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Resumo

O estudo da morfologia de pelotas é uma importante ferramenta para compreender possiveis mecanismos envolvidos
nareducao. Assim, este trabalho tem por objetivo caracterizar trés diferentes tipos de minérios e correlacionar a morfologia
obtida na reducao de pelotas fabricadas a partir destes minérios. A reducéo foi realizada em um forno tubular horizontal
em 850°C em duas atmosferas redutoras. A primeira contendo hidrogénio e a segunda contendo hidrogénio + monéxido
de carbono. Andlise granulométrica, area superficial e difracao de raios-X foram realizadas para a caracterizagcao dos
minérios. Microscépio eletrénico de varredura foi utilizado no estudo da morfologia das pelotas reduzidas. Os resultados
mostraram que a diminuicao da distribuicdo granulométrica do minério de pellet feed ocasiona um maior nimero de
whisker. Além disso, foi observado que a presenca de mondxido de carbono na mistura redutora proporcionou um menor
nimero de poros e uma maior formagao de whisker.
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STUDY OF IRON ORE PELLETS MORPHOLOGY
REDUCED BY GASEOUS AGENTS

Abstract

The study of pellets morphology is an important tool to understand possible mechanisms involved during its reduction
reaction. Thus, the aim of this paper is characterize three different iron ores and correlate its morphology obtained after
the complete reduction with its features. The reductions tests were accomplished in a horizontal tubular furnace at 850°C.
Two reducing atmosphere were used. The first one contained hydrogen. The second one was a mixture between first
gas + carbon monoxide. The iron ore characterization was carried out by size analysis, surface area and X-ray analysis.
Scanning electron microscopy was used to obtain the morphology from the reduced pellets. The results showed a greater
number of whisker were obtained with more fine ore. Furthermore, it was noted that carbon monoxide provided a lesser
number of pores and greater number of whisker.
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I INTRODUCAO

Durante a reacao de reducao de éxidos de ferro,
diversas morfologias podem ser obtidas. Condicoes
experimentais, como por exemplo, temperatura e
composicao do gas redutor, afetam diretamente a
reducao e, consequentemente, a morfologia dos produtos
obtidos. Desta forma, ferro com camadas porosas [|-5]
ou densas [3,4,6] podem ser obtidas.

Importantes estudos sobre morfologias do ferro obtido
durante a reducao tem sido realizado por St John et al. [3,4,7]
em uma série de publicacdes. Os autores obtiveram trés
diferentes tipos de microestruturas.

O primeiro tipo corresponde a formacao de um ferro
poroso apds a completa reducdo da wustita. O segundo tipo
¢ caracterizado pela formagao de ferro poroso na wustita
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densa. Por fim, na terceira microestrutura nao é observada
a presenca de poros.

Além das morfologias citadas anteriormente, alguns
autores [4,6,8-10] tém observado a formagao de nédulos
de ferro em forma de saliéncias alongadas na camada de
ferro obtida apés a reducao, na qual denominou-se whiskers.
Estes crescem para fora da camada de ferro.

O aparecimento desta fase é conhecido como sendo
um dos responsaveis pelo inchamento catastréfico que
ocorrem em pelotas de minério de ferro ou de dxidos de
ferro durante a reducao.

Pesquisas tem mostrado que o crescimento de whisker
é favorecido por 6xidos basicos, como por exemplo, CaO,
Na,O e KO [8,11].

Alguns pesquisadores [9,] ] tem mencionado o
mecanismo sugerido por Wagner como o inicio do processo
de formacgao do whisker. De acordo com esta teoria, na
reducgao de wustita para ferro metalico, os ions de oxigénio
ligados a wustita sao transportados por difusdo pelo o gas
redutor, gerando vacancias no reticulado. Estas vacancias
migram do reticulado de ferro para a superficie da wustita.
Além disso, ocorre um aumento da proporcao Fe/O da
wustita na superficie, gerando um fluxo em diregao a
superficie da wustita. O aumento de ferro na superficie
ocasiona um aumento da atividade de ferro na superficie
da wustita, que neste momento, é maior do que a atividade
de ferro no reticulado da wustita. Em um determinado
momento da reducao, a atividade atinge um valor critico,
que neste momento ¢é suficiente para iniciar a formagao do
nicleo de ferro. No nucleo de ferro, a atividade do mesmo
€ unitaria, o que pode causar um novo gradiente da wustita
supersaturada de ferro para o nicleo, o que vem a causar
o crescimento do nticleo.

Desta forma, o objetivo deste trabalho é realizar
a caracterizacao de trés tipos de minérios e estudar a
morfologia obtida na reducao direta de pelotas fabricadas a
partir destes minérios, com atmosferas contendo hidrogénio
e uma mistura de hidrogénio e monéxido de carbono.

2 MATERIAIS E METODOS

Foram utilizados trés tipos de minérios de ferro,
denominados Pellets feeds A, B e C.

Inicialmente, os minérios foram caracterizados por
analise granulométrica por difracao a laser, area superficial
por BET e difracao de raios-X. Em adicao, foi calculada a
porcentagem de cada fase obtida na difracao de raios-X
pelo método Rietveld.

Apos a caracterizacao dos trés tipos de minérios,
pelotas foram confeccionadas a partir de cada minério
(denominadas como pelotas A, B e C). Esta etapa foi
desenvolvida com auxilio de um disco pelotizador adaptado
em um betoneira. Para obtenciao de um lote homogéneo de
pelotas, as mesmas foram classificadas através de peneiras de
12 e 9,52 mm, onde apenas as pelotas entre estas peneiras
foram utilizadas.

Com o intuito de investigar a morfologia das pelotas
durante o processo de reducao, foram realizados testes
de redugao completa das pelotas A, B e C em um forno
elétrico tubular horizontal. Os ensaios foram realizados na
temperatura de 850°C.

Duas misturas redutoras foram utilizadas. A primeira
trata-se de uma mistura pré-preparada contendo 90% de
argénio + 10% de hidrogénio, denominada Ar-90%/H,-10%.
Foi escolhida esta mistura por se tratar de uma mistura nao
explosiva. A segunda mistura foi confeccionada adicionando-se
CO a primeira mistura, respeitando a proporc¢ao de 75%
de hidrogénio e 25% de CO, conforme Equacao | [12,13].
Tal mistura foi denominada H,-75%/CO-25%.

CH, +H,0=3H, +CO ()

As pelotas A, B e C foram colocadas em um suporte
refratario de alumina que foi inserido no forno horizontal
(Figura |). Foi realizado o aquecimento das amostras dentro do
forno até a temperatura de 850°C sob o fluxo de nitrogénio.
Atingida e estabelecida a temperatura, o fluxo de gas inerte

Suporte com as pelotas dos
minérios A, B e C dentro do forno

Figura |. Suporte refratario de alumina para alocacao das pelotas A, B e C.
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foi substituido pelo fluxo de gas redutor. As pelotas foram
retiradas do forno em tempos espacados de 15, 30, 45, 60,
90, 120, 150,210, 270, 330, 390 e 450 minutos e resfriadas
sob atmosfera de nitrogénio para evitar a reoxidacao.

As pelotas A, B e C foram ensaiadas ao mesmo
tempo. Foi retirada em cada tempo uma pelota de cada
um dos trés tipos de pellets feeds.

Utilizou-se um forno elétrico, marca Lindberg Blue,
com temperatura de trabalho até 1.200°C. O forno horizontal
foi conectado a um controlador de temperatura Lindberg
Blue. A tensao, frequéncia e poténcia utilizadas pelo forno
foram 208/240V, 50/60Hz e 5000W, respectivamente.
Duas flanges de ago inoxidavel vedavam as extremidades do
tubo de mulita. O controle do fluxo dos gases de entrada
foi feito utilizando um controlador de fluxo massico da MKS
modelo 647B com 4 canais.

Apds a completa reducao, as pelotas foram encaminhadas
para analise no microscépio eletronico de varredura para
realizar a andlise da morfologia das pelotas. Foi necessario
o recobrimento das mesmas com ouro para obtencao das
imagens no microscépio.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizacao dos Pellets Feeds

A Tabela | mostra a composicao das fases presentes
nos pellets feeds A, B e C obtidos pelo método Rietveld de
quantificacao de fases.

Os trés pellets feeds apresentaram a hematita como
principal fase. Entretanto, foi observado que somente no
pellet feed C foram detectadas impurezas, neste caso, foi
identificada na forma de quartzo.

A Tabela 2 mostra os resultados das analises
granulométricas das trés amostras de pellets feeds.

Os parametros D10, D50 e D90 indicam que 10%,
50% e 90% das particulas, respectivamente, estao abaixo
do valor indicado. Desta forma, nota-se que a amostra do
pellet feed C apresenta a menor distribuicao granulométrica,
onde 90% das particulas sao menores que 54,50 um,
enquanto que a amostra de pellet feed A apresentou a
maior distribuicao granulométrica, com 90% das particulas
menores que 122,79 um.

A Tabela 3 apresenta os resultados obtidos analise
da area superficial das trés amostras de pellets feeds.

Observa-se que aamostra de pellet feed C apresentou
maior area superficial em relagao as outras amostras.
Estes valores condizem com os valores obtidos na andlise
granulométrica, uma vez que quanto menor a granulometria
de uma determinada amostra, maior é sua area superficial.

3.2 Caracterizacao Morfolégica das Pelotas
Reduzidas

As Figuras 2 e 3 mostram, respectivamente, imagens
de elétrons secundarios obtidos via microscépio eletrénico
de varredura das pelotas produzidas pelos trés pellets feeds
reduzidas pelas misturas Ar-90%;/H,-10% e H,-75%/CO-25%.

Visualmente, observou-se uma maior formagao de
whiskers na pelota C do que nas pelotas A e B. Este fato
pode estar relacionado com as impurezas contidas no pellet
feed C. De acordo com Chang e De Jonghe [ | |], a presenca
de SiO2 nao promove a formacao de whiskers, entretanto,
esta fase aumenta a taxa de nucleagdo de metal, que pode
estar associada a formacao dos mesmos. Além disso,
Nicolle e Rist [9] citam que particulas menores favorecem
o crescimento de whiskers. Conforme foi observado na

Tabela I. Quantificacao das fases presentes nos pellets feeds A, B e C pelo método Rietveld

Fases Pellet feed A Pellet feed B Pellet feed C
(% em peso) (% em peso) (% em peso)
Hematita 100 100 88,5
Magnetita - - 6,2
Goethita - - 472
Quartzo - - 1,1
Tabela 2. Analise granulométrica dos pellets feeds A, B e C obtidos por difracdo a laser
Parametros Pellet feed A Pellet feed B Pellet feed C
@©m) @m) @m)
Dlo 19,46 18,88 1,90
D50 47,64 41,80 19,79
D90 122,79 107,81 54,50
Tabela 3. Area superficial dos pellets feeds A, B e C obtidos por anlise de BET
Amostras Pellet feed A Pellet feed B Pellet feed C
Area superficial (m?/g) 2,16 2,23 15,29
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Figura 2. Imagens de elétrons secundarios obtidas pelo microscépio eletrénico de varredura da superficie das pelotas totalmente reduzidas
via mistura Ar-90%/H,-10%. (a) pelota A, (b) pelota B e (c) pelota C.
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Figura 3. Imagens de elétrons secundarios obtidas pelo microscépio eletrénico de varredura da superficie das pelotas totalmente reduzidas
via mistura H,-75%/CO-25%. (a) pelota A, (b) pelota B e (c) pelota C.
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analise granulométrica, o pellet feed C apresentou uma
menor distribuicao granulométrica, o que pode favorecer
a formacao do whisker.

Utilizando-se a mistura Ar—90%/H2- 10%, foi observado
visualmente que o ferro obtido apresentou um maior volume
de poros do que o ferro obtido na reducao utilizando a
mistura H2-75%/CO—25%. Além disso, whiskers apareceram
em maior nimero nas pelotas reduzidas pela mistura
H,-75%/CO-25%. Esta afirmagdo também é mencionada
por Yietal. [14]. Em adicao, observagdes indicam que o gas
de redugao exerce influéncia na morfologia final das pelotas.
O CO presente na mistura H,-75%/CO-25% aparentemente
ocasionou a formagao de um maior nimero de whiskers. Além
disso, estes sao maiores do que os formados pela mistura
Ar-90%/H,-10%. Tal fato também & descrito por outros
autores [15,16]. No caso da mistura Ar—90%/H2-IO%, o
teor de H, na mistura € maior do que o teor presente na
mistura H,-75%/CO-25%. O H, apresenta maior poder de
reagao do que o CO, o que leva a formacao de um maior
nUmero de sitios ativos para o inicio da nucleagao do ferro
reduzido. Os sitios combinam-se entre si levando a formacao
de uma camada porosa de ferro reduzido.
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concluir que com a diminuicao da distribuicao granulométrica
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reatividade do gas redutor, e consequentemente, um menor
nimero de sitios ativos sdo formados, o que favorece a
formacao de ferro poroso.
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