Caso fosse adotado um

valor de aresta do cubo superior a 0,2mm, este estudo tornar-se-ia inviavel.

4.2.3.4 Geragado da malha

A malha foi gerada a partir do software Ansys ICEM. Foi utilizada uma malha do tipo
tetraédrica (ndo estruturada). Esta opgao apresenta vantagens como flexibilidade para
contornos irregulares de geometrias complexas, mas sua solugdo requer um gasto

computacional maior em comparagdo com o da malha estruturada.

Durante a geracao da malha, foram definidos dois volumes de controle, sendo um para

as fibras e o outro para o fluido entre as fibras, que neste caso foi o ar.

A qualidade da malha gerada foi avaliada através de parametros do programa ANSYS,
sendo estes: fator de expansao, razao de aspecto e ortogonalidade. Todos estes trés
parametros apresentaram erros menores que 1% em relacdo aos dominios definidos.

Por esta razéo, definiu-se por néo realizar o refinamento da malha gerada.
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4.2.3.5 Definigbes dos dominios

Os dados dos dois dominios predefinidos foram apresentados na Tabela IV.5.

Tabela IV 5 — Definigdo dos dominios utilizados na simulagéo.

- Ar Fibras
Dominio Fluido Solido
Tipo de dominio Fluido continuo Sdlido continuo
Modelo de radiagao Monte Carlo N.A.
Modo de transferéncia Meio participante N.A.
Modelo de transferéncia de calor Energia térmica Energia térmica
Modelo espectral Cinza N.A.

Para esta simulacdo foram realizadas as seguintes definicbes: o dominio ar foi
adotado como meio semitransparente, as fibras como meio opaco e o modelo de
radiacdo de Monte Carlo (ARAMBAKAM et al, 2013, TAHIR et al., 2010). Nesta
abordagem, toda a radiagéo oriunda da fonte de calor que encontrar a fragéo solida
sera emitida pela sua superficie para o ambiente externo e transmitida apenas através
dos processos de condugéao (gas e solido). Ja para os fétons que enxergarem a fragao
vazia, estes poderdo ser transmitidos, absorvidos e espalhados através da
microestrutura do meio fibroso. O método de Monte Carlo (MMC) pode ser descrito
como um método estatistico, no qual se utiliza uma sequéncia de numeros aleatdrios
para a realizacdo de uma simulagdo. Em termos de transporte de radiagéo, o processo
pode ser visto como uma familia de particulas cujas coordenadas individuais mudam
aleatoriamente em cada colisdao. O célculo de Monte Carlo € iniciado com a criagao de
um modelo que representa o sistema real de interesse. A partir desse ponto, simulam-
se as interagbes da radiacdo com este modelo por meio de amostragens aleatérias
das fungdes densidades de probabilidades que caracterizam esse processo fisico
(YORIYAZ, 2009).

4.2.3.6 Solugao do modelo de radiagao

Na auséncia total de convecgdo, a equacdo da conservagdo de energia para um
problema de transferéncia de calor, em um meio participante, considerando apenas os
mecanismos de conducdo e radiagdo combinados € representada pela equagao
diferencial parcial 4.8. Duas outras premissas também foram adotadas: regime
permanente e fluxo de energia unidirecional entre superficies paralelas e planas. O

primeiro e o segundo termos da equacdo 4.8 referem-se, respectivamente, aos
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processos de difusdo molecular e radiativo, descritos através do fluxo de calor trocado

entre as fibras e o meio (ar).

3 (, 3D _ dar(ut) _
= (k52) -2 = 0 (4.8)

4.2.3.7 Critério para verificar o modelo gerado

De posse da malha, do numero de nés e elementos definidos foi possivel transformar
o conjunto de equagdes diferenciais parciais que regem o problema em um conjunto
de equacgdes lineares, aplicando a técnica de volumes finitos. O software responsavel
pela solugéo do sistema de equagdes é o Ansys — Solver. O resultado do sistema de
equacgoes é lido pelo programa Ansys — CFD-Post. Os parametros utilizados para
comparar o experimento e o modelo foram os valores de temperatura de face fria e
fluxo de calor. O critério adotado para qualificar o modelo como satisfatério foi de
diferenca percentual entre os valores de fluxo de energia térmica do experimento e do

modelo numérico, maximo de 10%.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Microestrutura versus propriedades

5.1.1 Resultados da microestrutura das fibras como recebidas e tratadas

5.1.1.1 Anadlise quimica — FRX

Primeiramente foram feitas as analises quimicas semiquantitativas das fibras conforme
recebidas, de acordo com a técnica de espectroscopia de fluorescéncia de raios X
(FRX). Os resultados apresentados na Tabela V.1 estdo em concordancia com as
fichas técnicas de cada material e as normas europeias utilizadas neste trabalho (prEN
1094-1, 2008 e TRGS619, 2007).

Tabela V 1 - Analise quimica das fibras ensaiadas.

10

11

Tipo Perda AlLO; SiO, MgO CaO ZrO, TiO; P;0Os Fe;0; Cr0; MnO Na,O KO
ao

fogo

% em massa
FCR 0,14 35,06 48,12 <0,1 0,05 16,23 0,04 0,01 0,05 <0,01 0,03 0,19 0,07

FCR 0,22 43,06 56,17 <0,1 0,04 <0,00 0,06 0,01 0,11 <0,01 0,03 0,30 <0,01

AES 0,18 4,09 6253 549 2732 <0,01 0,05 0,01 0,16 <0,01 0,01 <0,1 0,14

AES 0,19 3,91 72,84 055 2162 <001 0,03 0,02 0,02  <0,01 0,01 0,12 0,68

PCW 0,26 72,31 26,66 <01 0,01 <0,01 0,03 0,01 0,55 <001 003 0,44 <0,01

PCW 0,13 72,98 26,43 <01 0,01 <0,01 0,03 0,01 0,26 <0,01 000 0,45 <0,01

5.1.1.2 Fases cristalinas — DRX

Logo em seguida, as suas fases mineraldgicas foram estudadas através da difragéo
de raios X (DRX), considerando os produtos antes e apds a exposigdo aos fatores
tempo e temperatura. Este fato foi assim definido, pois uma vez que fossem
determinadas as provaveis fases mineralégicas formadas apods os tratamentos
térmicos e, comparadas aos resultados das fibras como recebidas, a quantidade

inicialmente programada de ensaios poderia ser reduzida.
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Os difratogramas obtidos de cada uma das fibras ensaiadas, sdo mostrados através
da Figura 5.1(difratogramas das fibras FCR-3, FCR-4, AES-5 e AES-6 sem
tratamento), Figura 5.2(difratogramas das fibras 10 e 11 sem tratamento), Figura
5.3(difratogramas da fibra 3 tratada), Figura 5.4(difratogramas da fibra 4 tratada),
Figura 5.5(difratogramas da fibra 5 tratada), Figura 5.6(difratogramas da fibra 6
tratada), Figura 5.7 (difratogramas da fibra 10 tratada) e Figura 5.8 (difratogramas da
fibra 11 tratada).

Os padrdes do banco de dados PDF 2 do ICCD utilizados para a identificacdo das

fases, estdo organizados da seguinte forma:

o 086-1451 - baddeleyite (ZrO5);

o (077-2287 - zirconium calcium oxide (ZrygssCao.1340101.866);
e (084-0654 - wollastonite 1A (CaSiO5);

e (074-0874 - pseudowollastonite (Ca;(Si;Oy));

e 084-0655 - wollastonite 2M (CaSiO;);

e 082-0037 - mullite (Aly(Al,5Sis5)Og75);

o 082-0512 - cristobalite (SiO,).

Para as fibras FCR-3, FCR-4, AES-5 e AES-6, os difratogramas obtidos na Figura 5.1,
apresentaram uma estrutura totalmente amorfa, conforme previsto, uma vez que estas
fibras sdo consideradas vitreas ou nao cristalinas. A elevagédo do background no
intervalo de 28 de 20° a 30°, relativa a fase amorfa, pode ser chamada de “halo”. A
anadlise da area, da forma e da posicdo do “halo”, fornece informagdes a respeito do
grau de ordenamento da fase amorfa, mesmo a curto alcance, sendo mais aberta

quanto mais desorganizada estiver a fase (FLEURENCE, 1998).
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Figura 5.1 — Difratogramas de raios X das fibras nao cristalinas como recebidas

Em contraste aos resultados mostrados na Figura 5.1, as fibras PCW-10 e PCW-11
apresentaram uma estrutura completamente cristalina, com a identificacdo da
presenca da fase mulita (m). Os difratogramas das fibras PCW-10 e PCW-11 estao
representados na Figura 5.2. Estes resultados estdo coerentes com literatura
cientifica, uma vez que as fibras sao consideradas policristalinas e o teor em massa
dos compostos alumina e silica sdo proximos de 70% e 30%, respectivamente. Para
esta configuragdo, a fase majoritaria presente € a mulita (3Al,05.2Si0,) (HTIW
COALITION, 2013).

m, m
m
m
] PCW-10
m
T i ™ m m 1 m m
| i I J 'rT..r T m m m| m oA m m i
w L m m
E l\"‘——w—l--_.__._LJ LJ._JLJ 1! ,._M‘JL._._.I LJJ\U-”-,_JJ\\JM'ALA—-—-_W - o
=3
8 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 ¥5 B0 B85 90 95 100
) PCW-11
\“"""‘"—"'"'J Ju‘L ;u._a L.J' a M JI._,__llJLJth'MUKA._ﬂ_,_._,_A. Y
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Position [28] (Cupper (Cu))

Figura 5.2 — Difratogramas de raios X das fibras cristalinas como recebidas.
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Na Figura 5.3 estdo representados os difratogramas das amostras da fibra FCR-3,
apo6s estas terem sido aquecidas a 1250°C durante 24h, 72h e 120h. As provaveis
fases presentes na amostra estudada foram a mulita (m), cristobalita (c), badeleita(z) e
oxido de calcio/oxido de zircbnio (z1). Observa-se que a esta temperatura e
considerando trés tempos distintos, as fases presentes foram iguais. Esta constatagao
esta apoiada por outros experimentos. TONNESEN e TELLE (2003) demonstraram
através dos difratogramas de uma fibra com caracteristicas quimicas similares a da
amostra FCR-3, que a 1250°C e apds 24 horas, as fases mulita, cristobalita e
badeleita nao tiveram as intensidades de seus picos alteradas até que fosse atingida a

temperatura de 1500°C.
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Figura 5.3 — Difratogramas de raios X da fibra FCR-3 apds tratamento térmico.

Na Figura 5.4 estdo representados os difratogramas das amostras da fibra FCR-4,
apo6s estas terem sido aquecidas a 1100°C durante 24, 72 e 120 horas. A provavel
fase presente na amostra estudada foi a mulita (m). Constata-se que a esta
temperatura e considerando trés tempos distintos, ndo ocorreu a formagao de
nenhuma outra fase cristalina, que nao fosse a mulita (m). TONNESEN e TELLE
(2003) também indicaram apenas a presenca desta fase. Considerando uma fibra com
caracteristicas quimicas similares a da amostra FCR-4, esses pesquisadores

concluiram que n&o ocorreu a precipitagdo da fase cristobalita entre 1100°C e 1150°C,
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mesmo apos 100 horas de exposicdo da amostra avaliada e que, a formacéao da fase
mulita foi identificada em picos mais intensos a 1200°C. Em contrapartida, ZHAO et al.
(2011) identificaram em uma amostra com caracteristicas quimicas similares a da fibra
FCR-4, a formagao da fase mulita a 1000°C durante exposi¢cao a 16 horas. Essa foi a
Unica fase observada, mesmo apds terem aumentado a temperatura de tratamento
para valores iguais a 1200 e 1400°C, mantendo o tempo fixo em 16 horas. GUALTIERI
et al. (2009) identificaram apenas a presenga da fase mulita nas temperaturas de
900°C, 1000°C, 1100°C e apos 72 horas de aquecimento. Ja a fase cristobalita foi
identificada a 1200°C com baixa intensidade no seu pico principal, onde a distancia

interplanar (d) apresenta um valor igual 4,0806A.
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Figura 5.4 — Difratogramas de raios X da fibra FCR-4 apds tratamento térmico.

Na Figura 5.5 estdo representados os difratogramas das amostras da fibra AES-5,
apos estas terem sido aquecidas a 1050°C durante 24, 72 e 120 horas. As provaveis
fases presentes na amostra estudada foram a cristobalita (8), pseudowollastonita (u),
wollastonita 2M (a) e wollastonita 1A (B). Observa-se que a esta temperatura e
considerando trés tempos distintos, as fases presentes permaneceram inalteradas.
Segundo TONNESEN e TELLE (2003), considerando uma fibra com caracteristicas
quimicas similares a amostra AES-5, a fase wollastonita (CaSiOj;) é identificada
proxima a 1000°C e apds 24 horas de tratamento. A fase cristobalita também é

identificada, porém a 1050°C e apds 24 horas de exposicao.
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Figura 5.5 —. Difratogramas de raios X da fibra AES-5 apés tratamento térmico.

Na Figura 5.6 estdo representados os difratogramas das amostras da fibra AES-6,
apos estas terem sido aquecidas a 1150°C durante 24, 72 e 120 horas. As provaveis
fases presentes na amostra estudada foram a cristobalita (8), pseudowollastonita (u),
wollastonita 2M(a) e wollastonita 1A (B). Observa-se que a esta temperatura e
considerando trés tempos distintos, as fases presentes permaneceram inalteradas. As
mesmas consideragdes pontuadas para a fibra AES-5 podem ser feitas para a amostra
AES-6. A maior diferenca entre os difratogramas esta relacionada a intensidade do
pico da fase cristobalita. Este fato pode ser explicado devido ao maior teor em massa

de silica da amostra da fibra AES-6 em relagdo a amostra da fibra AES-5.
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Figura 5.6 —. Difratogramas de raios X da fibra AES-6 apds tratamento térmico.

Nas Figuras 5.7 e 5.8 estéo representados os difratogramas das amostras das fibras
PCW-10 e PCW-11, apds terem sido aquecidas a 1400°C durante 24, 72 e 120 horas.

A provavel fase presente na amostra ensaiada foi a mulita (m). Constata-se que a esta

temperatura e considerando trés tempos distintos, ndo ocorreu a formagado de

nenhuma outra fase cristalina, que nao fosse a mulita (m). Cabe ressaltar que esta

mesma fase ja havia sido identificada nas duas amostras, PCW-10 e PCW-11, antes

de terem sido aquecidas, ou seja, conforme recebidas.

Estes resultados estdo suportados por outros experimentos (SCHMUCKER et al.,

2005). Estes pesquisadores trabalharam com trés fibras da mesma classe das

amostras PCW-10 e PCW-11, sendo uma comercial e as outras duas desenvolvidas

em laboratério. Todas foram fabricadas pelo processo sol-gel. Os materiais foram

aquecidos entre 1400°C e 1700°C e durante periodos que variaram de 0,5 a 100

horas. Foram identificados cristais de mulita e a-alumina. Outra explicacdo para a

identificacao desta fase € a presenga do alto teor de alumina em sua composi¢cao

quimica. As fases geralmente encontradas a temperaturas de 1600°C sdo mulita e
corindon (VDI 3469, 2007).
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Figura 5.7 —. Difratogramas de raios X da fibra PCW-10 apés tratamento térmico.
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Figura 5.8 — Difratogramas de raios X da fibra PCW-11 apéds tratamento térmico.

Ap6s a identificagcdo das provaveis fases cristalinas constituintes das amostras
ensaiadas, antes e apos a exposi¢ao aos fatores tempo e temperatura, uma segunda

técnica foi utilizada para averigua-las, porém utilizando os espectros FTIR.
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Na Figura 5.9 esta representado o espectro FTIR da amostra da fibra FCR-3. Na

tabela V.2 estao descritas as principais bandas de absorgédo das fases presentes nas

amostras FCR-3.

Tabela V 2 — Principais bandas de absorcao das amostras da fibra FCR-3.

Ligacao Numeros de onda (cm™) Tipo de vibragao Referéncia bibliografica
Si-O-Si 1111-1052 Estiramento simétrico MUSIC et al.,2011.
Si-O-Si 800 Estiramento simétrico
0-Si-O 476-434 Dobramento
Zr-0O 466 Estiramento H RANJAN et al., 2000.
Al-O 600-900 Estiramento ZHANG et al., 2009.

A identificacdo da banda de absorcdo préxima a 1167cm™ das amostras tratadas a

24h, 72h e 120h, pode estar ligada a decomposi¢do da banda a 1089cm™ em outras

trés localizadas a 1215cm™, 1161cm™ e 1083cm™, sendo que esta constatagcao ocorre
para o espectro da fase B-cristobalita (SITARZ, 2000). Este fato também esta

ancorado em outro trabalho (BROWN et al.,1992). Os autores identificaram através da

técnica de difragdo de raios X, a fase B-cristobalita em fibras com caracteristicas

quimicas similares a da amostra FCR-3, apds exposi¢ao a 1200°C durante 1 semana.

As bandas de absorcdo na regido entre 600-900cm™ das amostras tratadas, podem

estar relacionadas as ligagdes Al-O dos octaedros de AlOg. A presenga dos modos de
vibragao das ligagdes Al-O e Si-O indicam a formagao de mulita (ZHANG et al., 2009).
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Na Figura 5.10 esta representado o espectro FTIR da amostra da fibora FCR-4. Uma
provavel explicagdo para a comprovacdo da mulitizacdo da fibora FCR-4 apéds
tratamento térmico, refere-se a banda de absorcdo proxima a 800cm™. Esta banda
esta relacionada a presenca de silica amorfa. Apds os tratamentos térmicos, ocorrera
o crescimento de cristais de mulita, reduzindo significativamente a quantidade de silica
vitrea. Esta nova fase cristalina formada é identificada pela banda de absorgao
proxima a 822 cm™ (OJIMA, 2003). Desta forma, observa-se que esta banda torna-se
mais pronunciavel, a medida que a cinética quimica de transformacdao da fase é
favorecida, ou seja, aumento do tempo de exposicao na temperatura de 1100°C. Esta
2011;
BHATTACHARYYA et al., 2005). Os autores identificaram e quantificaram o aumento

do teor da fase cristalina mulita em amostras de materiais com caracteristicas

constatacdo esta ancorada em outros experimentos (ZHAO et al,

similares as da fibora FCR-4. A diferenga dos dois trabalhos em relagdo aos testes
conduzidos nesta tese, é que os pesquisadores fixaram o tempo (maximo de 16 horas)
e alteraram a temperatura (maxima de 1400°C). Nestes estudos o efeito da cinética

quimica foi compensado pela contribuicdo da termodinamica.
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Na Figura 5.11 esta representado o espectro FTIR da amostra da fibra AES-5. Para as
amostras tratadas termicamente, duas bandas de absor¢cdo podem ser utilizadas para
explicar a provavel presenga das fases wollastonita. A primeira é verificada préxima a
1000cm™, a qual geralmente é atribuida a absorcdo do silicato da fase wollastonita.
(MARTIN et al., 2013). J4, o pico de absorgado relativo ao estiramento simétrico, da
ligacao Si-O-Si da estrutura tetraédrica SiO, na fase wollastonita, € observado préoximo
a 681 cm™” (SUN et al., 2103).
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Figura 5.11 — Espectro FTIR da amostra referente a fibra AES-5.

Na Figura 5.12 esta representado o espectro FTIR da amostra da fibra AES-6. As
mesmas explicagdes apresentadas para as amostras da fibra AES-5, em relacéo as
bandas de absorcdo proximas a 1000 cm™ e 681 cm™, podem ser utilizadas para

identificar a provavel presenca das fases wollastonita nas amostras da fibra AES-6.
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Na Figura 5.13 e 5.14 estao representados os espectros FTIR das amostras das fibras

PCW-10 e PCW-11, respectivamente. Avaliando o espectro do mineral mulita, as

seguintes bandas de absorgao localizadas préximas a 1175 cm™, 956 cm™, 897 cm™,

822 cm™, 730 cm™ e 556 cm™, podem ser provavelmente atribuidas aos modos de

vibracao das ligagbes presentes na fase identificada, mulita, das amostras das duas

fibras estudadas (OJIMA, 2003). Esta atribuicdo é valida para os espectros dos

produtos tanto como recebidos quanto apds tratamento térmico, uma vez que estes

sao considerados materiais policristalinos.
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Apos avaliar os resultados dos difratogramas e espectros FTIR, concluiu-se que as

amostras ensaiadas apresentaram, provavelmente, as seguintes fases cristalinas

identificadas na Tabela V.3. Um ponto em comum entre todas as fibras foi a

manutencao das fases cristalinas identificadas, apds tratamentos térmicos em tempos

distintos. Esta constatacao fez com que todos os demais testes fossem conduzidos

apenas para as fibras como recebidas e tratadas termicamente por 120h, caso os

resultados encontrados

temperaturas poderiam ser utilizadas.

Tabela V 3 — Fases cristalinas identificadas nas amostras.

apresentassem

coeréncia.

Contrariamente, outras

n° Produto

3 Kaowool Spun 1400
4 Kaowool Spun 1260
5 Supermag 1200
6 SW 607 HT

10 Altra Mat 72

11 Fmx 16

Categoria

FCR

FCR

AES

AES

PCwW

PCwW

Fases cristalinas

(antes do tratamento)

Estrutura amorfa

Estrutura amorfa

Estrutura amorfa

Estrutura amorfa

Mulita

Mulita

Fases

(apos tratamento)

24 h 72h 120h

B-cristobalita
mulita
badeleita

oxido de zirconio/6xido de calcio

Mulita

Cristobalita
Pseudowollastonita
Wollastonita 2M
Wollastonita 1A

Mulita

Mulita

Ainda no contexto relacionado a avaliagdo microestrutural, testes foram conduzidos

utilizando a técnica de espectroscopia de raios X por dispersdo de energia (EDS),

acoplada a microscopia eletrénica de varredura (MEV). Esta metodologia abordada foi

importante, uma vez que identificados os elementos quimicos presentes nas amostras
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tratadas por 120 horas, pdde-se correlaciona-los aos difratogramas obtidos, permitindo

a inclusdo ou exclusio de fases cristalinas.

5.1.1.4 MEV e EDS

Na Figura 5.15 estdo representadas as imagens geradas de elétrons secundarios
através do MEV e os espectros obtidos pelo EDS, das amostras das fibras FCR-3,
FCR-4 e AES-5 tratadas a 120h. Os resultados das microanalises das fibras da Figura

5.15 estdo mostrados na Tabela V 4.
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Figura 5.15 — Imagens de elétrons secundarios (aumento de 1000x) e dos espectros
pontuais de EDS das amostras das fibras FCR-3, FCR-4 e AES-5 tratadas por 120
horas.

Tabela V 4 — Resultados das microanalises nas fibras da Figura 5.15.

Elemento Fibra FCR-3 Fibra FCR-4 Fibra AES-5
o X X X
Al X X
Si X X X
Ca - - X
Zr X
Mg - - X

Na Figura 5.16 estdo representados as imagens geradas de elétrons secundarios

através do MEV e os espectros obtidos pelo EDS, das amostras das fibras AES-6,
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PCW-10 e PCW-11 tratadas a 120h. Os resultados das microanalises das fibras da

Figura 5.16 estdo mostrados na Tabela V.5.
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Figura 5.16 — Imagens de elétrons secundarios (aumento de 1000x) e dos espectros
pontuais de EDS das amostras das fibras AES-6, PCW-10 e PCW-11 tratadas por 120
horas.

Tabela V 5 — Resultados das microanalises nas fibras da Figura 5.16.

Elemento Fibra AES-6 Fibra PCW-10 Fibra PCW-11
0} X X X
Al - X X
Si X X X
Ca X
Zr
Mg

Em relacdo aos resultados das microanalises apresentados na Tabela V.4 e V.5,
apenas uma amostra apontou certa divergéncia em relacédo as avaliagdes por DRX e
FTIR. Esta diferenca esta ligada a presenca do elemento quimico magnésio na fibra
AES-5. Segundo TONNESEN e TELLE (2003), considerando uma fibra com
caracteristicas quimicas similares a amostra AES-5, apds aquecimento a 1000°C e
durante 24h, a fase diopsidio ([CaMg(SiO;),]) foi identificada, porém em baixa
concentracao. GUALTIERI et al., 2009 também identificaram a fase diopsidio entre

800°C -900°C e apds 72 horas de aquecimento. Logo, avaliando os valores das
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distancias interplanares e das intensidades dos picos nos difratogramas das amostras
da fibra AES-5, a fase cristalina diopsidio provavelmente foi gerada. O padrao do
banco de dados PDF 2 do ICCD utilizado para a identificagdo da fase foi o da ficha-
numero 083-1818.

Assim sendo, apds avaliagdo conjunta das técnicas de FRX, DRX, FTIR e MEV/EDS,
as provaveis fases presentes nas amostras das fibras ensaiadas encontram-se

representadas na Tabela V.6.

Tabela V 6 — Fases cristalinas presentes nas amostras.

Fases

(ap6s tratamento)
Fases cristalinas

n° Produto Categoria
(antes do tratamento)
24 h 72h 120h

B-cristobalita, mulita, badeleita,
3 Kaowool Spun 1400 FCR Estrutura amorfa ) ) ) ) )

6xido de zircdnio/6xido de calcio
4 Kaowool Spun 1260 FCR Estrutura amorfa Mulita

Cristobalita, pseudowollastonita,
5 Supermag 1200 AES Estrutura amorfa wollastonita 2M, wollastonita 1A,

diopsidio

Cristobalita, pseudowollastonita,
6 SW 607 HT AES Estrutura amorfa . .

wollastonita 2M, wollastonita 1A
10 Altra Mat 72 PCW Mulita Mulita
11 Fmx 16 PCW Mulita Mulita

Desta forma, como ndo houve alteragbes na identificagdo de novas fases cristalinas
presentes em todas as fibras avaliadas, ao longo dos periodos de tratamento térmico
iguais a 24h, 72h e 120h, optou-se por trabalhar e comparar os resultados apenas
entre os materiais nao tratados e tratados apés 120h. As outras duas temperaturas

poderiam ser utilizadas em caso de inconsisténcia dos resultados.
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5.1.2 Resultados da morfologia das fibras recebidas e tratadas

5.1.2.1 Porosidade aberta e distribuicao de poros.

Os valores da porosidade aberta das fibras sem tratamento e tratadas termicamente a
120h estao representados na Tabela V.7. Todas as amostras foram escaneadas em
1500 fatias. Todas as fibras foram padronizadas no formato de um cubo de
aproximadamente 10mm de aresta. Os valores médios foram avaliados considerando

um intervalo de confianga de 95%.

Tabela V 7 — Valores médios morfoldgicos da microtomografia de raios X.

n° Produto Categoria Porosidade aberta (%)
Sem trat. 120h

3 Kaowool Spun 1400 FCR 92,440,8 88,94+0,9
4 Kaowool Spun 1260 FCR 94,6+0,2 92,940,2
5 Supermag 1200 AES 94,5+0,3 89,5+0,8
6 SW 607 HT AES 93,7+0,2 90,5+0,3
10 Altra Mat 72 PCW 97,251+0,05 95,8940,07
11 Fmx 16 PCW 98,4+0,1 98,1+0,1

De acordo com os resultados apresentados na Tabela V.7, todos os valores de
porosidade das amostras como recebidas sdo superiores a 90%, validando o numero
apresentado na literatura (SUPERWOOL TECHNICAL MANUAL, 2011). Outra
constatacido é que para as fibras identificadas como vitreas (FCR-3, FCR-4, AES-5 e
AES-6), iniciado o processo de recristalizacao (formacao de fases cristalinas) de sua
microestrutura, as amostras tendem a se retrairem volumetricamente, reduzindo a
fracdo de espagos vazios e consequentemente, tendo os valores de suas densidades
aparentes incrementadas (ZHAO et al.,, 2011). Cabe ressaltar que, para fibras
similares as FCR-3, o processo de recristalizacdo inicia-se préoximo a 1250°C
(TONNESEN e TELLE, 2003). Ja para fibras similares as AES-5, essa etapa ocorre
proxima a 900°C (GUALTIERI et al., 2009).



112

Ja para as amostras consideradas policristalinas (PCW-10 e PCW-11) nao faz sentido
falar sobre processo de recristalizacdo, uma vez que estas fibras possuem uma
estrutura atbmica regular e repetiva (SCHACKELFORD, 2008). Portanto,
considerando a temperatura (1300°C) em que estas amostras foram tratadas,
praticamente nao ha retragdo volumétrica e consequentemente, ndo ha alteracdes nos

valores da porosidade, conforme pode ser obervado na Tabela V.7.

5.1.2.2 Quantidade de shot

Na Tabela V.8 estido representados os percentuais de material nio fibralizado, shot,
das amostras das fibras como recebidas. A quantidade de shot para as trés categorias
de produtos estudados podem variar de acordo com: FCR entre 20 e 45% (TIMA,
1993), AES entre 35 e 40% (ECFIA & RCFC, 2001) e PCW a base de mulita podem
alcangar valores proximos a 5% (NIPPON STEEL TECHNICAL REPORT, 1988). Em
todas as referéncias citadas, a peneira utilizada tinha uma abertura igual a 60pum. Vale
ressaltar que a metodologia abordada neste trabalho, utilizou uma peneira com
abertura de 45um (procedimento do grupo Morgan Thermal Ceramics). Este fato pode

explicar a divergéncia no percentual encontrado para a amostra da fibra AES-6.

Tabela V 8 — Percentual de shot nas amostras das fibras como recebidas.

n° Produto Categoria Qtde média de shot Desvio padrao
(% em massa) (%)

3 Kaowool Spun 1400 FCR 44,4 0,3

4 Kaowool Spun 1260 FCR 42,0 1,5

5 Supermag 1200 AES 39,0 1,0

6 SW 607 HT AES 45,0 2,5

10 Altra Mat 72 PCW 7,9 0,5

11 Fmx 16 PCW 6,0 0,2

Cabe ressaltar que ndo foram determinados os percentuais em massa de shot apds
tratamento térmico, pois a termodinamica do processo de transformacao das matérias-
primas em material fibralizado (fibras) ou nao fibralizado (shot) é influenciada apenas

na etapa inicial de fabricagao dos produtos (HORIE, 1987).
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5.1.2.3 Distribui¢cdo do didgmetro médio das fibras/shot

Na Figura 5.17 e Figura 5.18 estdo representadas as distribuicbes dos diametros

meédios das fibras e do shot, respectivamente, das amostras FCR-3, FCR-4, AES-5,

AES-6, PCW-10 e PCW11.
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Figura 5.17 —. Distribuicdo dos didmetros médios das fibras das amostras.
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Figura 5.18 —. Distribuicdo dos didmetros médios do shot das amostras.

Os valores mensurados para o didmetro médio das fibras (Dsnra) foram comparados
aos resultados apresentados nas fichas de dados técnicos (FDT) dos produtos e com
outras pesquisas (INRS, 2011). Todos estes dados estdo representados na Tabela
V.9. Em relagéo aos valores dos didmetros médios do shot (Dsnot), €Stes também se
encontram na Tabela V.9. Constata-se que apenas o valor do Gsya registrado para a
fibra 6, demonstrou-se estar fora da faixa quando correlacionado a outras pesquisas.

Tabela V 9 — Comparacgéao entre os diametros médios da fibra e do shot das amostras.

n°® Categoria Produto Dribra médio Dribra médio Dribra médio Dshot médio
(um) (um) (um) (um)
FDT INRS Medido Medido
3 FCR Kaowool Spun 2,8 1-3 3,0 128,0
1400
4 FCR Kaowool Spun 2,5 1-3 3,0 139,0
1260
5 AES Supermag 1200 3,0 2-4 4,0 170,0
6 AES SW 607 HT 3,6 2-4 6,0 154,0
10 PCW Altra Mat 72 2-4 3-6 4,0 119,0

1" PCW Fmx 16 2-3,5 3-6 5,0 131,0
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5.1.3 Resultados das propriedades das fibras recebidas e tratadas

5.1.3.1 Densidade aparente

Na Tabela V.10 estao representados os valores das densidades médias das amostras
das fibras como recebidas e tratadas termicamente durante 24h. Como os resultados
ap6s o tratamento térmico de 120h apresentaram inconsisténcia, optou-se por
trabalhar com o menor tempo. Observa-se que para as fibras identificadas como
vitreas (FCR-3, FCR-4, AES-5 e AES-6), iniciado o processo de recristalizacao
(formagdo de fases cristalinas) de sua microestrutura, as amostras tendem a se
retrairem volumetricamente, e consequentemente, sofrem um aumento nos valores de
suas densidades aparentes (ZHAO et al., 2011). Ja para as fibras policristalinas os
valores praticamente permanecem inalterados. Vale ressaltar que as medigbes antes e
apos o tratamento térmico foram realizadas nas mesmas amostras, objetivando reduzir

as incertezas e variagdes decorrentes do processo de amostragem.

Tabela V 10 — Densidade aparente das fibras antes e apds tratamento térmico de 24h.

n° Produto Categoria FDT Sem tratamento Tratada a 24h
Densidade Densidade Desvio Densidade Desvio
(kg/m®) (kg/m®) padrio (kg/m®) padrio
(kg/m®) (kg/m?®)
3 Kaowool FCR 128,0 112,0 4,0 129,0 8,0
Spun 1400
4 Kaowool FCR 128,0 125,0 5,0 145,0 7,0
Spun 1260
5 Supermag AES 128,0 133,0 3,0 153,0 10,0
1200
6 SW 607 HT AES 128,0 145,0 2,0 152,0 2,0
10 Altra Mat 72 PCW 100,0 104,0 1,0 106,0 3,0
11 Fmx 16 PCW 128,0 128,0 2,0 127,0 5,0

5.1.3.2 Resisténcia a tragao

Na Tabela V.11 estao representados os valores médios das resisténcias mecanicas a
tracdo das amostras das fibras como recebidas e tratadas termicamente durante 24h.
Como os resultados apés o tratamento térmico de 120h apresentaram inconsisténcia,
optou-se por trabalhar com o menor tempo. Os valores médios para as fibras nao

cristalinas estao acima do limite minimo exigido em norma (ASTM C892, 1993). Para
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as fibras nao cristalinas, pelo préprio processo de recristalizagdo, estas se tornam
mais quebradicas, corroborando com os resultados apresentados na Tabela V.11. Ja
para as fibras policristalinas, este fenbmeno nao ocorre, logo, os valores das

resisténcias mecanicas tendem a se manter constantes.

Tabela V 11 — Resisténcia a tracdo antes e apoés tratamento térmico de 24h.

n° Produto Categoria  Temperatura Valor médio da resisténcia a tragao (kPa)
de trat. (°C)
Como recebida Tratada a 24 horas
Média Desvio Média Desvio
padrao padréao
3 Kaowool FCR 1250 34,0 7,0 11,0 5,0
Spun 1400
4 Kaowool FCR 1100 91,0 12,0 48,0 6,0
Spun 1260
5 Supermag AES 1050 31,0 4,0 13,0 2,0
1200
6 SW 607 HT AES 1150 35,0 5,0 13,0 5,0
10 Altra Mat 72 PCW 1300 27,0 2,0 28,0 5,0
11 Fmx 16 PCW 1300 43,0 3,0 40,0 1,0

5.1.3.3 Condutividade térmica

Na Figura 5.19, Figura 5.20, Figura 5.21, Figura 5.22 estdo representados os valores
das condutividades térmicas das amostras FCR-3, FCR-4, AES-5 e AES-6, como
recebidas e tratadas a 24horas. Também foram inseridos os resultados retirados das
fichas técnicas dos produtos. Para a Figura 5.23 e Figura 5.24, referentes as amostras
PCW-10 e PCW-11, foram inseridas apenas as informacdes de ficha técnica e das
fibras tratadas a 24horas. Esta decisdo foi adotada, uma vez que nao houve variagbes
morfolégicas e microestruturais que justificassem a realizagdo do experimento para a

fibra como recebida.

As diferengas entre os valores de ficha técnica e dos valores apresentados em todas
as seis figuras podem estar relacionadas as incertezas das medigcbes diretas
(termopares) e indiretas (densidades aparentes) e ao préprio padrao utilizado nesta

tese (ASTM C 177,1997) em relagcdo as normas adotadas pelos fabricantes (para a
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fiora PCW-10 a referéncia foi DIN EM 993-14). WULF (2005) relatou em seus
experimentos de condutividade térmica em fibras isolantes refratarias, diferencas
superiores a 30% entre padrdes utilizando o método do fio quente e do calorimetro,

além das influéncias dos valores de densidade e da prépria orientagdo das fibras.

Em relacdo aos materiais nao_cristalinos (fioras FCR-3, FCR-4, AES-5 e AES-6),
observa-se um comportamento em comum quando comparados os valores de
condutividade térmica das fibras sem tratamento e tratadas termicamente a 24 horas.
Este incremento no valor do coeficiente global de transferéncia de energia térmica nas
amostras ensaiadas esta relacionado aos seguintes fatores:

o Processo de recristalizacdo das fibras, pois a estrutura atbmica organizada e
de longo alcance contribui para uma menor atenuagdo dos fbnons e
consequentemente maior valor de condutividade térmica, quando comparada a

estrutura desordenada dos materiais nao cristalinos (KINGERY et al., 1975);

e Reducdo na porosidade total apds tratamento térmico, em detrimento do
processo de recristalizacdo. Como a fragdo de vazios é a fase dominante no
processo de atenuacao da radiacio térmica a altas temperaturas, uma reducao

no seu valor contribui para o aumento do valor da condutividade térmica global.
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Figura 5.19 — Valores da condutividade térmica da amostra da fibra FCR-3.
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Figura 5.20 — Valores da condutividade térmica da amostra da fibra FCR-4.
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Figura 5.23 — Valores da condutividade térmica da amostra da fibora PCW-10.
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Figura 5.24 — Valores da condutividade térmica da amostra da fibora PCW-11.

5.1.4 Discussao conjunta dos resultados de microestrutura, morfologia e
propriedades.

Em relagcao ao aspecto térmico, a distribuicdo dos didmetros médios das fibras das
amostras ensaiadas esta dentro da faixa dos espectros do infravermelho préximo
(A=0,78um-2,5um) e do infravermelho médio (A=2,5um-5,0pm). Este fato faz com que
a fracdo solida atenue de forma efetiva a radiacdo térmica. Em contrapartida os
materiais ditos nao fibralizados, shot, contribuem negativamente no espalhamento dos
fétons, uma vez que a distribuicdo de seus didmetros esta bem acima das faixas de
comprimentos de ondas supracitadas. Desta forma, para as fibras policristalinas, por
serem fabricadas por um processo mais bem controlado, este fator negativo apresenta
baixo impacto no resultado da condutividade térmica global. Observando a porosidade
de todas as fibras, estas apresentaram valores superiores a 90%, conforme literatura
(SUPERWOOL TECHNICAL MANUAL), sendo que para os materiais cristalinos esta
foi aproximadamente igual a 98% e para os n&o cristalinos o valor ficou proximo a
94%. Este percentual de fracdo de vazios torna os produtos cristalinos mais eficazes

termicamente quando comparados aos ultimos, principalmente para T>600°C.

Avaliando o aspecto ligado a resisténcia mecanica, para as fibras nao cristalinas, o
teor em shot das amostras ensaiadas ficou proximo a 40%. Como este fator ndo
contribui para o entrelagamento entre as fragdes sdlidas, pode-se concluir que as
resisténcias mecanicas estariam proximas aos valores de outras fibras que

apresentassem densidades aparentes proximas a 60% do valor nominal de ficha
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técnica, ndo contabilizando a presenca do shot. Exemplificando, caso o material tenha
uma densidade aparente de 128kg/m°, a sua tracdo sera compativel a de um material
de densidade aparente igual a 128*(1-0,4) = 76,8kg/m® caso este fosse isento de
shot. Além deste ponto, o préprio processo de recristalizacdo corrobora para a
fragilizacdo das fibras. Ja para os produtos cristalinos, o baixo teor de shot e a
auséncia de mudanca de fase, tornam estes produtos bastante estaveis a altas

temperaturas, sem sofrerem alteragdes nos valores de suas resisténcias mecanicas.

Cabe enfatizar, como uma avaliacao final, que este método de avaliagdo da influéncia
da microestrutura nas propriedades apds a exposicao aos fatores temperatura e
tempo, esta diretamente ligado aos aspectos econbémico e ambiental. Este fato pode
ser explicado devido a reducao parcial do poder de isolamento das fibras nao
cristalinas, gerando uma maior perda de energia (combustivel féssil: gas natural)
através do revestimento e consequentemente, incrementando a quantidade de CO,

que sera emitida ao meio ambiente.
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5.2 Riscos ocupacionais da fibra Supermag 1200 ap6s 120 h a 1050°C
5.2.1 Resultados - Analise quimica — FRX

Primeiramente foram feitas as analises quimicas semiquantitativas da amostra da fibra
AES-5 conforme recebida, de acordo com o método de espectrometria de emissao
atdbmica com plasma acoplado indutivamente (ICP-OES). Os resultados apresentados
na Tabela V.12 estdo em concordancia com a ficha técnica do material e normas
europeias (prEN 1094-1,2008; TRGS 619, 2007).

Tabela V 12 — Analise quimica da amostra da fibra 5 como recebida

Percentual em massa (%)

Oxidos Composigao quimica Incerteza das medigdes
SiO; 65,9 +0,3
CaO 27,8 + 0,06
MgO 5,50 +0,11
SO; 0,21 +0,02
Al,O5 0,19 +0,01
Fe,03 0,10 +0,01
Na,O 0,04 +0,01
TiO, 0,02 +0,01
K:0 0,02 +0,01

SrO, ZrO,, MnO, P,0s, BaO trago

5.2.2 Resultados — Tratamento térmico da fibra a 1050°C e 120 horas

Na Figura 5.25 esta representada a curva utilizada na realizagdo do tratamento
térmico da amostra da fibra AES-5. Todo material (dimensdo nominal da manta
7620mm x 610mm x 13mm) foi aquecido conforme tempo e temperatura predefinidos.
O valor ajustado da temperatura, 1050°C, permaneceu praticamente inalterado
durante todo o periodo de 120 horas. O equipamento utilizado no tratamento e a
posicdo da manta estdo representados na Figura 5.26. Optou-se por utilizar uma
espessura de 13mm para aumentar a probabilidade de formacao de fases cristalinas
em todo o volume do material estudado. As disposi¢gdes da manta e das resisténcias

elétricas no forno também corroboraram para a eficacia deste aspecto.
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Figura 5.25 —. Curva de 120 horas a 1050°C para a amostra da fibra AES-5.
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Figura 5.26 — Forno utilizado no aquecimento da amostra da fibra AES-5.

5.2.3 Resultados — Fases cristalinas — DRX

Os resultados representados na tabela V.13 estdo discutidos na segdo 5.1.1. Em
relagcdo as provaveis fases cristalinas geradas e identificadas na amostra avaliada,
uma delas merece uma maior atencao: a cristobalita. Esta fase polimorfica da silica
cristalina apresenta uma preocupacdo em potencial, uma vez que ha evidéncias
comprovadas do seu risco ocupacional em animais (estudos experimentais em ratos) e

na espécie humana (IARC, 1987). Além deste ponto, o proprio aspecto relacionado a
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cristalinidade também é muito importante, uma vez que este parametro pode afetar a
durabilidade das fibras no tecido alvo (IARC, 1996).

Tabela V 13 — Provaveis fases cristalinas identificadas na amostra da fibra AES-5.

n° Produto Categoria Fases cristalinas a 1050°C e 120h

5  Supermag 1200 AES Cristobalita, pseudowollastonita, wollastonita 2M, wollastonita 1A, diopsidio.

5.2.4 Resultados — Caracterizacao das fragdes das fibras — MEV

Os resultados apresentados na Tabela V.14 foram utilizados para validar uma das
premissas basicas do protocolo, que trata da escolha das fragbes das fibras para o
processo de instilagao intratraqueal (ECB/TM/27 rev. 7, 1999). Esta diretriz diz que,

pelo menos, 20% das fibras consideradas respiraveis pela OMS, deveriam ter

comprimento superior a 20um. O percentual médio registrado foi igual a 18,76%.
Mesmo que o numero encontrado esteja abaixo do sugerido, este ponto nao
desqualifica o estudo, uma vez que estas recomendacgdes foram definidas para o
processo de inalagao, no qual as fibras com as maiores dimensdes apresentam uma
maior probabilidade de serem retidas nas vias respiratérias superiores. Para esta
pesquisa propriamente dita, as fibras ndo passam por esta regido, uma vez que sao
instiladas diretamente na traqueia. Além disto, variagdes desta grandeza séo aceitas

pelo protocolo adotado.

Tabela V 14 — Concentragdes das fibras em suspenséo (10%1,2ml).

Parametros Amostras das fibras em suspensao

Dia 0 Dia 1 Dia 2 Dia 3 Média

No. de fibras contadas 414 411 411 410 412

Todas as fragdes de fibras [10%/1,2ml] 64.8 55.2 57.0 60.6 59.4

Fibras consideradas respiraveis pela OMS [10%/1,2ml] 36.3 32.9 37.4 421 37.2
Fibras (L<5um) [10%1,2ml] 28.5 223 19.6 18.5 22.2

Fibras (5<L<20um) [10%1,2ml] 29.6 27.4 29.8 33.9 30.2

Fibras (L>20um) [10%1,2ml] 6.65 5.47 7.61 8.20 6.98
Comprimento total das fibras [m/1,2ml] 602.4 523.5 599.1 652.7 594.4

N° de particulas contadas 108 107 141 106 116

Particulas [10%1,2ml] 263.2 259.4 341.4 257.0 280.2
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5.2.5 Resultados — Processo de instilagao intratraqueal

Os resultados apresentados na Figura 5.27 e Figura 5.28 foram utilizados para
verificar o atendimento das premissas basicas, em relacao as fracbes de fibras
utilizadas durante a etapa de instilacdo, ao longo de quatro dias consecutivos.
Primeiramente, todas as fibras guardaram a razédo L/D=3um. Segundo, 50% das fibras
com comprimento superior a 20um apresentaram um didmetro médio geométrico
(DMG) igual a 0,72um e 95% apresentaram um DMG<1,70um. Terceiro, 14% das
fibras consideradas respiraveis pela OMS, possuem comprimento > 20um. Mesmo que
o valor encontrado esteja abaixo do valor sugerido de 20%, este ponto nédo
desqualifica a pesquisa, uma vez que esta recomendacao foi definida pelo protocolo,
para o método de inalagdo, no qual as fibras de maiores dimensdes apresentam uma
maior probabilidade de serem retidas nas vias respiratorias superiores. Para este
estudo em questao, as fibras ndo passam por esta regido, uma vez que sao instiladas
diretamente na traqueia (ECB/TM/27 rev. 7, 1999).

Distribuicdo do didametro médio geométrico das fibras
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Figura 5.27 — Distribuicdo do didmetro médio geométrico das fragdes das fibras.
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Fracio retida (3)
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Figura 5.28 — Distribuicdo do comprimento médio das fragdes das fibras.

Os resultados da Figura 5.29 e Figura 5.30 representam os valores médios do

didmetro geométrico e do comprimento das fragbes das fibras e foram avaliados

considerando um intervalo de confianga de 95%. O valor do DMG da fragéo L>20um é

de 0,72um 10,32 e o valor do comprimento médio da fragdo dita como respiravel

(WHO) é de 14,06pum £1,20. Estes pontos demonstram que 95% dos intervalos dos

dados amostrais devem conter os verdadeiros valores das médias populacionais.
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Figura 5.29 — Didmetro médio geométrico das fragdes das fibras.
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Figura 5.30 — Comprimento médio das fra¢des das fibras.

Os resultados apresentados na Tabela V.15 referem-se as concentragbes das
aliquotas da suspenséo (fibratsolugdo salina) em estoque, retiradas no inicio e no
término da instilagcao, ao longo dos 04 dias consecutivos. Os valores estao coerentes

com a quantidade exigida pelo protocolo supra, que é préxima a 0,5mg/0,3ml dia.

Tabela V 15 — Concentragdes das aliquotas da suspensao em estoque.

Amostra Concentragéo gravimétrica [mg/0.3ml]
Dia da instilagao Média
1 2 3 4
Fibra 5 Inicio 0.49 0.50 0.51 0.51 0.50
Término 0.44 0.48 0.48 0.47 0.47
Média 0.47 0.49 0.50 0.49 0.49

Para o teste de esterilidade das aliquotas em estoque, ndo ocorreu o turvamento do

meio de cultura, significando a auséncia de microrganismos viaveis.

5.2.6 Resultados — Analise das fragoes retidas nos pulmoes

Na Tabela V.16 estdo apresentados os resultados das fragcoes de fibras retidas nos
pulmbdes do grupo de estudo. O numero de ratos sacrificados em cada data
predefinida foi igual a 05. Estes dados foram utilizados para prever o tempo de meia-

vida por fragao das fibras, exposto no item 5.2.7.
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Tabela V 16 — Analise das fibras retidas nos pulmdes nas 04 datas de sacrificio.

Numero de fibras [10%/pulmao] Massa
Damsce ML was  Tosms
sacrificio  imais fibras as cl)nic,s L<Sum  5<L<20pm  L>20im  retigas [m] contadas [10%pulmio]
contadas  fibras [mg]
5001 404 545 314 232 26.3 5.104 751 497 106 231.0
5002 402 31.2 179 133 15.7 2.236 496 261 113 89.4
2 dias 5003 412 63.9 350 28.9 30.1 4.895 940 550 103 193.3
5004 405 335 173 16.2 15.5 1.807 364 261 111 103.6
5005 407 562 340 212 30.3 3.699 761 479 102 149.1
5008 415 423 284 139 26.4 1.951 578 352 117 54.5
5009 405 39.8 215 183 19.6 1.904 462 294 101 95.1
14 dias 5010 408 374 199 175 18.1 1.836 485 288 105 71.9
5011 408 575 318 257 29.2 2.626 660 431 101 91.7
5012 403 549 318 23.1 28.9 2.893 783 430 103 75.9
5015 401 399 217 182 20.5 1.244 392 276 102 36.4
5016 407 526 299 227 27.9 2.026 587 395 108 74.2
32 dias 5018 383 223 124 99 11.5 0.958 252 162 101 38.4
5019 404 439 251 188 23.2 1.953 622 343 102 90.8
5020 405 354 217 137 20.3 1.475 496 272 110 70.0
5022 380 353 156 19.7 14.9 0.687 311 212 103 54.9
5023 408 481 229 252 216 1.229 617 309 141 106.2
88 dias 5024 368 499 201 29.8 19.5 0.545 498 279 114 68.0
5025 402 495 244 251 23.3 1.143 513 321 102 56.6
5026 408 59.4 26.8 32.6 25.5 1.296 501 366 101 71.8

5.2.7 Resultados — Calculo do tempo de meia-vida por fragao das fibras

Os resultados das fragbes L>20um e OMS foram ajustados ao modelo estatistico
exponencial simples, uma vez que as quantidades de variabilidade nos dados foram
explicadas pela regressao nao linear em valores acima de 80%, representadas pelos
valores dos coeficientes de correlagdo quadratica (R?). A fragdo de fibras L>20um é
julgada como sendo a mais importante em relagao ao calculo do tempo de meia vida,
uma vez que esta se mostrou ser potencialmente mais patogénica quando
comparadas as fibras mais curtas (MILLER et al.,1999 e BERNSTEIN et al.,1996).
Para esta fragdo, exige-se que o tempo de meia vida, em relagédo a um teste de
biopersisténcia de curto periodo, e utilizando a técnica de instilagcdo intratraqueal, seja
inferior a 40 dias (EUROPEAN COMMISSION DIRECTIVE 97/69/EC, 1997). O valor

registrado foi de 56 dias (R?=0,92). Este resultado foi superior ao padrao mencionado.

Em um estudo in vitro, 4 (quatro) fibras AES apds serem tratadas termicamente e
tendo a formagao da fase cristobalita comprovada, foram utilizadas em ensaios de
curta duragdo em células alveolares de ratos (ZIEMANN et al.,, 2014). Esses
pesquisadores concluiram que a fase cristobalita apresentou pouca ou nenhuma
relevancia em relacdo a sua toxicidade. Porém, enquanto que experimentos in vitro
avaliam apenas a taxa de dissolugcao das fibras, ensaios in vivo explicam o

comportamento global de retencéo das fibras nos pulmdes, ao qual estio inclusas as
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taxas de dissolugédo e remogao (IARC, 2002). Este fato pode explicar em parte a
diferenga entre os resultados. Também se torna necessario avaliar outros parametros
(como area superficial especifica) que estdo agrupados na expressao conhecida como
os 3D’s (Dosagem, Dimenséo e Durabilidade) (BROWN e HARRISON, 2012; BROWN
e HARRISON, 2014).

Para a fracdo OMS, o material que apresentar uma temperatura de classificagdo
compreendida entre 1000°C e 1200°C, que é o caso da fibra Supermag1200, pode ser
utilizado na Alemanha, desde que o valor calculado através de testes de
biopersisténcia seja inferior a 65 dias (Gefahrstoffverordnung, 2010). Para este estudo
o valor foi igual a 299 dias (R? = 0,95).

Desta forma, conforme experimento conduzido nesta tese, os riscos ocupacionais para
a amostra da fibora AES exposta ao calor e apdés a comprovacdao do processo de
recristalizacdo e formacgado da fase cristobalita, devem ser avaliados entre os meios
cientifico e industrial, uma vez que os resultados apresentaram uma possivel
patogenicidade deste produto. E importante enfatizar que esses tipos de revestimentos
apos a sua instalagdo, permanecem em servigco por um longo periodo de tempo
(superior a dez anos) e em temperaturas bem proximas aos valores continuos de
operacdo recomendados pelos fabricantes. Assim sendo, as concentragdes de
cristobalita e de fases cristalinas na face quente do revestimento poderdo ser

superiores quando comparadas aos valores encontrados nesta pesquisa.
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5.3 Simulagao computacional da transferéncia de calor na fibra PCW 10

5.3.1 Resultados — Parametros importantes em relagao a fibra estudada

Os resultados referentes a caracterizagdo microestrutural e de morfologia da amostra

da fibora PCW-10 estao representados na Tabela V.17.

Tabela V 17 — Resultados da caracterizagao da fibra PCW-10.

Testes Valor medido Desvio padrao Valor ficha técnica
Densidade aparente média (kg/m") 104,010 1,244 100
Qtde de shot (%) 7,90 0,39 -
Composigéo quimica (%) Al,O3~73 - AlLO; =72
SiO=27 SiO,~28
Fases mineraldgicas mulita - -
Diametro médio fibras (um) 4,20 1,84 2-4
Diametro médio shot (um) 119,11 53,64 -
Porosidade aberta (%) 97,2500 1,0654 -
Porosidade total (%) 97,2538 1,0654 -
Densidade real média das fibras (kg/m®) 3.444,24 0,1670 3.300
Densidade real média do shot (kg/m°) 3.225,46 0,0622 -
Condutividade térmica (W/m*K) 971,65°C — 0,303 1000°C - 0,280
677,09°C - 0,180 800°C - 0,190
509,57°C - 0,157 600°C - 0,130
328,27°C -0,110 400°C -0,09

Os valores da emissividade variando com a temperatura estdo representados na

Figura 5.31.
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Figura 5.31 — Emissividade versus temperatura.
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5.3.2 Resultados — Geometria numérica da fibra estudada

A Figura 5.32 representa a geometria obtida no ambiente GAMBIT. Esta possui
aproximadamente 80 cilindros com um Unico valor de didmetro igual a 4um e
comprimento dos cilindros variando entre 90 a 100% do tamanho da aresta do cubo
que é igual a 0,2mm. Porosidade igual a 97,25% e fibras com distribui¢cdo aleatéria. O
material nao fibralizado foi desconsiderado devido a complexidade computacional em

se gerar as duas fragdes.

Figura 5.32 — Geometria numérica da fibra ensaiada.

5.3.3 Resultados — Malha gerada

A malha apresentou um numero de nés igual a 1.028.092 e um numero de elementos
iguais a 6.734.094. Uma malha desta natureza consumiu aproxidamente 30h de
processamento, considerando uma maquina de 8,0GB de memédria RAM e
processador AMD FX(tm)-8120 Eight Core 3.10 GHz. Na Figura 5.33 esta

representada a malha do tipo tetraédrica.

Figura 5.33 — Malha do tipo tetraédrica.
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Na Figura 5.34 esta representado o desenho esquematico do experimento utilizado na

determinagdo da condutividade térmica das amostras ensaiadas. Este foi retirado da

norma padrao para testes em fibras isolantes (ISO 10635, 1999).

Legenda

1-Termopares
2-Teto removivel
3-Resisténcia elétrica

4-Placa de carbeto de silicio 7-Centro do calorimetro

5-lsolamento da camara

6-Saida de agua no calorimetro 9-Amostras das fibras

8-Entrada de agua no calorimetro

Figura 5.34 — Desenho esquematico do equipamento de condutividade térmica.

Neste experimento foram utilizadas duas amostras de fibras de 29mm de espessura.

Para a primeira medi¢do, foi ajustada a temperatura do forno para 1100°C e

registradas as temperaturas nas faces quente e fria de cada amostra. Para a segunda

medicao, a temperatura do forno foi calibrada para 600°C. Apds garantir que o sistema

estivesse dentro de todas as premissas definidas pelo padrdo (ASTM C 177,1997), as

condutividades térmicas totais foram calculadas através da equagao 3.15. Os valores

dos coeficientes de condutividade juntamente com o fluxo de calor de cada medicao,

mais as temperaturas de face quente em cada amostra foram utilizados como dados

de entrada na simulagao. As temperaturas de face fria e os novos fluxos de energia

foram fornecidos como dados de saida e comparados aos resultados registrados nos

experimentos. Os valores medidos experimentalmente do fluxo de calor e das

temperaturas de face quente e fria estdo representados na Tabela V.18.

Tabela V 18 — Resultados experimentais da condutividade térmica da fibora PCW-10.

Experimento Fluxo de calor  Ttace quente (°C) Ttace fria (°C)
(W/m?)

. Ponto 1 638,18 428,76 189,54
Medicao 2

Ponto 2 638,18 576,99 428,76

. Ponto 3 2167,79 857,22 440,62
Medicao 1

Ponto 4 2167,79 1075,70 857,22
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Com os dados registrados na Tabela V.18 prosseguiu-se para a etapa da simulagéo.

5.3.5 Resultados — Simulacgao

Na primeira simulagao, tentou-se trabalhar com a geometria conforme definida, ou
seja, o volume de controle seria um cubo de aresta igual a 0,2mm. Contudo, como a
dimensao do experimento (espessura) era praticamente superior em mais de 100
vezes ao dado virtual, as diferengas entre as temperaturas de face quente e fria foram
imperceptiveis. A obtencdo de uma nova geometria computacional com dados mais
préoximos da realidade tornaria a geragao da malha e a simulagao impraticaveis. Desta
forma, optou-se por utilizar o comando (scale) do ANSYS que aumentaria as
dimensdes da malha por inteiro, sem afetar a sua porosidade. Desta forma, o novo
volume de controle ficou com 20mm de aresta e o didmetro das fibras foi alterado para
400um. Na Figura 5.35, 5.36 e 5.37 estao representadas as simulagdes referentes aos
pontos 1, 2 e 3 da Tabela V.18. Para que fosse possivel comparar os resultados,
ajustes nos valores experimentais das temperaturas de face fria foram necessarios,
uma vez que as espessuras ainda apresentavam diferengas. Desta forma, para

obterem-se estes novos valores de temperaturas, a equagao 5.1 foi utilizada.

Fluxo de calor exp.x espessura virtual) (5 1 )

T(face fria) = T(face quente)exp. — (

Kmedio exp.

Para o ponto 1, a nova temperatura experimental de face fria seria igual a 265,46°C,
ponto 2 igual 475,67°C e ponto 3 igual a 572,16°C, caso a espessura da fibra fosse
igual a 20mm e os valores experimentais de temperatura de face quente, fluxo de calor
e condutividade térmica média fossem mantidos constantes. Na Tabela V.19 estao
apresentados os valores das temperaturas de face fria (simulagéo) e os fluxos de calor
medidos experimentalmente e simulados. Como critério utilizado para verificar a
simulagao, avaliou-se a diferenga entre os fluxos de energia descritos, sendo que esta

foi atribuida como satisfatoria, caso os valores fossem inferiores a 10%.

Tabela V 19 — Resultados experimentais versus simulados da fibra PCW-10.

Temp. face fria (°C) Fluxo exp. (W/m?) Fluxo calculado Diferencga entre os
(W/m?) fluxos (%)
Ponto 1 262 638 645 1,09
Ponto 2 477 638 621 2,74

Ponto 3 574 2168 4045 46,40
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Figura 5.36 — Simulagao ponto 2.
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Figura 5.37 — Simulagao ponto 3.

Conforme os resultados apresentados na Figura 5.35, Figura 5.36 e Tabela V.19, tanto
a geometria virtual adotada, quanto a malha gerada e os dominios utilizados na
simulacado foram satisfatorios considerando a premissa em relagao a diferenga entre
os fluxos de energia da parte experimental e computacional. Mesmo tendo modificado
as dimensbes do didmetro das fibras, para temperaturas abaixo de 600°C e
densidades aparentes préximas a 100kg/m®, a radiagdo térmica ndo é o processo
dominante, mas sim a condugao no gas. Este fato pode ser constatado na Figura 3.26,
onde na temperatura de 400°C e densidade aparente igual a 100kg/m?, a contribuicdo

da radiacao térmica aproxima-se da contribuicdo por condugao na parte solida.

Contudo, a medida que a temperatura é incrementada, a radiagdo térmica torna-se o
processo dominante, uma vez que as ondas eletromagnéticas podem ser emitidas em
uma taxa proporcional a terceira poténcia da temperatura absoluta da superficie ou
meio, conforme equacao 3.10, descrita pela aproximacao de Rosseland. Os outros
dois modos de transferéncia de energia, condugdo e convecgdo, sao proporcionais,
em grande parte dos casos, a primeira poténcia da temperatura. Além disso, a fragao
sélida passa a contribuir para atenuar de uma forma mais efetiva, a transmissao de
fétons, uma vez que os comprimentos de ondas eletromagnéticas acima de 800°C
aproximam-se da faixa de distribuicdo dos didmetros das fibras isolantes refratarias.
Outro ponto que também pode ter contribuido negativamente no resultado da Figura

5.37 e Tabela V.19, é néo ter considerado as fibras como meio semitransparente.
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Desta forma, de acordo com a geometria virtual criada, a malha gerada e os dominios
utilizados, estes demonstraram ser satisfatérios em relacdo ao critério adotado,
considerando o fendmeno de transferéncia de radiagdo térmica em meios participantes
para valores de temperatura de até 600°C. Ja para temperaturas superiores ao valor
supracitado, ajustes na geometria devem ser realizados, objetivando aproximar-se ao
maximo das dimensbes experimentais. Contudo, este ponto ainda pode ser
considerado um problema, devido a complexidade da geometria, e a inviabilidade em
se gerar a malha e consequentemente a simulacdo. Cabe ressaltar que esta

conclusao visou atender apenas o aspecto térmico.

Cabe ressaltar, como avaliagao final, esta metodologia também esta diretamente
ligada ao aspecto econdmico e ambiental. Esta afirmacao pode ser dita, uma vez que
caso consiga-se melhorar os resultados apresentados para temperaturas superiores a
800°C, a probabilidade em se gerar produtos mais isolantes através de simulagdes
computacionais da interacdo da radiacdo térmica com a microestrutura de meios
fibrosos é alta. Desta forma, tanto a parte da eficié€ncia energética quanto o aspecto de

emissao de CO,, poderdo ser alcangados de uma forma mais completa.

5.4 Avaliagdao conjunta dos trés cenarios econdmico, ambiental e
ocupacional

Para a parte ocupacional, um dos trés fatores mais importantes que justificam o grau
de patogenicidade das fibras é o aspecto dimensional. Para que estes produtos sejam
considerados respiraveis pela OMS, estes devem guardar uma raz&o maior ou igual a
3 entre as dimensbes comprimento e didmetro, com valores de didmetro inferiores a
3um e valores de comprimento superiores a 5uym. Para os cenarios econémico e
ambiental, € recomendado que as fibras apresentem uma distribuicdo de seus
didmetros compreendida entre 1-6um, objetivando atenuar a radiagcdo térmica em
temperaturas superiores a 600°C. Desta forma, avaliando conjuntamente os aspectos
econdmico, ambiental e ocupacional, recomenda-se encontrar um ponto étimo entre
os trés cenarios supracitados e enfatizados no titulo desta tese, de forma a eliminar o
efeito patogénico das fibras, tornando-as nao respiraveis. Em contrapartida, uma
reducao no poder de isolamento das fibras devera ser registrada, principalmente para

valores de temperatura superiores a 600°C.
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6 CONCLUSOES

6.1

6.2

Microestrutura versus propriedades

O processo de recristalizacdao das amostras das fibras nao cristalinas contribui
negativamente para o aumento da condutividade térmica global e para a
reducao da resisténcia mecanica a tracao. Ja para as fibras policristalinas este

aspecto ndo é observado devido a cristalinidade de sua estrutura;

A reducdo na porosidade das amostras das fibras ndo cristalinas apds
tratamento térmico pode fazer com que a fragdo de solidos torne-se continua e,
consequentemente, passe a contribuir para o aumento do valor da
condutividade térmica global. Ja para as fibras policristalinas este aspecto nao

€ observado devido a cristalinidade de sua estrutura;

Para as amostras de fibras policristalinas, devido ao alto percentual de fragcdes
vazias (~98%) e a manutencgéo deste valor apos tratamento térmico, este fator
torna estes produtos excelentes isolantes térmicos, principalmente a altas

temperaturas, onde a radiagao térmica é considerada dominante.

Riscos ocupacionais da fibra Supermag 1200 apés 120 h a 1050°C

O calculo do tempo de retengao de meia-vida para fibras L>20um foi superior a
40 dias. Ja para as fibras consideradas respiraveis pela OMS, este valor foi

superior a 65 dias;

A cristobalita, aliada ao aspecto de cristalinidade das fases formadas, podem
ter influenciado nos resultados de retencdo das fibras apds terem atingido o

tecido alvo (pulmao);

De acordo com os resultados apresentados para a amostra da fibra Supermag
1200 apos exposicao as condigdes descritas neste trabalho, presume-se que

esta seja considerada patogénica a espécie humana.
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6.3 Simulagao computacional da transferéncia de calor na fibra PCW 10

A geometria numérica virtual criada, aliada a malha gerada e aos dominios
utilizados na simulagéo, representaram satisfatoriamente (erro inferior a 10%) o
fendbmeno de transferéncia de energia térmica em meios fibrosos, para

temperaturas inferiores a 600°C;

Ja para a temperatura igual a 800°C, a simulacdo apresentou uma diferenca
entre o fluxo de energia simulado e medido experimentalmente igual a 46%.
Este fato pode ser explicado devido ao aumento de escala no didmetro das
fibras. Outro ponto negativo que corroborou para este erro, for nao ter

considerado a fragao solida como meio participante.
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7 CONTRIBUIGOES ORIGINAIS AO CONHECIMENTO

7.1 Microestrutura versus propriedades

Este estudo trouxe informagdes importantes em relagado a microestrutura, morfologia e
propriedades de trés classes de fibras refratarias, apds a exposi¢ao aos fatores tempo

e temperatura. Estudos desta natureza sao escassos na literatura cientifica.

7.2 Riscos ocupacionais da fibra Supermag 1200 apé6s 120 h a 1050°C

Este trabalho trouxe contribuigdes ocupacionais significativas, em se tratando de
testes de curta duracgéo in vivo que avaliam o processo de retengdo das fibras AES

tratadas termicamente, apos terem atingido o tecido alvo.

7.3 Simulagao computacional da transferéncia de calor na fibra PCW 10

Este estudo contribuiu no desenvolvimento de uma metodologia para avaliar a
influéncia da microestrutura das fibras refratarias policristalinas na transferéncia de

radiacdo térmica em temperaturas inferiores a 600°C.
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8 RELEVANCIA DOS RESULTADOS

8.1 Microestrutura versus propriedades

O estudo e o conhecimento da microestrutura e morfologia de fibras refratarias e a
correlagdo com as suas propriedades térmica e mecanica, faz com que os usuarios

destes materiais, possam monitora-los e substitui-los mais oportunamente.

8.2 Riscos ocupacionais da fibra Supermag 1200 apé6s 120 h a 1050°C

O trabalho apresentou uma provavel preocupacao ocupacional relacionada a presenca
da fase cristobalita e do grau de cristalinidade da amostra da fibra AES tratada

termicamente, no processo de retengao deste produto, apés atingir o tecido pulmonar.

8.3 Simulagao computacional da transferéncia de calor na fibra PCW 10

Esta metodologia vem de encontro ao desenvolvimento de materiais (fibras) que
apresentem um maior poder de isolamento térmico, uma vez que os custos com

energéticos sdo um dos mais elevados em empresas do ramo siderurgico.
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9 SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

9.1 Microestrutura versus propriedades

e Fazer um estudo estatistico que correlacione todos os parémetros
microestruturais e morfolégicos com as suas propriedades. Posteriormente
verificar qual € o grau de influéncia destes pardmetros em relacdo ao

desempenho de cada classe das fibras utilizadas.

9.2 Riscos ocupacionais da fibra Supermag 1200 apé6s 120 h a 1050°C

o Realizar experimentos com fibras AES, porém de outros fabricantes,

objetivando confrontar os resultados apresentados.

9.3 Simulagao computacional da transferéncia de calor na fibra PCW 10

e Ajustar a geometria das fibras para valores mais préximos a realidade e tentar

simular seu comportamento térmico em temperaturas superiores a 600°C;

e Modificar pardmetros microestruturais e morfolégicos na geometria virtual

numeérica da fibra e verificar as suas influéncias na propriedade térmica.
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