RODOLFO HAMAKAWA ITO

RECICLAGEM DE POEIRA DE ACIARIA ELETRICA VIA
PELOTAS AUTO-REDUTORAS COM COQUE DE PETROLEO

Trabalho de Formatura

Orientador:
Cyro Takano

Sdo Paulo
2004



Escola Politécnica da Universidade de Sio Paulo
Departamento de Engenharia Metalurgica e de Materiais

PMT2598 — Trabalho de Formatura II
Professor responsavel: Prof. Dr. Angelo Fernando Padilha

Trabatho defendido em 01° de dezembro de 2004.
Avaliagéo pela Banca Examinadora:
Cyro Takano

Eduardo Camargo de Oliveira Pinto
Marcelo Breda Mourio

Média Final



Dedico este trabalho aos meus avés, meus pais por todo apoio ao longo destes 22
anos e minhas tias Junko e Noriko por toda ajuda, desde o tempo de colégio, até o
final da faculdade.



Agradecimentos
Ao CNPq pela concesséo da Bolsa de Iniciacdo Cientifica.

E também agradeco as seguintes pessoas:
_Ao Prof. Dr. Cyro Takano, orientador desse estudo, pela experiéncia transmitida e pela
oportunidade recebida de um primeiro contato com pesquisas,
_Aos alunos de pés-graduagfio Dener Martins Santos ¢ Alberto Eoy Anduze Nogueira pelos
conselhos e informag&es que ajudaram a finalizar esse trabalho.
_Aos técnicos Antonio Livio da Silva, Claudio Roberto dos Santos, Danilo A. de Almeida Filho e
José¢ Rubens Beserra de Carvalho que muitas vezes auxiliaram na preparagio e execugido de
experiéncias.
_A Clarice T. Kunioshi e sua equipe, responsaveis pelo Laboratorio de Microscopia Eletronica de
Varredura, que auxiliaram e muito nesse estudo.

_Aos bibliotecarios Clélia de L. B. Meguerditchian e Gilberto Martins por toda ajuda prestada
durante esse trabalho.



Resumo Executivo

Durante a fabricagdo de agos em aciarias elétricas é gerado um residuo muito fino
chamado de poeira de aciaria elétrica (PAE). Esse material, além de possuir um alto teor de ferro
(~ 45%), enfrenta dificuldades para ser descartado por ser considerado um residuo perigoso. O
assunto desse estudo foi um método de reaproveitamento j& desenvolvido e estudado no qual a
PAE ¢ aglomerada com um redutor (neése trabalho, o coque de petrdleo) e, as vezes, um
aglomerante (o cimento Portland). O material aglomerado é chamado de pelota auto-redutora.

Este trabalho tratou de caracterizar o material em questiio, que foi fornecido pela Agos
Villares, e a primeira atividade foi caracterizar as matérias primas utilizadas. Para isso foram
realizadas, para a PAE e para o coque de petréleo, analises quimicas, analises granulométricas,
area de superficie especifica (BET) e microscopia eletrénica de varredura. Essas analises
mostraram que a PAE apresenta-se aglomerada ou com as particulas finas depositadas sobre as
maiores € que a 4rea de superficie especifica tanto da PAE, como do coque de petrdleo e do
cimento Portland estdo na mesma ordem de grandeza.

A caracterizagdo mecénica das pelotas € importante para se correlacionar com o nivel de
degradag@io durante o manuseio (transporte, carregamento etc) e no decorrer do processo de
redugfo. Para isso foram realizados ensaios de compressdo a frio e a quente das pelotas. A
resisténcia mecinica das pelotas a frio encontrada foi muito alta (473,64 Newton/pelota). As
pelotas a quente sdo as mesmas que passaram pelos ensaios de redugdo e grau de inchamento.
Essas apresentaram um resultado peculiar, pois quando as pelotas eram aquecidas até 1240°C a
tendéncia da resisténcia mecanica foi de aumentar com o aumento de temperatura. A partir de

1260°C a resisténcia caiu bruscamente e manteve-se em baixa.



Foram realizados também estudos do comportamento a quente dessas pelotas, ou seja,
avaliagdo de crepitagdo (choque térmico) nos quais a pelota era levada da temperatura ambiente
até altas temperaturas (700°C, 900°C e 1000°C). Os ensaios de crepitagdo foram realizados com
pelotas com prévia secagem ou ndo. Esses ensaios mostraram que as pelotas tinham uma alta
tendéncia a crepitago, fenémeno cuja explicagdo € o tempo de armazenamento das pelotas apos
a pelotizag3o.

Além da crepitagio, também foram realizados ensaios para avaliar o grau de inchamento ¢
redugdo da pelota. Esses ensaios sfo os mesmos e consistiram em ciclos térmicos que simulam o
tratamento recebido pela pelota em processos industriais. Para o estudo, ocorreram interrupgSes
O processo em momentos e temperaturas estratégicas para que fosse possivel observar o que
estaria ocorrendo. Em nenhum momento houve inchamento catastréfico.

O ultimo ensaio realizado foi utilizando uma balanga de precisdo conectada a pelota
estudada durante o ciclo térmico, para que fosse possivel avaliar a perda de massa da mesma e
consequientemente as diferentes taxas de redugio durante o processo.

O estudo foi completado com observagbes microscopicas. Nelas verificou-se o
coalescimento do material, que foi mais intenso em altas temperaturas. As pelotas aquecidas a
1260°C ou mais apresentaram ainda muita porosidade, inclusive ao redor dos niicleos metélicos
coalescidos. Esses dois fendmenos explicam a baixa resisténcia mecanica nas pelotas aquecidas a
altas temperaturas.

Através da andlise dos resultados, foi concluido que a redutibilidade das pelotas auto-
redutoras com coque de petroleo é completa e rapida. Também que a temperaturas elevadas
causam tendéncia a coalescimento e redugfio da resisténcia mecénica. E por fim que as pelotas

auto-redutoras ndo devem ser armazenadas por muito tempo, uma vez que esta prética causa



hidratagdo excessiva do material e fechamento dos poros por onde a umidade poderia sair,

aumentando a taxa de crepitagio. A hidratacdo excessiva também ¢ evidenciada pela alta

resisténcia mecénica a verde.

Palavras chave: reciclagem, pelotas auto-redutoras, residuos de aciaria.



Abstract

During the steel production in electric arc furnaces (EAF) is generated a very fine residue,
the EAF dust. This material requires special disposal dumping because it is classified
environmentally as a dangerous one. It contains around 45%Fe (total) in the oxidized form and
can be recovered. One alternative to solve this problem is to recycle it to the process after
agglomerating as self-reducing pellets. The subject of this study was to evaluate the effect of
using petroleum coke as the reductant.

The dusts from Agos Villares and petroleum coke were characterized by chemical
analysis, particle size distribution, specific surface area (BET) and scanning electron microscopy.
This characterization showed that the EAF dust, due to its fineness presents tendency to
agglomerate themselves or the finer one adhere on the surface of larger one. The surface area of
coke, EAF dust and Portland cement (1.9 ~ 5.64 mzlg) are similar.

The mechanical characterization of the pellets is important to evaluate the degradation
during transportation, charging and at the reduction process. The compression strengths were
determined for the cold pellets and for the pellets after submitted to the thermal cycle (hot). The
mechanical strength of cold pellets is high (473,64 Newton per pellet). Hot pellets had peculiars
mechanical strength. Under 1240°C the mechanical strength increases with temperature increase.
Above 1260°C the strength decreases and remains low.

The high temperature behavior of pellets was also carried through evaluation of
decreptation (thermal shock), swelling and reduction. For the decreptation test the pellet, dried or
not, was submitted directly from room to high temperatures (700°C, 900°C and 1000°C). Pellets

didn’t resist to thermal shock, and the reason is the long period of curing.



For the swelling and for the reduction, thermal cycles were established to simulate some
of the industrial processes. These cycles were complete or interrupted to make possible the study
of the process. In these tests no swell was observed.

The reaction behavior was also measured by continuous determination of the weight loss
during the thermal cycle.

The study was complete with microscopical observation that showed high metallic
coalescence at high temperatures. The pellets heated up to 1260°C had much porosity. The
coalescence and the porosity are the reasons to the lower mechanical strength.

According to the results obtained, petroleum coke can me used as reductant as the
reduction was complete and fast. This study concluded that high temperatures lead to coalescence
and reduction of mechanical properties. The last conclusion is that long periods of storage can
cause excessive hydration and a decrease of porosity. As result, humidity can not leave the pellet
and crepitation index is increased. Another result of excessive hydration of the pellets is the high

mechanical resistance of cold pellets.

Key words: recycling, self reducing pellets, steelmaking dusts
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1. Introdugio

As atividades industriais consistem num conjunto de etapas, sendo as principais a
aquisicdo da matéria prima e seu processamento a fim de se obter um determinado produto.
Quase em todos os casos, entretanto, ha a geragfo de residuos, em geral indesejados.

Ultimamente sfo esses residuos que tem chamado a atengfo de todas as areas, envolvidas
direta ou indiretamente com as atividades industriais, e sfo dois os principais motivos para isso.
O primeiro motivo tem conotagdo ambiental, e € baseado em pressdes, sejam elas do governo,
através da legislagdo, de ONG’s, da comunidade ou mesmo do mercado. Na realidade o que pode
ser chamado de simplesmente de pressdes sfo as realizadas por ONG’s e pela comunidade, sendo
que nesses casos a industria pode optar por acatar ou ndo as reivindicagdes. J4 no caso das
legislagGes impostas pelo governo, pouco ha para se fazer a nio ser adaptar a industria para que
ela siga normas como quantidade de emissdo, composi¢do dos residuos e condigdes de descarte
dos mesmos. As pressdes do mercado manifestam-se principalmente na forma de certificados de
qualidade, como o ISO 14000, que é a Gestdo Ambiental. Possuir um certificado como esse,
atualmente, ¢ um indicador da qualidade da industria.

O outro fator que torna os residuos importantes é também o principal em qualquer
atividade, que € a competitividade comercial. Como é o objetivo béasico de qualquer
empreendimento, as industrias tém buscado a minimizagfio dos custos e a otimizagio dos
resultados. Uma forma de se obter isso € reduzindo as emissdes, pois aumenta o rendimento € a
produtividade, j4 que reduz a quantidade de matérias primas e insumos comprados por unidade de
produto. Outra forma € o reaproveitamento desses residuos.

Os residuos industriais podem ter basicamente trés destinos e sdo eles o descarte, o

reaproveitamento interno ou o reaproveitamento externo, que no caso seria a venda dele para que



uma outra industria o usasse como matéria prima. A escéria de alto forno, por exemplo, €
largamente comercializada para fabricagdo de cimentos. O descarte puro e simples de residuos
tem sido cada vez mais desestimulado, principalmente devido as normas cada vez mais rigidas
quanto as qualidades de aterros. J4 a reciclagem de residuos tem sido apontada como a solugdo
mais interessante para o problema dos residuos industriais, pois € o principal componente para a
realizagdo de um desenvolvimento auto-sustentavel. Ou seja, atualmente grandes investimentos
estdio sendo direcionados a essa érea, seja para técnicas de tratamento de residuos na propria
usina, reciclagem por terceiros, obtengdo de sub-produtos ou mesmo para descartes mais
eficientes.

O setor sidertirgico € o que tem realizado os maiores investimentos para pesquisa no que
diz respeito ao reaproveitamento de residuos. Como ¢ um setor em que grandes quantidades de
material (a produ¢do mundial de ago bruto, por exemplo, gira em torno de 1000 milhSes de
toneladas ao ano) sdo processadas, pequenas alteragdes porcentuais nos residuos descartados, por
exemplo, sfo diretamente responsaveis pela economia ou aumento de custos.

Esse trabalho, em especifico, trata de um residuo produzido pelos fornos elétricos a arco
para a fabricagfo de ago, a chamada Poeira de Aciaria Elétrica (PAE). Esse residuo possui duas
razdes para ser recuperado: ele possui alguns 0xidos metalicos que podem ser reaproveitados,
mas fazem com que ele seja considerado toxico ou ao menos perigoso por alguns Orgéos
controladores do meio ambiente. Por exemplo, a CETESB exige que o PAE passe por testes de
lixiviagdo e solubiliza¢do e o aterro em que ele serd jogado deve ser controlado periodicamente a
fim de evitar a contaminagfo de lengdis freaticos. Além disso, entre esses mesmos 6xidos que o
tornam nocivo, existem metais cuja recuperagdo ¢é interessante. Com isso, a reciclagem desse
material € interessante tanto pelo aspecto financeiro, quanto pelo ambiental. Esse

reaproveitamento visa principalmente a recuperacéo de ferro e zinco.



Para efetuar o reaproveitamento desse material, um modo é a recuperagéo dos metais, pois
até o momento ndo foi encontrada nenhuma utilizagdo que permitisse a sua comercializagdo. E a
recuperacdo desse material pode ser realizada através de duas técnicas: a primeira parte da idéia
de recolocar esse material no processo, como carga para a produgfio de ago. Para isso a PAE ¢
aglomerada na forma de pelotas ou briquetes que serfio incorporadas a matéria prima carregada
no forno elétrico. A outra forma de reaproveitar o PAE ¢é através de processo especialmente
desenvolvidos para esse fim e que produzam um material que contenha os elementos
considerados mais importantes. Dentre esses processos, um que vém sendo bastante estudado!! *?
¢ o das pelotas auto-redutoras.

O processo de reaproveitamento de PAE através de pelotas auto-redutoras foi
desenvolvido por volta da década de 60 no MTU" (Michigan Technological University) e
basicamente parte do principio de que se a PAE for aglomerada com um redutor nas propor¢des
corretas, a reacdo de redugdo serd processada com alta velocidade devido a mistura intima entre
os reagentes. Esse redutor pode ser carbono, de diversas formas, como carvdo mineral ou mesmo,
embora menos usual, coque de petréleo.

Nesse trabalho buscou-se analisar o comportamento a frio e a quente de pelotas auto-
redutoras compostas por PAE, coque de petréleo e cimento portland ARI. O estudo iniciou-se
com a caracterizagdo das matérias primas das pelotas citadas acima. Posteriormente foi estudada
a resisténcia a compressio das pelotas a frio e a quente, seguido pelos ensaios de crepitacio,
inchamento e redugdo. Também foram realizados ensaios utilizando um sistema
termogravimétrico (balanga de precis@o acoplada ao forno tubular) a fim de observar a perda de
massa durante o processo. Com isso, busca-se comparar os comportamentos fisicos € quimicos

das pelotas em questfio em relagfio a outras previamente estudadas.



2. Revisio Bibliografica
2.1-) Produgdo de ferro e ago

A produgdio mundial de ago de 1.000 milhdes de toneladas anuais é 65% através das
usinas integradas ou seja, que possuem alto-forno, coqueria, sinterizagio e aciaria, isso sem falar
em recozimento, lamina¢fio e outros processos. Entretanto, com a disponibilidade de sucata de
ago a sua reciclagem através das chamadas “mini mills”, ou usinas que nfo partem do minério
para produgéo de ago, representa atualmente cerca de 35% da produgdo. As usina ndo-integradas
(em inglés, mini mills) utilizam como matéria prima além de sucata, pré-reduzidos, carboneto de
ferro e gusa de alto carbono.

Para as usinas integradas ainda manterem a hegemonia na produg¢fo de ago pode ser
considerado um fato notavel uma vez que apresenta diversas restri¢des, como uso de carviio
somente coqueificavel. Entretanto algumas melhorias tecnoldgicas (inje¢do de carvio
pulverizado, maior eficiéncia térmica e operacional) aliadas a alto-fornos amortizados com uma
vida 1til razoavel garante a continuidade desse processo.

Existem ainda os processos alternativos de produgdo de ago que apresentam como
vantagens o uso de matérias primas que as usinas integradas nfo aceitam, além de serem mais
modernos e conseqiientemente ambientalmente mais corretos por utilizarem até mesmo rejeitos
do processo tradicional.

Por exemplo, existe o processo COREX no qual o minério de ferro ndo necessariamente
granulado ¢ pré-reduzido utilizando gases gerados pela queima de carvio nfo-coqueificavel com

oxigénio no reator de fusdo/gaseificagio.



2.2-) Processos de auto-redugdo

Durante a produgdo de ago em fornos elétricos a arco (EAF, do inglés Eletric Arc
Furnace), como em outros processos industriais que envolvem transformagfo de matéria prima,
hé4 formagdo de residuos, alguns bastante indesejaveis, seja por possuirem teores de elementos
nocivos, por serem produzidos em grande quantidade, ou pelo descarte ser considerado dificil. O
processo de produgdio de ago através de EAF nfo é uma exceglo e gera um residuo que se
destaca, a chamada poeira de aciaria elétrica (PAE). Esse residuo, por ser composto por particulas
muito finas, sai do processo juntamente com os gases gerados e é coletado no sistema de limpeza
dos gases(z). A PAE € composto por um conjunto de 6xidos metalicos, dentre eles o 6xido de
ferro que representa a maior parte da composigdo da mesma. Esse material costuma conter
também quantidades de chumbo, cadmio, cromo e zinco®.

Devido a alta quantidade de 6xido de ferro contido nesse material (chegando ao redor de
70%)®, aliada ao dificil e caro descarte desse material devido a sua toxicidade, ha grande
interesse no reaproveitamento desse material.

Com isso, o processo de redugdio de oxidos através da aglomerag¢do entre Oxidos e
redutores vem sendo utilizado e estudado. Uma linha de processos que vem sendo muito estudada
no Brasil e no Japdo foi desenvolvida em 1960 no Michigan Technological University of
Houghton, nos Estados Unidos". O objetivo desse programa era desenvolver um processo de
aglomeracdo a frio de finos da industria de metais ferrosos e nfo-ferrosos que estavam em
abundancia na peninsula superior do estado de Michigan, EUA. Dessa forma, um aglomerado

rico em ferro, metalizado e isento de zinco chamado de pelotas auto-redutoras/auto-fundentes foi

desenvolvido.



A redugdo do o6xido de ferro aglomerado com um redutor, que geralmente & o carbono,
apresenta vantagens cinéticas e tecnoldgicas importantes'?. A geragdo de uma atmosfera interna
redutora € o principal razdio do sucesso das pelotas auto-redutoras, aliada a pequena distancia de
difusdo gasosa. Devido as vantagens do uso de pelotas auto-redutoras, pesquisas visando o uso
das mesmas em fornos cubild, fornos de cuba, fornos rotativos e fornos de soleira rotativa vem
sendo desenvolvidas.

O uso das pelotas auto-redutoras tende a ser difundido cada vez mais. As pelotas auto-
redutoras apresentam como principais vantagens a flexibilidade, podendo usar diferentes fontes
de 6xidos, diferentes redutores e diferentes fornos de redugéo, ao baixo investimento necessario e
principalmente a taxa de redugfo elevada. As pelotas auto-redutoras costumam atingir a maxima
perda de massa, ou completa reagfio, em até 10 minutos. Devido a essas vantagens, diversos

processos vem sendo desenvolvidos, e alguns deles serfio apresentados abaixo.

2.2.1-) Processo INMETCO™"

O processo INMETCO utiliza pelotas auto-redutoras, com carregamento do reator sem
pré-secagem. As pelotas sdo formadas através da mistura entre o 6xido, redutor € 4gua ou um
residuo liquido, em um disco pelotizador. Essas pelotas sdo aquecidas a ~1300°C, a uma alta

taxa, em um forno de soleira rotativa como mostrado na figura abaixo.



Figura 1 — Forno de soleira rotativa

Nesse forno as pelotas séo colocadas em camadas de no méaximo 3 pelotas sobre esteiras
rotatdrias. Essas camadas passam por setores onde sdo aquecidas e reduzidas, até serem retiradas
do sistema, quando outras pelotas sdo carregadas no lugar. O processo é continuo e dura no
maximo 15 minutos. O nimero de camadas € restrito pela taxa de aquecimento, que deve ser
intensa e uniforme, para evitar problemas devido a desagregagdo das pelotas pelo aquecimento
das pelotas na faixa de temperaturas entre 900 e 1100°C, sejam por perda de resisténcia mecanica
ou por inchamento catastroéfico. A seguir essas pelotas reduzidas sfo levadas a um forno de arco

elétrico onde s#o fundidas para separar o metal liquido. Esse forno e o seu lingotamento estédo

apresentados abaixo.

Figura 2 — Forno a arco (dir.) e o lingotamento do metal (esq.)



Vale lembrar que o processo € atuaimente mais utilizado para aproveitamento de residuos
siderurgicos (poeiras de aciaria) contendo zinco. O éxido de zinco contido no residuo ¢ reduzido
juntamente com os 6xidos ferro e o zinco volatilizado volta a ser reoxidado em contato com
atmosfera oxidante reinante na parte superior do forno e este 6xido é coletado no sistema de
limpeza dos gases. A pelota reduzida ao ser fundido pode conter também outros componentes tais

como Ni e Cr, como pode ser visto na Figura 3.

Figura 3 — Lingote contendo Fe, Cr e Ni.

2.2.2-) Processo Tecnored'?

O processo Tecnored foi desenvolvido no Brasil e visa reduzir a PAE ou finos de
minérios de ferro aglomerando-os com um redutor na forma de pelotas. Também faz parte da
composi¢do cimento para melhorar a resisténcia mecénica das pelotas. O principal diferencial
deste processo ¢ o forno utilizado. Esse forno, chamado Forno Tecnored ou Forno de Auto-
Redugio (FAR) € composto por trés regides basicas. A parte superior ¢ a regiio na qual as
pelotas s@o reduzidas. Logo abaixo estd a zona de fusfo, mais aquecida, onde as pelotas sdo
fundidas e o metal separado. O fundo do forno € a regido de coleta do metal e da escoria. Esse

forno funciona de forma continua, num sistema semelhante 3 um alto-forno. Uma diferenga



marcante desse processo € que enquanto o tempo de residéncia em um alto-forno € de cerca de
cinco a seis horas, no forno Tecnored esse tempo é de 30 minutos. Um esquema do forno esta

apresentado abaixo.

Cuba
superior

Combustiveis )
solidos Ar frio
Ar quente Zona de
fusdo

Escoéria
Metal o L
\-\ ’

Figura 4 — Forno de Auto-Redugio

Nesse processo as pelotas sdo carregadas no FAR (Forno de Auto-Redugo) pela parte
superior e vdo descendo enquanto ocorre a redugio. A redugio do 6xido de ferro ocorre através
da reaglo do oxido de ferro reagindo com o COy,, formando CO,g) ¢ Fe metalico. Para a
continuidade desse processo, através da reagdo de Boudoard (CO; (g + C() = 2COy) ocorre a

regeneracdo do CO(g) que € reagente da reagdo de redugio.
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As pelotas utilizadas nesse processo sdo fabricadas com 6xidos, que podem ser minério de
ferro ou poeira de aciaria elétrica, um redutor como carvio mineral ou coque de petroleo e um
aglomerante, em geral cimento Portland. O aglomerante nesse caso é necessario, bem como um

perfodo de cura a frio, para que a pelota suporte a carga sobre ela no forno.

2.3-) Propriedades necessdrias em pelotas auto-redutoras

As pelotas auto-redutoras reduzem o minério através de uma atmosfera redutora que €

formada no seu interior. A redugfo ocorre da seguinte forma:

* Ao alcangar temperaturas ao redor de 900°C, o carbono em contato fisico com oxidos reage
gerando CO. O CO gerado reage com 6xidos formando CO,. O CO, formado reage com o C
através da reagfio de boudoard abaixo.

COy 9+ C(s) O 2COy,
e Com isso, devido a pequena distancia de difusdo gasosa (o interior da pelota) os 6xidos sdo

reduzidos completamente em um periodo curto.

Através dessa atmosfera redutora a redugfio da pelota é muito rapida se comparada a
outros processos de reducéo de 6xidos. Por isso é fundamental garantir que a pelota ndo se
degrade durante o processo, caso contrario a grande geragdo de finos inviabliza o processo. A
degradagdo pode também ocorrer devido ao fendmeno de inchamento catastréfico.

A degradag8o da pelota pode ocorrer de trés maneiras: a pelota pode ndo suportar a carga

sobre ela, pode crepitar ou pode sofre inchamento catastréfico. Por isso & importante conhecer ¢
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processo e conseqlientemente a carga a ser suportada pela pelota. Processos como o Inmetco que
utiliza camadas de trés pelotas pode utilizar pelotas com baixa resisténcia mecénica e até mesmo
sem aglomerante. Em contrapartida o Tecnored, necessita de pelotas com melhor comportamento
mecénico a quente.

A crepitagdo ¢ o nome dado ao fenémeno em que a pelota literalmente explode. O principal
motivo da crepitagdo € o teor de umidade da pelota, embora baixa porosidade também possa
aumentar a chance de haver crepitagdo. A crepitagio ocorre quando a pelota é aquecida ¢ a
umidade (vapor) ndo consegue sair pelo poros. Com isso a presséo interna aumenta até que
ocorre a crepitagdo. A crepitagio produz um som caracteristico semelhante a um tiro de arma de
fogo. Diversos estudos j4 foram realizados®'® e foi constatado que a redugfo do teor de umidade
diminui a taxa de crepitacéo.

Inchamento catastréfico é o nome dado ao fenémeno em que o volume das pelotas auto-
redutoras aumenta durante a redugio conduzindo também a degradagio.

Este fendmeno ocorre devido & formagfio de filamentos aciculares de ferro durante a
redugdo do FeO a Fe. O mecanismo de formagdo destes cristais foi descrito'? através das

seguintes rea¢des quimicas na superficie:

CO+ 0% +2Fe* +[] O CO, + 2Fe*

H, + 0% + 2Fe* + [] U H,O + 2Fe?*

+ ) . . ~ .
Sendo Fe’* a hematita (Fe203) e Fe?* a wustita. Ou seja, as reagOes acima mostram que
um ion do O reticulado é transferido para o gés, os jons Fe* passam a Fe?* e uma lacuna {1
. . 2+ g e
desaparece, migrando para a superficie. O teor de Fe’* aumenta e o de O2 diminui e passa a

haver um excesso de Fe na superficie em relacfio a O, causando sua difusio para o interior da
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pelota. Esse processo se mantém até que em determinado instante a atividade do ferro torna-se
tdo alta que ferro metalico € nucleado na superficie. A partir deste instante existird um nicleo de
ferro, Fe** saturado em relagio a 0% e 0 mesmo sendo perdido para a atmosfera, aumentando a
saturag@o de Fe na superficie. Com este cendrio, a tendéncia dos ions Fe2 é se difundir para o
nucleo metalico, que por sua vez ir4 crescer e causar o inchamento da pelota.

A partir desta hipotese, pode-se pensar em pelo menos trés maneiras de controlar o
crescimento dos nucleos de ferro metalico, sendo eles o controle da difusdo do ferro, o controle
por difusdo gasosa e um misto entre os dois primeiros.

Com o controle e redugio da difusio dos ions de Fe, apos a nucleagdo haverad pequena
migrag#o de ions Fe para o nicleo metalico. Com isso a chance de nuclearem outros nucleos na
regidio supersaturada serd alta e nfio havera crescimento anormal dos niicleos.

No caso do controle por difusio gasosa o transporte de ions para o nucleo € mais rapido
que a produgdo de ions na superficie. Com isso a nucleagio ¢ retardada e quando ocorre ha um
excesso de ions Fe no interior, causando o crescimento do nticleo na diregéo do centro da pelota,
ou seja, o formato passa a ser um filamento cilindrico de Fe atravessando a pelota.

No controle misto ambas situagdes acima ocorrerio simultancamente. Entdio serdo
nucleados varios nucleos que crescerfio para o centro. Entretanto na superficie havera uma “base”
de se¢do maior que a segfo do filamento cilindrico.

Diversos estudos foram realizados neste Departamento e alguns deles chegaram a
algumas conclus@es interessantes sobre o inchamento catastréfico. MOURAO concluiu que o
redutor utilizado ¢ determinante no controle do inchamento. Quando foi utilizado carvdo vegetal
a pelota apresentou tendéncia ao inchamento. Além disso, adigdes de Na,COs, cal e cimento
Portland favorecem o inchamento, enquanto adigBes de bentonita, uso de carvio vegetal com

matéria volatil e aumento da temperatura do processo desfavorecem a ocorréncia de inchamento.
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Ja as pelotas auto-redutoras com coque n#io apresentaram inchamento quando nfo foram
feitas adi¢Ges, entretanto com 10% de cimento portland ou 5% de Na,CO; houve inchamento.

Com carv@o mineral o fator deteminmte do inchamento foi o teor de volateis. Na
presenga deles as pelotas nfio incharam, entretanto quando foi utilizado carvio desvolatilizado a
pelota inchou com a adigfo de cimento portland.

Este fato ¢ explicado pela influéncia de matéria volatil no potencial redutor da atmosfera,

uma vez que os volateis aumentam o potencial redutor e desfavorecem o inchamento.

2.4-) Produgdo de pelotas auto-redutoras

O primeiro passo na produgio de pelotas auto-redutoras ¢ realizar a mistura das matérias
primas. Em seguida adiciona-se 4gua a mistura e coloca-se 0 material num disco pelotizador. O
didmetro do disco e o nimero de rotagdes por minuto (RPM) definirdo o tamanho médio das

particulas. Um disco pelotizador est4 apresentado abaixo.

Figura 5 — Disco Pelotizador
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Apbs a etapa de pelotizagdo, as pelotas passam por um periodo de cura para que as pelotas
desenvolvam a resisténcia a verde necessaria para o processo. Maiores detalhes sobre o periodo
de cura serdo apresentados posteriormente.

O desempenho das pelotas auto-redutoras depende de uma série de varidveis do processo
de produgdo. Os principais aspectos a serem controlados sdo a matéria prima (composi¢do
quimica, granulometria e porosidade), processo de mistura, processo de pelotizagdo, tamanho das
pelotas, tempo de cura e umidade das pelotas.

No estudo realizado por MARCHEZE, E.S."? foi concluido que o desenvolvimento das
propriedades mecénicas das pelotas depende da granulometria do minério, da composigio
quimica e das condi¢des de fabricagio da pelota. A granulometria do minério influi diretamente
na resisténcia ap6s a cura. O estudo mostra que granulometrias menores conferem resisténcias a
verde maiores.

A composigio da pelota é responsavel pelas propriedades mecénicas das mesmas. No
trabalho de TAKANO, C."® foi concluido que resisténcias mecénicas satisfatérias sdo obtidas
utilizando de 6 a 8% de aglomerante. A partir de teores minimos de 5 a 6% ha um aumento
significativo de resisténcia. J4 o uso de teores acima de 8% nfo é economicamente interessante,
uma vez que a tava de aumento da resisténcia mecénica ndo ocorre da mesma forma que entre 5 e
8%.

Pelotas auto-redutoras devem possuir alguma resisténcia mecanica por estarem suscetiveis
a quedas, como no carregamento, compressdo a frio dentro do forno e compressdo a quente na
zona quente do forno. Como ¢ importante que a pelota ndo se degrade fisicamente durante a
redugdo, ela ndo deve crepitar. Para evitar a crepitagdo deve-se controlar o teor de umidade das
pelotas, € em segundo plano a porosidade da mesma. Além disso, as pelotas ndo podem inchar

catastroficamente.
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2.5-) Sistema Ligante!”

As pelotas auto-redutoras, dependendo das etapas desde a pelotizagdo até o final da
reducdo, podem necessitar de boas propriedades mecénicas como resisténcia ao impacto (de uma
queda) e resisténcia 4 compressio, dependendo da geometria do forno. Em muitos casos sio
utilizados aglomerantes a fim de conferir essas resisténcia mecénica, podendo ser cimentos, cal
hidrata ou escéria de alto-forno, sendo a ultima utilizada Jjuntamente com uma das duas primeiras.

Boas propriedades mecénicas a frio tém sido obtidas através de cura das pelotas contendo
esses aglomerantes. A obtengdo de boas propriedades mecanicas através desses ligantes ocorre
principalmente por hidrata¢8o e carbonatagfio dos seus componentes.

Como ja foi dito anteriormente, um dos aglomerantes mais utilizados ¢ o cimento, em
particular o cimento Portland. Além do cimento Portland, diversos outros tipos de cimentos
podem ser utilizados. Os cimentos sdo divididos em duas classes basicamente, os cimentos de
hidratagdo de os de ndo-hidratagdo. Cimentos de hidratagdo ou hidraulicos sdo aqueles que
endurecem por reagdes de hidratagdo, formando produtos hidratados estaveis. Os de ndo-
hidratagdo ou ndo-hidraulicos sdo aqueles que reagem com o CO, da atmosfera, formando
carbonatos estaveis. A classe que mais interessa na fabricagdo de pelotas auto-redutoras sdo os
cimentos hidraulicos devido a velocidade das reagdes de hidratagdo serem mais répidas que as
reagOes de carbonatagio.

Os cimentos sfo compostos basicamente por 6xidos de calcio (Ca0), silicio (Si0y),
aluminio (Al,0s3) e ferro (Fe;0s). Diferentes combinagdes estequiométricas entre esses quatro
o0xidos sdo responséveis por diferentes tipos de cimentos. Existem os cimentos naturais, obtidos
atraves da calcinagdo de calcarios argilosos em temperaturas da ordem de 1260°C. Também

naturais existem as pozolonas naturais, que sio cinzas vulcinicas que também podem ser
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misturadas a argilas calcinadas. Além dos compostos naturais existem os artificiais, como os
aluminosos, que sdo produzidos a partir de cal e bauxita, as pozolanas produzidas a partir de
materiais silicosos ndo-cristalinos que reagem com a cal hidratada e agua, o cimento de escdria
de alto-forno e o cimento Portland, produzido a partir de clinquer moido com gesso. O cimento
Portland € o mais utilizado na produgfo de pelotas auto-redutoras por questdes econdmicas.

Os cimentos podem ainda ser divididos em simples ou compostos, sendo que os wltimos
misturas de aglomerante com escéria de alto-forno e pozolanas. Essa adigfo € feita apds o
cozimento, enquanto os cimentos simples recebem apenas pequenas adigdes a fim de regular o

inicio da pega e ativar a progressdo da resisténcia.

2.5.1-)Mecanismos de hidratac¢do dos cimentos

As reagOes de hidratagio dos cimentos podem ser divididas em 5 etapas distintas,

conforme apresentado abaixo.
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Tabela 1 — Reag¢des de hidratagdo

Etapa de hidratago Duragéo Tipica

Reago inicial 5 — 10 minutos

Periodo inativo 60 minutos

Periodo de pega 360 minutos

Periodo de cura 360 minutos até

varios anos

Periodo de hidratagio
destrutiva

1 a5 anos

Na etapa inicial a hidrata¢fo do cimento ¢ da ordem de 1%, sendo a maioria dos produtos
de reagéo soluveis e aderem ao griio de cimento. Nesta etapa sdo hidratados os silicatos tricalcico
(3Ca0.8i0y) e o dicalcico (2Ca0.Si0,). A reacdo do silicato tricalcico € mais rapida, pois sua
estrutura cristalina é mais porosa e termodinamicamente menos estavel.

O Periodo inativo possui como componentes caracteristicos camadas gelatinosas de

silicato de célcio envolvendo o cimento. Essas camadas reduzem a velocidade de hidratag#o, pois
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a agua se difunde para o interior do griio e os produtos hidratados se difundem para fora. O
mecanismo de difusdo € controlado pelos gradientes de concentragdo das espécies e pelas suas
constantes de difusdo. Aparentemente a difusdo do ion SiO, & menor, gerando acimulo no
interior da membrana ¢ uma zona de transi¢éo supersaturada entre o griio e as vizinhangas da
membrana. Enquanto isso hd precipitagio de cristais de Ca(OH); fora da membrana. Em
momentos aleatorios tanto em relagdo ao tempo quanto a localizagdo, ocorrem rupturas na
membrana, possibilitando a renovagio da frente de reagdo e aumento da velocidade de reagso.
Essa fase marca o inicio do Periodo de Pega.

Ao final do perfodo de pega cerca de 15% do cimento esta hidratado, com acentuada
interconexdo entre as particulas hidratadas. S3o dois os mecanismos de pega, a pega inicial e a
pega rapida. A pega inicial caracteriza-se pela hidratagdo do 3Ca0.SiO,, formando lamelas
interconectadas. A pega rapida ocorre em decorréncia da hidratagéo do 3Ca0.Al,0s.

Apos o Periodo de Pega inicia-se o Periodo de Cura, que pode levar varios meses. Nesta
etapa ocorre o preenchimento de capilares com gel de cimento. Quando o cimento atinge a
hidratagdo completa contém em torno de 25% de hidréxido de célcio e 50% de silicato tricalcico
hidratado em volume. O silicato tricdlcico contribui para o desenvolvimento da resisténcia a

tragdo e da resisténcia 4 compressdo.
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3. Materiais e Métodos

O material estudado na presente pesquisa foram pelotas ditas auto-redutoras compostas
por residuos de aciaria elétrica, coque de petréleo e aglomerante, que no caso era o cimento
Portland.

O principal componente dessas pelotas, a PAE (Poeira de Aciaria Elétrica), foi cedida pela
Agos Villares. Utilizando essa matéria prima, o coque de petrdleo e o cimento Portland ARI, o
IPT (Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas) produziu as pelotas auto-redutoras estudadas nessa

pesquisa. O primeiro passo da pesquisa foi a caracteriza¢do das matérias primas.

3.1-) Caracterizag¢do das matérias primas

Juntamente com as pelotas auto-redutoras a serem estudadas, foram fornecidas amostras

de PAE e coque de petroleo para auxiliar o estudo. Esses dois materiais foram caracterizados

pelas seguintes técnicas:

a) andlise quimica;

b) analise granulométrica;

¢) area de superficie especifica;

d) caracterizagfio da forma das particulas da PAE e do coque de petrleo mediante o uso de

microscopia eletronica de varredura (MEV);

A analise quimica da PAE e do coque de petroleo foi realizada pela prépria Villares.

Também foi realizada uma analise quimica semi-quantitativa da PAE, por Fluorescéncia de

Raios-X, realizada no LCT (Laboratério de Caracterizagdo Tecnoldgica) do Departamento de
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Engenharia de Minas da EPUSP. Através dessa analise observou-se a porcentagem de 6xidos
presentes no PAE e foi possivel uma comparago com o resultado fornecido pela Villares.

A observagdo da morfologia das matérias primas foi realizada no Microscopio Eletrdnico
de Varredura (MEV) modelo 240 da Cambridge pertencente ao Departamento de Engenharia
Metaltirgica e de Materiais da EPUSP. Para isso as amostras foram embutidas em baquelite, que

quando sob pressdo, funde e forma o embutimento. Esse material é condutor e dispensa o uso de

recobrimento

3.2-) Composicdo da pelota

Tabela 2 — Composigio da pelota auto-redutora estudada

PAE | Coque de petréleo | Cimento Portland
Pelota | 75,5% 18% 6,5%

3.3-) Ensaios de crepitag¢do, reducéo e inchamento

Os ensaios de crepitagfio, redugdio e inchamento foram realizados no Laboratério de
Fusdo-Redugfio do Departamento de Engenharia Metalurgica e de Materiais da EPUSP. Este
laborat6rio possui o forno resistivo Lindberg/Blue para temperaturas de até 1500°C utilizado
durante o estudo. O forno estd montado em um suporte de colunas de concreto e preso a um
sistema de trilhos, contra-pesos e cabos de ago, de maneira que € possivel desloca-lo
verticalmente. Esse forno esta conectado a tubulagio de argdnio, sendo que o argdnio flui de

baixo para cima. Na parte superior ele ¢ vedado, possuindo apenas um pequeno orificio por onde
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passa o fio de resisténcia elétrica que suporta o porta amostras. Esse orificio também garante ao
sistema que a pressdo externa seja menor que a interna, impedindo a entrada de ar atmosférico no
sistema € mantendo a atmosfera inerte no interior do forno quando o experimento utiliza o
argbnio. Um pouco abaixo desse orificio h4 uma camisa d’agua, que funciona como uma zona
fria.

Localizada sobre os trilhos do forno h4 uma balanga da marca Ohaus, modelo TP200S.
Nesta balanca pode-se acompanhar a variagio de massa da amostra no interior do forno.

O forno possui uma regifio de temperatura méxima, que € a indicada pelo controlador da
marca Lindberg que est4 conectado ao forno nessa regido. Como o forno move-se verticalmente,
¢ possivel utilizando termopares, quantificar a temperatura em cada ponto do forno no seu eixo
vertical, desenvolvendo-se um gradiente de temperaturas que pode ser utilizado em experimentos

para variagdes rapidas de temperatura. A figura abaixo apresenta o forno utilizado.
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Figura 6 — Forno vertical utilizado no estudo

a) Ensaios de crepitacdo

Para a realizagdo do ensaio de crepitagdo foram selecionadas pelotas aleatoriamente que
foram submetidas a um choque térmico, ou seja, com a pelota sendo levada da temperatura
ambiente & temperaturas de 700°C, 900°C e 1000°C. Estas pelotas foram previamente secas a

140°C por um periodo de aproximadamente 24 horas em estufa. Apos esse tratamento elas foram
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armazenadas em um dessecador. Foram também realizados ensaios de crepitagdo para pelotas
sem secagem preliminar.

Nestes ensaios as pelotas colocadas no porta-amostra e, com o forno na temperatura
méxima desejada, levadas subitamente & zona mais quente do forno. Caso o ruido caracteristico
de crepitagdo (um pequeno estouro, semelhante, em menor intensidade, a um tiro) nio fosse
ouvido, esperava-se 5 minutos para se ter certeza de que a pelota nfo havia crépitado. Essa

experiéncia foi realizada com 10 pelotas para cada temperatura.

b) Ensaios de redugdo e inchamento

Os ensaios que avaliam o inchamento da pelota também sdo utilizados para estudar o grau
de redugédo das pelotas. Estes ensaios consistiam em submeter as pelotas a um ciclo térmico de
aquecimento, semelhantes aos ensaiados pelo Dr. Mario Cesar Mantovani no seu trabalho de
Doutorado®. As pelotas utilizadas pertenciam ao mesmo lote que foi seco numa estufa e
utilizadas nos ensaios de crepitagio.

O procedimento experimental para estes ensaios foi o seguinte:

_colocar o forno a temperatura méaxima de 1400°C a fim de utilizar o gradiente de temperaturas
desenvolvido anteriormente nesse estudo ;

_medir a massa inicial da pelota. Essa massa foi medida numa balanga Ohaus semelhante aquela
instalada no forno ;

_realizar 10 medi¢des do didmetro da pelota utilizando um paquimetro;

_a pelota, retirada aleatoriamente do lote utilizado, era colocada por 20 minutos numa balanga

Ohaus modelo MP200, que também possui um sistema de aquecimento no qual é possivel
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programar o tempo e a temperatura. No caso, ela foi utilizada para que a umidade da pelota fosse
avaliada e garantisse que ela estaria seca ;

_acoplava-se o conjunto fio-porta amostra num suporte localizado no topo do forno ;

_a pelota era colocada no porta amostras ;

_levantava-se o forno até que a pelota ficasse na regido da camisa d’4gua ;

_abria-se a vélvula para se ter um fluxo de Elrgénio de 1 litro/minuto ;

_levantava-se o forno até que a pelota estivesse na re gido da temperatura inicial desejada ;

_o ciclo térmico era executado levantando-se o forno

_ao final do ciclo térmico, o forno era abaixado até que a pelota se localizasse novamente na
regidio da camisa d’4gua a fim de que resfria-se numa atmosfera inerte.

Esses ensaios realizados foram interrompidos em determinadas etapas a fim de que
fossem observadas a variacfio volumétrica das pelotas, seu grau de redugéio durante o ciclo
térmico e sua resisténcia mecinica. O ciclo térmico empregado mantinha a pelota por 3 minutos a
675°C, 1 minuto a 1200°C, 1 minuto a 1220°C, 1 minuto a 1240°C, 1 minuto a 1260°C, 1 minuto
a 1280°C e 1 minuto a 1300°C.

O inchamento das pelotas foi avaliado segundo o didmetro de cada pelota em cada etapa,

e em seguida aplicando-se a seguinte expresso:

Ve/ Vi=(D;/ D; )

onde:
V¢/ Vi = relagio da variagfio de volume aparente ;
Dy = didmetro final da pelota (ap6s aquecimento) ;

D; = didmetro inicial da pelota ;
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A andlise do grau de redugfio das pelotas envolveu duas etapas. Inicialmente uma pelota
interrompida em cada etapa e uma que passou pelo ciclo completo eram selecionadas e embutidas
em resina. A seguir eram esmerilhadas até aproximadamente o centro da pelota e encaminhadas
ao Laboratério de Microscopia eletronica do Departamento de Engenharia Metaltirgica e de
Materiais da EPUSP. Neste laboratério foi realizado o recobrimento das amostras com grafite e a
observagdo no Microscopio Eletronico de Varredura (MEV), onde foi possivel observar as fases
formadas, nucleos de ferro metalico e outras estruturas. Esse equipamento permite ainda uma
analise quimica qualitativa de uma determinada regiéo, o que permitiu determinar alguns nticleos
de ferro puro. Além disso as pelotas também foram observadas em microscopio dptico. Nessas
analises buscou-se observar o se¢do da pelota, pois a interface entre a fase reduzida e a nio-
reduzida esta bem definida. Com isso ¢ possivel observar a evolugfo da fase reduzida em fungso
do tempo e da temperatura a que a pelota foi exposta.

No estudo do grau de redugéio também foi feito um balango de massa, pois das analises
quimicas sabe-se a quantidade de 6xido de ferro (Fe203) que deveria haver em cada pelota.
Sabendo-se a massa final e a massa inicial e considerando a proporg¢do CO/CO; pelo equilibrio, a

cada temperatura, € possivel determinar a proporgédo de 6xido que foi reduzida a ferro metalico.

¢) Ensaios de ciclo térmico utilizando balanga de precisdo

Além da simples realizagdo de ciclos térmicos, também foram realizados ensaios
utilizando a balanca posicionada na plataforma superior do forno. O procedimento experimental
foi 0 mesmo utilizado nos ensaios de inchamento e redugfo, com excegdo do fato de que no caso,
o conjunto fio-porta amostras estava conectado & balanga. Essa balanga estd ligada a4 um

computador e fornece a ele medidas da massa da pelota, que sdo armazenadas num arquivo com
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intervalos de tempo pré-definidos. A partir disso é possivel tragar uma curva da perda de massa
da pelota em fun¢@io do tempo. O unico cuidado adicional que foi tomado nesses ensaios foi
garantir que o fio que suporta o porta-amostra estivesse reto, a fim de que o porta amostras e o
fim tivessem contato com as paredes do forno. Sabe-se de estudos anteriores que o contato com a
parede do forno causa imprecisfio na medida fornecida pela balanga.

Através desse estudo foi possivel tragar um grafico da massa reagida em fungfo do tempo,
bem como avaliar a velocidade da reagfio nas diferentes etapas do processo € 0 momento em que

hé estabilizagdo da massa, ou seja, onde nfio ha mais redugdo de dxidos na pelota.

3.4-) Ensaios de resisténcia & compressdo a frio e a quente

Os ensaios de resisténcia mecénica & compressdo foram realizados no Hall Tecnologico

do Departamento de Engenharia Metalurgica e de Materiais da EPUSP que possui 0 equipamento

Dietert Detroit Universal série 405-0386, que também & utilizado na avaliagdo da resisténcia de

corpos de prova cilindricos de areia.

Figura 7 - Equipamento utilizado para avaliar a resisténcia a compress3o.
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O procedimento adotado, tanto para compresso a frio quanto a quente, foi o seguinte:

a) cinco pelotas eram selecionadas aleatoriamente (no caso da resisténcia a quente, cinco
pelotas eram escolhidas aleatoriamente a fim de serem ensaiadas),

b) a pelota era posicionada da forma correta ¢ em seguida era ligada a maquina que aplicava
e fornecia o valor da carga. A carga era aplicada até a fratura da pelota, quando a maquina
parava de aumentar a carga e o valor lido era o de carga maxima;

c) o valor lido na maquina estava fornecido em PSI (“pound square inch”) e foi convertido
em N/P (Newton por Pelota). Para isso foi admitida a hipétese de que o contato entre a

pelota e a carga era pontual;

Para realizar a conversdo da resisténcia em PSI para N/P foi utilizada a seguinte relag#o:

Resisténcia (N/P) = valor lido (psi) x 1,43257 x (12/d)?

A relagdo utiliza o valor 12 pois admite-se esse valor como o didmetro padrédo das pelotas
utilizadas. E a relagio (12/d)* foi utilizada para normalizar o valor da resisténcia das pelotas que

varia em fungio do tamanho das mesmas.

3.5-) Andlises microscdpicas

Para auxiliar no estudo do comportamento das pelotas auto-redutoras é necessario
observar a morfologia da pelota e comparar as diferentes estruturas formadas durante o ciclo
térmico. Foram utilizados dois meios para a realizagfio de tal estudo, o microscopio 6tico e o

Microscopio Eletrdnico de Varredura (MEV).
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O procedimento adotado, tanto para compress#o a frio quanto a quente, foi o seguinte:
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em N/P (Newton por Pelota). Para isso foi admitida a hipétese de que o contato entre a
pelota e a carga era pontual;
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A relago utiliza o valor 12 pois admite-se esse valor como o didmetro padréo das pelotas
utilizadas. E a relagdo (12/d)” foi utilizada para normalizar o valor da resisténcia das pelotas que

varia em fun¢do do tamanho das mesmas.

3.5-) Andlises microscdpicas

Para auxiliar no estudo do comportamento das pelotas auto-redutoras é necessario
observar a morfologia da pelota € comparar as diferentes estruturas formadas durante o ciclo
térmico. Foram utilizados dois meios para a realizagdo de tal estudo, o microscopio 6tico e o

Microscépio Eletronico de Varredura (MEV).
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As preparagdes das amostras para serem observadas em ambos 0s microscopios foram
basicamente as mesmas no caso dos dois equipamentos. De cada etapa foi escolhida uma pelota
para ser analisada.

A primeira etapa da preparagfio da amostra é o embutimento. O ideal seria que fosse feito
em baquelite, porém esse processo envolve altas temperaturas e altas pressdes e essas condigGes
poderiam causar deformagdes nas pelotas, ndo sendo o processo ideal. Para o embutimento, o
procedimento adotado foi o de resina cura a frio, apesar do inconveniente de nfio haver bomba de
vacuo do Departamento, impossibilitando a o embutimento ideal, j4 que ha a possibilidade da
resina ndo preencher todos os poros.

Com a pelota devidamente embutida, o passo seguinte foi levd-la ao esmeril a fim de
desgastar a peca até que a pelota esteja aproximadamente na se¢fo central. O tratamento continua
com o polimento da superficie a ser observada. Esse polimento foi realizado com lixa d’4gua, de
100 até 600. O motivo pelo qual se deseja que a resina penetre em todos os poros da pelota é
justamente o processo pelo qual a se¢éio central da pelota seria atingida. Processos como corte ou
desgaste através de esmeril e posterior polimento utilizando métodos fisicos podem deformar a
superficie a ser observada, deformago que teria um efeito reduzido quanto maior fosse a dureza
do material.

No caso da observagdo no microscépio ético ndo houve mais nenhum tratamento, ja que
havia um bom contraste entre as fases. O microscépio utilizado foi um Olympus BX 60M que
trabalha com aumentos de 50x & 1000x, que estava conectado a um computador e através do
software Photoshop 7.0 permitia que fossem tiradas fotos digitais das imagens observadas no
microscopio. Esse equipamento pertence ao Laboratério de Metalografia do Departamento de

Engenharia Metalurgica e de Materiais da EPUSP.
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Para a observacéio no MEV foi necessario mais um tratamento, que foi o recobrimento das
amostras com carbono e a colocagio de uma fita de carbono. Esse tratamento foi realizado devido
a ndo-condutividade da resina utilizada no embutimento ¢ seria desnecessario caso o material do
embutimento fosse a baquelite. O MEV utilizado foi novamente o Cambridge 240 pertencente ao
Laboratério de Microscopia Eletronica de Varredura do Departamento de Engenharia

Metaltrgica e de Materiais da EPUSP.

4. Resultados e discussiao

4.1-) Caracterizagdo das matérias primas

a) andlise quimica

Foram realizadas duas analises quimicas para o minério de ferro e uma para o coque
de petrdleo. As andlises realizadas pela Villares estdo apresentadas nas tabelas 3 e 4, enquanto a

andlise da PAE realizada pelo LCT esta na tabela 5.



Tabela 3 - Resultados em % de 6xidos, base calcinada, normalizados a 100% da PAE

Amostra PAE-Villares/IPT
Na,O Pp
MgO 1,62
AL O, 0,40
Si0, 2,72
P,05 0,37

SO, 1,35
Cl 1.43
K>,0 1,29
Ca0 6,37
Ti0, 0,05
V3205 0,02
Cr,0O4 0,37
MnO 3,70
Fe,O4 65,0
NiO <<
CuO 0,16
Zn0 13,9
Br 0,03
szo <<
SrO 0,02
710 <<
MoO; 0,02
SnO, 0,05
PbO 1,13

pp = possivel presenga ; <<= Tragos (menor que 0,01%)

Tabela 4 - Composi¢io quimica do coque de petréleo fornecida pela Villares (%)

Componente | Coque de petroleo

Cﬁxo 94,72
Cinzas 0,82
matéria volatil 4,46

S 0,73




Tabela 5 - Composigio quimica do PAE fornecida pela Villares (%)

Componente | PAE
Fegotal 43,35
Zn0O 12,0
PbO 1,31
K50 1,77
Na,O 1,76

C 1,90

S 0,43
Si0, 3,04
CaO 5,50
AlLO; 0,51
MgO 1,80
MnO 2,70
Cr, 05 0,40
P. fogo 3,24

Tabela 6 - Composigio quimica do Cimento Portland ARI

Componente | Cimento Portland ARI
F6203 2,78
Si0, 19,05
Ca0O 64,30
Al O, 4.92
MgO 0,55
SO, 2,63
K50 0,73
Na,O 0,04
CaO (livre) 1,01
Outros 3,99

Tabela 7 — Comparacfo das andlises quimicas da Villares e do LCT
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Amostra PAE- Componente | PAE -
Villares/IPT LCT
Na,O Pp Feotal 43,35
MgO 1,62 ZnO 12
ALO; 0,4 PbO 1,31
SiO, 2,72 K,0 1,77
P,0; 0,37 Na,O 1,76
SO; 1,35 C 1,9
Cl 1,43 S 0,43
K,0 1,29 SiO, 3,04
Ca0 6,37 CaO 5,5
TiO, 0,05 ALO; 0,51
V,05 0,02 MgO 1,8
Cr, O3 0,37 MnO 2,7
MnO 3,7 Cr,0; 0,4
Fe,O; 65 P. fogo 3,24
NiO <<
CuO 0,16
Zn0 13,9
Br 0,03
Rb,O <<
SrO 0,02
Zr,0 <<
MoO; 0,02
SnO, 0,05
PbO 1,13

Ao se comparar as duas andlises quimicas da PAE constata-se que as quantidades dos
principais componentes estio coerentes. A quantidade de ferro total que a analise do LCT fornece
apos a conversdo ¢ de 45,50%, um resultado bem proximo da quantidade de ferro total fornecida
pela Villares, ainda mais se for levado em conta que nem todo ferro esta na forma de hematita,

podendo haver todas outras formas de 6xido de ferro (wustita, magnetita e ferrita) na amostra
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estudada. Além disso, as fragdes de ZnO, SiO,, MnO e Ca0O que s&0 0s outros componentes que
aparecem em quantidades consideraveis em ambas as analises estfio coerentes entre si.

Vale observar que o teor de zinco é dependente da composi¢do da carga e
conseqlientemente da fragdo de sucata éalvanizada utilizada, ou seja, com o aumento da
quantidade de sucata galvanizada constituindo a carga do forno elétrico o teor de zinco na poeira
de aciaria elétrica também aumenta. Outro fato a ser levado em conta & que o silicio e o calcio
nesse caso podem ndo estarem na forma de SiO, e CaO0, e sim como hidréxidos, ferritas, silicatos,
entre outros.

Quanto ao coque de petréleo a principal observagdo a ser feita é em relacdo ao alto teor de

carbono fixo presente. Em carviio mineral, por exemplo, o teor costuma estar ao redor de 70%,

bem abaixo dos 94,72% do coque.

b) andlise granulométrica

As andlises granulométricas do PAE e do coque de petréleo foram realizadas no LCT
(Laboratério de Caracterizagio Tecnoldgica) do Departamento de Engenharia de Minas da

EPUSP. As figuras abaixo sfo os histogramas e as curvas acumuladas das matérias primas das

pelotas
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Figura 8 - Histograma e curva acumulada do PAE

Figura 9 - Histograma e curva acumulada do coque de petroleo

Figura 11 - Histograma e curva acumulada do cimento portland ARI

Através dos histogramas pode-se observar que as particulas de PAE apresentam uma

granulometria completamente irregular. Uma possivel explicagdo para isso seria o estado
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aglomerado das particulas. Caso elas realmente estejam aglomeradas, o feixe de laser ao
atravessar um aglomerado de particulas, o contaria como uma particula apenas.

Em relagdo ao coque, se o histograma do mesmo for comparado a um histograma de
carvdo mineral, pode-se verificar que as particulas de coque sdo menores que as de carvao.

Particulas menores acarretam maior area de contato, ou seja, potencializa as reagdes de redugdo.

¢) area de superficie especifica

A tabela 8 abaixo apresenta as areas de superficie especifica do PAE e do coque

de petroleo.
Tabela 8 — Areas de superficie especifica do PAE e do coque de petroleo
- PAE | Coque de petrdleo | Cimento portland
Area de superficie especifica (m’/g) | 3,7120 5,6407 1,1904

Dessa tabela € possivel observar que as trés matérias primas possuem areas de superficie

pequenas se comparadas a rea do carviio mineral (98,43 m%/g) utilizado por Mantovani®.

d) caracterizagdo da forma das particulas do PAE e do coque de petréleo mediante o uso de

microscopia eletronica de varredura (MEYV)

A microscopia eletrénica de varredura forneceu as seguintes fotos dos materiais.
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Figura 12 - Aspecto morfoldgico das particulas de PAE. Existéncia de grande quantidade

de particulas finas (~ 1 pm) aglomeradas e depositadas



Figura 14 - Aspecto morfoldgico das particulas de coque de petrdleo

37
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As figuras acima apresentam alguns aspectos interessantes das matérias primas. Nas
figuras 11 e 12 é possivel observar o formato esférico das particulas de PAE. Esse formato
esférico € coerente com a teoria, na qual o mecanismo de formag@o desse material € a evaporagao
e ejecdo das particulas de metal liquido e escoria. Essas figuras também auxiliam na interpretagdo
do histograma da PAE. O histograma apresenta uma pequena fragdo de particulas da ordem de 1
pum, enquanto observa-se claramente a presenga em quantidade consideravel de particulas
granulometria dessa ordem de grandeza. Essa observagdo mostra que realmente a granulometria
irregular deveu-se a formagdo de aglomerados e deposigéo sobre particulas maiores.

As figuras 13 e 14 mostram um material relativamente compacto e que ndo esta de acordo
com o valor de éarea superficial. Para dirimir esta divida serdo realizados novos ensaios antes da

publicagfo final do trabalho.

4.2-) Ensaios de crepitagdo, redugdo e inchamento

Os ensaios de crepitagdo serviram para avaliar a viabilidade de utilizar as pelotas
estudadas na industria e quais seriam os processos em que elas melhor se adaptariam. A tabela 9
abaixo apresenta o resultado do indice de crepitagdo em fungdo das temperaturas a que as pelotas
foram elevadas a partir da temperatura ambiente. Foram realizados ensaios nas temperaturas de

700°C, 900°C e 1000°C, sendo as pelotas foram previamente secas por 24 horas a 140°C ou néo.

Tabela 9 - Resultados dos ensaios de crepitagdo das pelotas em fungdo da temperatura

Teor de umidade | 700°C | 900°C | 1000°C

% de crepitagio (com secagem) 0,35 20% | 60% | 60%

% de crepitagdo (sem secagem 2,21 80% | 100% | 100%
p g
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As pelotas que ndo foram secas apresentaram indices muito alto de crepitagdo. As pelotas
que foram previamente secas apresentaram indices de crepitago menores, porém muito altos
para processos onde o carregamento € feito diretamente a temperaturas acima de 700°C. As
possiveis explicagdes para os resultados acima sfo: o teor de umidade apds a secagem ainda
mostrou-se relativamente alto (seria desejavel que fosse menor que 0,1%); e o periodo que as
pelotas ficaram armazenadas antes do inicio do estudo, de cerca de um ano, acarretando maior
hidratagdo das mesmas. Sabe-se que as pelotas hidratadas apresentam resisténcias mais altas,
portanto um indicador dessa hidratagdo ¢ a alta resisténcia a frio das pelotas, de 473,64 N/P,
sendo que a literatura mostra resultados de cerca de 180 N/P® para pelotas semelhantes a essas.

Para o estudo de inchamento e redugdo, como foi dito anteriormente, foram realizados os
mesmo ensaios. Esses ensaios foram feitos de acordo com o ciclo térmico apresentado abaixo na

Tabela 10. Neles foram realizados ciclos completos e interrompidos.

Tabela 10 ~ Ciclo térmico aplicado as pelotas para ensaios de inchamento e redugdo

Temperatura | 675°C | 1200°C 1220°C 1240°C 1260°C 1280°C 1300°C
(etapa 1) | (etapa2) | (etapa3) | (etapad4) | (etapa5) | (etapa 6)

Tempo £} I’ I’ 1’ 1’ I’ I’

O estudo do inchamento das pelotas foi realizado através dos didmetros médios das
pelotas antes e apds passarem pelo ciclo térmico. Para esse estudo, os ensaios também foram
realizados na temperatura de 1000°C, pois segundo a literatura € ao redor dessa temperatura que
costuma ocorrer o inchamento catastréfico. A variag@o do didmetro das pelotas esta apresentada

abaixo, juntamente com a variagdo do volume, na tabela 11.




Tabela 11 — Variagdo volumétrica das pelotas durante o ciclo térmico

Etapa

Df/Di

VE/ Vi

1000°C (por 1°)

l OOO 0001

1,000 "%

Etapa 1 (1200°C por 1’)

0 983 0,006

Etapa 2 (1220°C por 1°)

0,915 0%

0 766 0,357

Etapa 3 (1240°C por 1)

0,857 "0%

Etapa 4 (1260°C por 17)

0,853 %01

Etapa 5 (1280°C por 17)

0 895 0,005

0,717 %"

0.621 V2%
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Etapa 6 (1300°C por 1) | 0,853 TS

Os resultados mostram que as pelotas estudadas ndo sofrem o chamado inchamento
catastrofico. A razdo da nfo ocorréncia desse problema sera discutida mais a frente.

O estudo da redugédo baseou-se na perda de massa da pelota durante o ciclo térmico. Para
isso, foram utilizadas as mesmas amostras do estudo de inchamento, comparando as massas
iniciais e finais. Além desse estudo, também foi desenhado um grafico da perda de massa em
fungdo do tempo utilizando os dados fornecidos pelo ensaio utilizando a balanga de precisdo. A
Tabela 12 apresenta a perda de massa em fungdo da etapa e a Figura 15 a variagdo da perda de
massa em fungdo do tempo.

Vale observar ainda que, embora ndo tenha sido feita uma estatistica sobre o fato, a
crepitagdo de pelotas durante os ensaios de ciclo térmico foi menos intensa que a apresentada nos
ensaios de crepitagdo para pelotas secas expostas a 700°C. Nessas condi¢@es crepitaram 20% das
pelotas, enquanto durante o ciclo, em que a temperatura inicial foi de 675°C, houve um indice de
crepitagdo menor. Esse fendmeno é explicado pela temperatura, ou seja, a 675°C a liberago de

volateis pode ndo ocorrer de uma forma téo stbita.
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Tabela 12 — Porcentagem de perda de massa em cada etapa

Etapa 01 02 03 04 05 06
% de perda de massa | 19,58°" | 24,3077 1 40,97 ™7 | 41,79 ¥ [ 40,377 [ 43,05 ™"

Figura 15 — Fragao de perda de massa em fungao d
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Comparando os resultados obtidos com os de Mantovani®, observa-se que a redugdo
utilizando coque de petroleo ¢ mais rapida que a com carvdo mineral. Esse fato deve-se
provavelmente & menor quantidade de impurezas contidas no coque de petréleo.

A partir dos estudos realizados verificou-se que a reagdo apds a pelota atingir altas
temperaturas, no caso 1200°C aproximadamente, a taxa de perda de massa passa a ocorrer em
uma velocidade muito rapida, ou seja, ha aceleragdo das reagdes de redugio. Na Figura 15 porém,
observa-se o inicio do declinio dessa velocidade ao redor dos 400s, ou seja, entre as etapas 3 e 4

do ciclo térmico, o que ¢ coerente com o estudo do ciclo interrompido. Além disso, segundo o
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grafico, a estabilizagdo ocorre por volta do instante 540s, ou seja, aproximadamente no final do
ciclo utilizado.

Para verificar se houve redugdo completa da pelota, realizou-se um balango de massa
baseado na composi¢ao das matérias primas da pelota. Tal estudo foi realizado da seguinte forma:

s sabe-se que a mistura da pelota foi feita seguindo a composi¢do de 6,5% de cimento Portland,
18% de coque de petrdleo e 75,5% de PAE ;

e sabe-se que o coque de petroleo contém 94,72% de carbono fixo, ou seja, 0,18%94,72 =
17,05% da massa da pelota ¢ carbono fixo ;

o utilizando a analise quimica fornecida pelo LCT, sabe-se que 65% da PAE é composta por
Fe;03, ou seja, 0,755 * 65 = 49,08% da pelota € 6xido de ferro ;

¢ a massa molar do Fe;O3 é 160 g/mol, sendo 112g desses compostos por Fe e 48g por O, ou
seja, 48 / 160 = 0,3 de todo 6xido de ferro é composto por oxigénio ;

¢ a fragdo de oxigénio a ser removida para formagio de Fé metalico € 0,3 * 49,08 = 14,72% ;

* pelo diagrama de Ellingham se o Fe,0; reduz, outros 6xidos menos estaveis que ele também
irdo reduzir. Entre eles considera-se o ZnO, o P,0s (que aparecem em maiores quantidades apods
o Fe;O; e 0 PbO;

* amassa molar do ZnO ¢ 81 g/mol, sendo 65g desses compostos por Zn e 16 por O, ou seja,
16 /81 =19,75% do ZnO ¢é composto por oxigénio ;

e a fragdo de oxigénio a ser removida para a formagdo de Zn metalico é 0,1975 * 0,755 *
0,139=2,07% ;

* 0 zinco volatiliza a altas temperaturas. Deve-se considera-lo também na perda de massa. A

fragdo de zinco no ZnO ¢é 80,25%, entdo a perda de massa deve ser 0,8025 * 13,9 * 0,755 =

8,42% ;
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e a massa molar do PbO ¢ 223 g/mol, sendo 207g desses compostos por Pb e 16 g por O, ou
seja, 16 /223 = 7,17% do PbO ¢ composto por oxigénio ;

o a fragdo de oxigénio a ser removida para a formagdo de Pb metalico € 0,0717 * 0,755 * 1,13
=0,06% ;

e amassa molar do P,Os é 142 g/mol, sendo 62g desses compostos por P e 80g por O, ou seja,
80/ 142 = 56,34% do P,0s é composto por oxigénio ;

» afragdo de oxigénio a ser removida para a formagao de P ¢ 0,5634 * 0,755 * 0,37 =0,15% ;
* para que ocorra a reducdo de todos esses Oxidos devera haver perda de 17% da massa total
da pelota ;

e para esse processo considera-se que todo o gas que sai do processo sai na forma de CO,
assim o que sai na forma de CO; ¢ considerado excesso de C no processo ;

» considerando que cada idtomo de oxigénio reage com um atomo de carbono, ou seja, para
cada 16g de oxigénio que sai do sistema, também saem 12 g de carbono ;

* com isso, temos ( 12/ 16 ) * 17 = 12,75% de carbono saindo do sistema na forma de CO,
totalizando uma perda de massa de 29,75% ;

e deve ser considerado no balango de massa ainda a perda de 3,09% na forma de volateis da
PAE (SO3 e Cl) e do coque (S e matéria volatil). Esse valor foi encontrado a partir das analises
quimicas realizadas ;

* o cimento portland ARI contribui com a perda de massa, de 0,48%, devido a Fe,03, SO; e

outros componentes ;

portanto estima-se a partir dos calculos acima uma perda total de massa de 41,62%, sem

considerar a agua de hidratagio.
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O resultado acima € coerente com a maxima perda de massa obtida (43%). Portanto a

reducdo pode ser considerada completa.
4.3-) Ensaios de resisténcia a compressdo a frio e a quente

As pelotas auto-redutoras foram ensaiadas mecanicamente através de testes de resisténcia
a compressdo em diversas etapas do processo, sendo medidas as resisténcias mecanicas tanto de
pelotas verdes, quanto de pelotas que passaram pelos ciclos térmicos, tanto interrompidos quanto

ndo-interrompidos. Esses resultados estdo apresentados na tabela 13 abaixo.

Tabela 13 - Resisténcia mecanica das pelotas em diferentes estagios do processo

Temperatura de interrupgdo (°C) | Resisténcia mecanica (Newton por pelota)
Pelota verde 473,64 2%
1200 79,53 °~*
1220 100,35 ¥
1240 100,32 *%
1260 30,64 "
1280 23,57 %
1300 17,81 %

Analisando os resultados obtidos, verificam-se resultados bastante peculiares para a
resisténcia mecanica das pelotas estudas em relagdo aos resultados que existem na literatura. A
resisténcia mecanica da pelota fria esta bastante alta, fato que pode ter sua explicagdo no periodo
longo de cerca de um ano em que elas ficaram armazenadas antes do inicio do estudo. Durante
esse periodo pode ter havido hidratag@o e formagdo de silicatos de Célcio, como o Orto Silicato

de Calcio. E a mesma hidratago ja mencionada anteriormente da discussdo sobre crepitaggo.
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Os resultados da resisténcia mecanica para as pelotas que passaram pelo ciclo térmico
estudado nessé trabalho ndo possuem antecedentes na literatura e devem ser analisados em duas
frentes: até a etapa a 1240°C, na qual o comportamento segue a literatura e apos ela, quando a
resisténcia mecénica cai bruscamente.

Até 1240°C observa-se um aumento gradual da resisténcia com o tempo e isso ja foi
observado em diversos trabalhos, entre eles por Mantovani®. A resisténcia na etapa de 1200°C é
baixa pois ocorre a perda de agua hidratada que conferia poder ligante ao cimento. Com o
aquecimento, a agua hidratada também evapora e o cimento perde suas propriedades ligantes.
Porém, a partir de ~1000 a 1100°C passa a ocorrer sinterizagdo do ferro reduzido € um aumento
de resisténcia mecanica ¢ conferido a mesma.

A partir da etapa em que a pelota é levada a 1260°C entretanto, a resisténcia mecanica da
pelota diminui, fendmeno que ainda ndo havia sido observado na literatura e pelos pesquisadores
que auxiliaram nesse estudo. A analise microscopica mostrou dois fatos interessantes: o primeiro
¢ que ndo foram formados grandes nicleos metalicos, apenas diversos pequenos evidenciando a
ocorréncia de coalescimento. Outro fato observado foi a estrutura muito porosa apds a redugo,
muitas vezes formando vazios que se estendem de uma superficie a outra da pelota (ver figuras
23 e 24).

E esses dois fendmenos explicam a baixa resisténcia da pelota. As porosidades, em
qualquer material, tendem a reduzir a resisténcia mecénica. E o coalescimento, fendmeno que ndo
havia sido observado anteriormente, forma diversos nicleos metalicos que nfo sinterizam entre si,

ou seja, ndo ha resisténcia mecénica devido a sinterizagdo dos nucleos metalicos.
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4.4-) Analises microscopicas

Foram realizadas anélises microscopicas das pelotas apds a realizagdo dos ciclos térmicos.
Pelotas com o ciclo interrompido em todas as etapas foram observadas para que fosse possivel o
estudo e o entendimento do que ocorre no interior da pelota durante o processo. As fotos

apresentadas abaixo foram realizadas tanto em microscopio 6tico quanto em MEV.

Figura 16 (MEV) - Pelota interrompida apds etapa 1 do ciclo térmico ( 3* a 6750C e 1” a 12000C).
Aumento de 19x e visdo da interface entre a regido reduzida e a ndo reduzida. (Perda de massa de
19,58%)
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Figura 17 (MEV) - Pelota interrompida ap6s etapa 2 do ciclo térmico ( 3’ a 675°C + 1’ a 1200°C
+1” a2 1220°C). Aumento de 19x e visfo da interface entre a regido reduzida e a ndo reduzida.
(Perda de massa de 24,30%)

Figura 18 (MEV) - Aumento de 18x da regifio externa da pelota interrompida na etapa 3 do ciclo
térmico ( etapa 2 + 1” a 1240°C). Nio € possivel identificar a interface entre a fase reduzida e a
ndo reduzida, mas observa-se uma grande porcentagem reduzida. (Perda de massa de 40,97%,
que corresponde praticamente a redugio completa.)
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Figura 19 (MEV) — Detalhe da figura 12. Aumento de 1000x da pelota com ciclo interrompido na
etapa 3. A fase branca é um nicleo metdlico.

Figura 20 (MEV) - Aumento de 250x da pelota com ciclo interrompido na etapa 4 (etapa 3 + 1”
al260°C). As fases brancas sio particulas metalicas coalescidas, isoladas entre si por uma
porosidade.
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Figura 21 (MEV) - Aumento de 18x da pelota que passou pelo ciclo completo. E possivel a
visualizagfo de diversos niicleos metalicos, tanto perto da superficie quanto no centro da pelota.

Figura 22 (MEV) — Detalhe da figura 15. Aumento de 100x da pelota que passou pelo ciclo
completo mostrando a morfologia de nacleos de ferro.
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Figura 23 (Microscopia 6tica) — Aumento de 50x da pelota que passou pelo ciclo 1nterromp1do na
etapa 4. E possivel observar o inicio da formagéo de uma regifio porosa, a mais escura.

Figura 24 (Microscopia 6tica) — Aumento de 50x da pelota que passou pelo ciclo térmico
completo. E possivel a observagdo de uma grande porosidade 2 direita da imagem. (Pouco
visivel).
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A analise microscopica forneceu indicios para levantar e confirmar algumas teorias
relacionadas ao processo de redugfo através de pelotas. As figuras do inicio do processo mostram
a evolugio da interface entre a regido reduzida e a nfio-reduzida até o momento em que néo é
mais possivel distinguir essas duas regides. Nessas figuras também ¢ possivel observar o
crescimento dos nucleos metalicos e o surgimento de novos nucleos.

Através da observagdo microscdpica foi possivel explicar o fendmeno da diminuicdo de
resisténcia mecinica apés 1240°C. Observando as figuras para as pelotas aquecidas a 1260°C,
1280°C e 1300°C verifica-se o coalescimento da fase metélica. Além disso, ha a ocorréncia de

porosidade nas pelotas, inclusive ao redor das particulas metalicas, o que tende a reduzir a

resisténcia mecinica.



52

5. Conclusdes

¢ As pelotas estudadas ndo desenvolveram inchamento catastréfico;

¢ A velocidade de redugio com o coque de petréleo foi rapida, sendo considerada completa
apds 6 minutos em temperaturas que permitem a redugfio do 6xido de ferro. Apos 4 minutos a
redugdo foi praticamente completa;

* O coque de petrdleo mostrou-se melhor que o carvdo mineral como redutor de pelotas auto-
redutoras de PAE por tornar o processo mais rapido;

* A resisténcia mecénica a frio alta, associada ao fendmeno de crepitagio que ocorreu
intensamente, apontam para hidratagdo das pelotas ap6s serem armazenadas pelo periodo de um
ano. Como na pratica as pelotas sfo utilizadas pouco tempo apés a pelotizagio este fendmeno
ndo deve ser critico;

¢ A resisténcia mecédnica apds ensaios entre temperaturas de 1200 e 1240°C mostrou-se
elevada devida a sinteriza¢fo do ferro reduzido;

e Em temperaturas a partir de 1260°C ¢ observado coalescimento, formando diversas
particulas metalicas na pelota. Essas particulas, entretanto estavam cercadas de porosidade, fato
que conduz a redugfo da resisténcia mecanica. Também foi observado o crescimento das
porosidades. O coalescimento da fase metélica e a estrutura porosa gerada em temperaturas mais

altas foram responsaveis pela redugfio da resisténcia mecénica;
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